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Resumo

O estudo da estrutura de nanosistemas individuais requer o uso de equipamentos capazes
de gerar imagens de sistemas com poucos atomos. No caso de nanoparticulas metalicas pro-
duzidas por sintese quimica, uma questao relevante e ainda pouco estudada é a organizacao
dos passivantes sobre sua superficie e como isso contribui para a definicao de sua estrutura
de equilibrio. Para abordar este tema, devemos ser capazes de gerar imagens de resolucao
atomica em superficies com alto grau de curvatura: a microscopia de tunelamento (STM)
representa o instrumento mais adequado para este tipo de tarefa. Entretanto, o estudo de-
talhado requer o uso de métodos nao-convencionais de microscopia STM (ex. modulacao da
tensao de bias ou de setpoint), sendo assim desejavel que tenhamos total controle sobre a
operacao do instrumento. Este dominio preciso sobre as caracteristicas funcionais consiste
na principal razao que justifica a construgao de um STM no préprio grupo.

Este trabalho descreve o desenho, a construgao e a caracterizagao de um STM de Ultra-
Alto Vacuo (UHV). Todo o desenho e a construcao foram integralmente realizadas no grupo
de pesquisa. Apresentamos e justificamos os parametros escolhidos para o projeto, os quais
definem o perfil do instrumento. O projeto mecanico consiste em um sistema elastico tipo
”Parallel-Guiding-Spring Table” (PSM). O sistema de varredura foi desenvolvido utilizando
na configuragao tipo tripod para os atuadores piezoelétricos. Desenvolvemos dois protétipos
da cabeca STM, ambos compativeis com UHV. Apresentamos o projeto e a construcao da
camara de vacuo e do sistema de amortecimento de vibracao. Na parte eletronica, desen-
volvemos um projeto que envolve blocos analdgicos de precisao e componentes digitais de 16
bits. O sistema funciona com baixa tensao, o que o torna mais estavel e menos suscetivel ao
ruido e a variacgoes térmicas. O sistema de controle embarcado e seu modelo analitico sao
analisados de modo a se determinar os parametros para operacao estavel. Caracterizamos
todo o sistema e obtivemos imagens para superficies de Grafite e Au como forma de verificar
a performance do equipamento construido. Por fim discutimos as dificuldades do projeto e

apresentamos solugoes para os pontos que requerem certa otimizacao.



Abstract

The study of the structure of individual nanosystems requires the use of equipments
capable of generating images of systems containing just a few atoms. In the case of metallic
nanoparticles produced by chemical synthesis, a relevant and not much studied question is
the organization of the passivant molecules over the surface and how they contribute to the
definition of the equilibrium structure. To adress this issue, we must be capable of generating
atomic resolution images on surfaces with a high level of curvature: the Scanning Tunneling
Microscopy (STM) represents the most adequate instrument for this job. Nevertheless,
the detailed study requires the use of non-conventional methods of STM microscopy (ex.
bias voltage and setpoint modulation), then it is desirable to have total control over the
instrument operation. This precise domain over the functional characteristics consists in the
main reason that motivated the construction of a STM in our group.

This work describes the design, construction and characterization of an Ultra-High Va-
cuum (UHV) STM. The design and construction were both integrally done in our research
group. We present and justify the chosed project parameters, which define the profile of the
instrument. The mechanical project consists of an elastic system of the ”Parallel-Guiding-
Spring-Table Mechanism” (PSM) type. The scanning system was developed using the tripod
configuration for the piezoelectric actuators. We have developed two prototypes for the STM
head, both compatible with UHV. We present the project and construction of the vacuum
chamber and the vibration isolating system. For the electronics, we have developed a pro-
ject that involves precision analog blocks and 16 bits digital components. The system works
with low voltage, what turns it more stable e less succeptible to noise and thermal variations.
The embedded control system and its model are analysed in order to determine the stable
operation parameters. We have characterized the system in detail and obtained images for
Graphite and Gold surfaces as a way to verify the performance of the constructed equipment.
Finally, we discuss the difficulties of the project and present solutions for the points that

require optimization.
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Capitulo 1

Introducao a Microscopia de

Tunelamento

1.1 Nanotecnologia e Instrumentacao

A Nanotecnologia, ou a manipulacao da matéria em escala nanométrica de forma a gerar
estruturas com propriedades tinicas, representa uma das fronteiras da ciéncia moderna. Este
novo ramo do conhecimento cientifico envolve o estudo de sistemas com poucos atomos go-
vernados por interagoes quanticas e, que em geral podem possuir comportamento complexo
e dependente do tamanho. Este novo limite de trabalho confere grande importancia ao de-
senvolvimento de instrumentacao, visto que muitas descobertas dos ultimos anos estiveram
sempre associadas as novas técnicas experimentais. De fato, a NNI (National Nanotechno-
logy Initiative - USA) discute em seu plano estratégico elaborado no ano de 2004 [1] que
instrumentacao e metrologia sao pontos-chave para o nascente empreendimento nanotec-
nolégico e, portanto, o desenvolvimento de novos instrumentos deve ser fomentado como
forma de prover o avanco sustentado da &drea. Esta posicao reflete a importancia da ins-
trumentacao para os novos desafios: desenvolvimento de novas técnicas e instrumentos mais
precisos e com novas funcionalidades, como por exemplo imageamento 3D ou reconhecimento
de composicao quimica com resolucao atomica.

O microscopio eletronico representa o equipamento chave que impulsionou certamente
este recente avanco. O termo tinico que descreve a capacidade de se gerar imagens utilizando
elétrons, congrega diversas familias distintas pela forma de aquisicao do sinal: Transmissao
(TEM - ”Transmission Electron Microscopy”), Varredura (SEM - ”Scanning Electron Mi-
croscopy”) e Tunelamento (STM - ”Scanning Tunneling Microscopy”). Esta ultima familia
deu origem aos microscépios tipo varredura de sonda SPM (”Scanning Probe Microscopy”)

como o AFM (”Atomic Force Microscopy”), os quais nao utilizam feixes de elétrons. A



importancia deste desenvolvimento pode ser medida pelo prémio Nobel de 1986 concedido
a E. Ruska pela invencao do Microscopio de Transmissao e a G. Binnig e H. Rohrer pelo
STM. E inegavel a importancia do desenvolvimento da microscopia nas tultimas décadas, um
fenomeno que teve grandes consequeéncias para as atividades tecnoldgicas e cientificas em
geral.

Tratando especificamente do STM, sua importancia deve-se a sua capacidade inédita de
gerar imagens de resolugao atomica de superficies. Isto combinado as técnicas muito bem
estabelecidas de (XPS - ”XRay Photoelectron Spectroscopy”, LEED - ” Low-Energy Electron
Diffraction” e RHEED - ”Reflection High Energy Electron Diffraction”), permitiram um
avanco sem precedentes na area de Fisica de Superficies. A capacidade de se estudar a
estrutura eletronica e cristalina do material e de se associar estes dados com imagens permitiu
por exemplo a solucao de problemas tradicionais como a estrutura cristalina da reconstrucao
7x7 do Silicio, resolvida por Binnig e Rohrer [2] a partir do modelo de Takayanagi. [3] Este
microscopio, o mais adequado para estudos de alta resolucao em superficies, é o motivador

principal desta tese.

1.2 STM - O Instrumento

A corrente de tunelamento (efeito puramente ondulatério consequéncia da natureza quantica
da matéria) consiste na probabilidade nao-nula de um elétron atravessar uma barreira de
potencial de altura finita que possui energia maior que a do elétron. Se identificarmos esta
barreira como o vacuo entre duas superficies condutoras, a probabilidade de tunelamento en-
tre estas depende nao somente dos parametros da barreira (altura e largura) como também da
densidade de estados em torno do nivel de Fermi. Portanto, se estabelecermos uma condicao
de tunelamento estavel, podemos acessar com a corrente medida os estados eletronicos da
superficie. O primeiro estudo experimental deste problema realizado por Binnig e Rohrer
em 1982 [4] consistiu no primeiro passo para a constru¢ao do STM.

Tomando-se este experimento de tunelamento, ao substituir-se uma das superficies metalicas
do experimento de tunelamento por uma ponta muito fina (idealmente com um atomo em
seu apice), assume-se uma condigdo em que podemos adquirir informagoes locais sobre a den-
sidade de estados da amostra. Como apresentamos na Figura 1.1, se varrermos esta ponta
no plano, adquirimos a corrente de tunelamento em diferentes regioes e geramos um mapa
da densidade de estados local na superficie. Se supusermos que a topografia da superficie
depende da densidade de estados, temos uma situacao em que uma imagem topografica
pode ser adquirida a partir da medida da corrente de tunelamento. No limite de uma ponta

fina, esta técnica nos permite gerar um mapa topografico com resolucao atomica. Este é o



principio de operacao do STM.

A Ponta (Resolucao Espacial) B /

Varredura z

Topografia

Amostra

!,
W

Figura 1.1: A)Mantendo a ponta em uma posicao estavel sobre uma superficie a uma
distancia de poucos A, podemos estabelecer uma corrente de tunelamento mensurdvel. Se
movimentarmos a ponta sobre a amostra adquirimos informagoes sobre a densidade local de
estados do sistema ponta-amostra; B)Utilizando um sistema de posicionamento tridimensio-
nal, movimentamos a ponta sobre a superficie e geramos um mapa de contorno da densidade
de estados local. Este mapa pode ser interpretado como uma informagcao topografica em
primeira aproximacao

O equipamento real, esquematizado na Figura 1.2, consiste de um sistema de aproximagao
entre amostra e ponta, um sistema de posicionamento tridimensional da ponta, um sensor de
corrente, um sistema de controle e aquisicao e uma fonte de tensao de bias a qual estabelece
a corrente de tunelamento a partir da quebra de simetria da probabilidade de tunelamento
entre ponta e amostra. Partindo da ponta, adquirimos o sinal de corrente utilizando um
pré-amplificador (conversor corrente-tensao ou conversor IV) que o converte em um sinal de
tensao. Este é processado pelo circuito de controle que gera um sinal de resposta, o qual
atua apds amplificagao sobre o eixo vertical (Z) do sistema de posicionamento da ponta. Este
sistema utiliza atuadores piezoelétricos, materiais que respondem a tensao aplicada com uma
deformacao linear. A varredura, que permite a aquisicao do sinal em diferentes pontos da
superficie da amostra, é gerada pelo controle eletronico que atua sobre os eixos horizontais
(X,Y) do sistema de posicionamento. A cabega do STM deve ser inserida em ambiente de
Ultra-Alto Véacuo de forma a manter a superficie limpa durante o experimento. Utilizamos
também um sistema de isolamento de vibracao necessario para se evitar o acoplamento de
oscilagoes do solo com os modos normais da prépria montagem. Todos estes componentes
serao descritos em detalhe no capitulo 3

O microscépio de tunelamento em temperatura ambiente pode ser utilizado em duas

configuragoes para imagens:

e altura constante - varremos a ponta a uma altura constante da superficie e o sinal

3



Projeto Projeto

de Vacuo Eletronico
| I

. Driver Controle

Projeto I

Mecanico Aquisicao Digital

Scanner .

Amost Tensao Interface
mostra de Bias

I

Projeto
de Controle
Isoladores
Pneumaticos

Figura 1.2: Esquema geral de montagem de um STM. O instrumento consiste de uma cabega
composta pelo sistema de aproximacao ponta-amostra e pelo posicionador tridimensional
inserido em uma camara de vacuo isolada por um sistema de amortecimento de vibracao.
Estabelecemos uma tensao de bias entre ponta e amostra e adquirimos o sinal a partir do
sistema eletronico, o qual é o responsavel pelo processamento e controle da posi¢ao da ponta
e da varredura.

de corrente fornece informagoes sobre a densidade de estados local em torno do nivel
de Fermi da amostra. Este tipo de varredura, apesar de muito eficiente, nao pode ser
utilizada em amostras com topografia irregular onde a ponta pode colidir com saliéncias

na amostra.

e corrente constante - o piezo Z é controlado com um lago de realimentacao de modo a
se manter a corrente constante durante a varredura. Portanto, a medida da tensao no
piezo 7, a qual é linear com o deslocamento do atuador, representa uma informacao

topografica da amostra.

Além dos dois modos de imageamento, o STM permite o acesso a estrutura eletronica em
torno do nivel de Fermi através da variacao da tensao de bias. Como esta tensao é a
responsavel pela profundidade em energia dos elétrons coletados, sua variagao nos permite
uma amostragem resolvida espacialmente sobre estados ocupados e desocupados da amostra.
Portanto, além da informacao topografica, o STM também permite o acesso aos estados
eletronicos da amostra, possibilitando um tipo de espectroscopia resolvida no espaco que

complementa a informacao média obtida por métodos como o XPS.



1.3 Motivacao Cientifica

Na escala nanométrica, as propriedades de um dado material podem ser muito distintas
das contrapartes macroscopicas. Novos métodos de sintese mostram que além do tamanho,
a forma pode influenciar profundamente nas propriedades de uma dada estrutura. No caso
de nanoparticulas de metais nobres como Au, Ag ou Pt, este efeito é muito destacado.
Por exemplo, nanoparticulas de Au e Ag possuem propriedades Oticas de espalhamento
unicas. Enquanto particulas esféricas apresentam um tinico pico de espalhamento, particulas
anisotrépicas como prismas [5], bastdes [6] ou cubos [7] apresentam multiplos picos devido
aos efeitos de borda nas arestas e cantos. Portanto, o controle do tamanho e da forma
de nanoparticulas sao aspectos importantes para a definicao de suas propriedades fisicas e
quimicas [8].

Para particulas de metais nobres, uma das formas mais utilizadas para a sintese contro-
lada é o método da quimica timida, a qual utiliza a passivacao da superficie da particula
metdalica com moléculas organicas [8]. Na maior parte dos casos, um sal metdlico precursor
é reduzido em solucao na presenca de um agente estabilizante que promove a estabilidade

das particulas sintetizadas. Podemos listar como beneficios deste método:

e 1nao € necessario equipamento especializado - apenas um ambiente préprio para a sintese

quimica (capela especifica dependendo dos solventes utilizados)
e a implementacao é simples e imediata a partir dos reagentes

e uma grande variedade de particulas pode ser sintetizada (metalica, semicondutoras,
etc)

O desafio envolvido neste tipo de problema é o controle preciso sobre o processo quimico.
A literatura apresenta regras de sintese para cada tipo de geometria mas uma compreensao
a respeito do mecanismo microscépico de controle ainda nao é totalmente conhecido [9,
8]. Poucos trabalhos tratam diretamente deste problema [10, 11] devido as dificuldades
envolvidas: obtencao de uma imagem de resolucao atomica de um composto organico sobre
uma superficie metalica com alto grau de curvatura. Como exemplo, apresentamos na Figura
1.3 imagens de particulas de Au sintetizadas via quimica tmida.

Observamos que a imagem apresentada na Figura 1.3A obtida com um Microscépio de
Transmissao de Alta Resolucao equipado com Corretor de Aberracao Esférica permite que
visualizemos uma camada organica ao redor da particula de Au sobre um substrato de Gra-
feno [12]. Entretanto, ndo podemos obter informagoes sobre a organizacao do passivante na
superficie. Este resultado ¢ o limite atual para a microscopia de transmissao com relacao

a visualizacao da interface metal-organico. Na Figura 1.3B, apresentamos uma imagem de
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Figura 1.3: Imagens de nanoparticulas: A) Nanoparticula de Ouro sintetizada por quimica
umida visualizada por Microscopia de Transmissao - feixe com 200keV de energia, uso de
Corretor de Aberragao Esférica e substrato de Grafeno [12] - podemos discernir a presenga de
uma camada organica na superficie da particula, entretanto nao podemos extrair informagoes
sobre a organizagao molecular; B) nanoparticula de ouro sintetizada por sintese imida visu-
alizada por Microscopia STM [10] - podemos distinguir na superficie a formagao de estrias
devido a orientacao do passivante na superficie.

STM obtida na superficie de uma particula de Au sintetizada por métodos imidos [10] uti-
lizando dois tipos de compostos de diferentes comprimentos: 1-octanotiol e acido mercapto-
propionico. Podemos discernir a organizacao da camada organica com a formacao de estrias
alternadas dos dois compostos passivantes na superficie mas nao possuimos informacoes so-
bre a cristalografia da particula como nas imagens anteriores. Concluimos portanto que a
complexidade deste problema requer o uso de mais de um técnica como forma de se definir
integralmente a estrutura da particula.

Atualmente, a principal referéncia para o comportamento do passivante sobre a superficie
metalica é a grande quantidade de estudos sobre a deposigdo de moléculas organicas (ex.
Tidis) sobre superficies de Au (111). [13, 14]. Este sistema é muito adequado para o estudo
via microscopia STM e pode constituir um exemplo interessante para comparacao dos efeitos
da geometria de bordas nos padroes espaciais das moléculas nas facetas superficiais das

particulas.

1.4 O instrumento configuravel

Uma das caracteristicas mais interessantes do STM ¢é o fato de que bons equipamentos

podem ser construidos a partir do rascunho utilizando-se partes eletronicas e mecanicas dis-
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poniveis no mercado. Este perfil do instrumento permite que um equipamento especializado
possa ser construido para cada tipo de classe de experimentos a ser realizada. Muitos equi-
pamentos bem-sucedidos em suas respectivas areas foram construidos seguindo esta filosofia
como os de Binnig e Rohrer [4] (primeiro STM), Eigler [15], Manoharan [16], Wiesendanger
[17], Wolkow [18], Davis [19], Stroscio [20], Besenbacher [21], Meyer [22], Kern [23], Ho [24]
entre outros. B extremamente importante ressaltar que todos estes grupos cresceram em
torno de equipamentos construidos no préprio laboratorio.

O equipamento "homemade” possui como principal caracteristica a flexibilidade de im-
plementacao, a qual é de grande importancia para aplicacoes que envolvem modos nao-
convencionais de operacao. Além disso, o dominio sobre todos os aspectos de funcionamento
do instrumento permite a integracao de diversas técnicas em um unico instrumento. Um
exemplo extremo desta filosofia sao as imagens excepcionais obtidas para a molécula de Pen-
taceno [25] as quais foram possiveis apenas devido ao uso da técnica combinada de STM e
AFM de alta resolucao em um equipamento “homemade”.

Para o caso do estudo de nanoparticulas, a flexibilidade de configuragao do equipamento

é importante por duas razoes principais:

e a grande curvatura da superficie combinada com a necessidade de resolucao atomica
requerem um controle preciso sobre os parametros de operagao (como esquematizado
na Figura 1.4) - a superficie da nanoparticula nao é uma superficie convencionalmente

utilizada para imagens de STM.

e a visualizacao tanto da camada organica como da faceta cristalina da particula reque-

rem o uso de um modo especial de operacao - modo LBH - ”Local Barrier Height”

\J

\/ \/

\

\

Figura 1.4: Esquema do experimento com nanoprticulas: a ponta do STM deve adquirir
uma imagem de resolucao atomica da camada organica depositada sobre a superficie de uma
nanoparticula com grande curvatura.



O modo LBH [26, 27| utiliza uma pequena modulagao sobre o valor de referéncia de
corrente que determina a posicao vertical da ponta no modo de corrente constante. A
medida da derivada do logaritmo da corrente de tunelamento com relagao a distancia ponta-
amostra (dada pela tensao no atuador piezoelétrico), fornece informagoes sobre a barreira de
potencial local para o tunelamento, o que permite-nos inferir como se comporta a superficie
abaixo da camada organica. Este modo de operacao ¢ utilizado simultaneamente a aquisi¢ao
da imagem da e sua implementagao requer que tenhamos acesso ao controle do microscopio
e que possamos fazer este funcionar em conjunto com um amplificador Lock-In que calcula
em tempo real a derivada do sinal.

Percebemos portanto, a importancia do desenvolvimento de instrumentacao como forma
de fomentar a inovacao em nanotecnologia. Além deste aspecto claro, outro ponto relevante
a favor desta filosofia é o desenvolvimento de expertise que o processo de construgao acarreta.
De fato, como discutido no relatério do NNI [1], um dos principais desafios da nanotecnologia
¢ a formacao de recursos humanos capazes de lidar com os novos problemas propostos. Neste
sentido, o desenvolvimento de instrumentacao cientifica consiste em um esforco plenamente
justificado como forma de possibilitar o desenvolvimento técnico nao apenas do equipamento

como também do pesquisador.



Capitulo 2

A corrente de tunelamento e o STM:

bases teodricas

O efeito de tunelamento consiste na probabilidade nao-nula de um elétron atravessar
uma barreira de potencial finita classicamente proibida. Consiste em um efeito puramente
quantico com origem na natureza ondulatoria do elétron. No caso de uma superficie, a
probabilidade de tunelamento de um elétron carrega informagcao sobre a densidade local de
estados. Se considerarmos portanto, que a densidade de estados esta relacionada a posicao
atomica, temos que a medida da corrente de tunelamento contém informagao local tanto
sobre propriedades estruturais como sobre propriedades eletronicas da superficie.

O STM ¢ o instrumento capaz de adquirir a corrente de tunelamento e reconstruir in-
formacoes topograficas e eletronicas da superficie. Neste capitulo desenvolveremos as bases
formais para a compreensao de como o STM atua e sobre como devemos interpretar os dados
obtidos com este tipo de microscopia. Iniciamos a discussao tratando da origem fundamental

da corrente de tunelamento: o Principio da Incerteza.

2.1 Consideracoes sobre a Incerteza

Consideremos um elétron com energia FE e massa m atravessando uma barreira de po-
tencial com energia finita Up e largura W. Em uma descricao semi-cléssica, a velocidade do

elétron é dada pela expressao,

v = 2(Us — E) (2.1)

Com esta velocidade, o tempo necessario para o elétron atravessar é dado por

A=W\ (2.2)



Logo, temos uma relacao de incerteza Energia-tempo da forma:

Aps o h j2WUs=E)

At W m (2:3)

Se tomarmos (Up — E) = 2eV e que W = 3 A, a incerteza em energia deve ser da ordem
de 2.5eV, o que é maior que o proprio valor da energia cinética. Logo, para barreiras de
dimensoes atomicas, nao podemos distinguir tunelamento de transporte balistico sob a forma
de corrente de tunelamento [28].

Por outro lado, podemos também formular o argumento em termos da incerteza posicao-
momentum para um elétron no centro de uma barreira de potencial com comprimento de

onda dado por:

Ao 2h (2.4)

\/Zm(UB - E)

Considerando que o elétron possui energia cinética da ordem de 2eV, este possui compri-

mento de onda igual a 8.7 A, maior que o comprimento tipico da barreira da ordem de 3 A.
Logo, para um elétron na regiao da barreira, nao somos capazes de determinar em qual dos
lados este se encontra. Portanto, concluimos que o efeito de tunelamento é uma consequéncia

direta da natureza ondulatéria da matéria.

2.2 Modelo para uma Barreira de Potencial Finita

O modelo da barreira de potencial finita U(z) representa o modo mais simples de compre-
endermos os parametros envolvidos no tunelamento. Consideremos a barreira apresentada
na Figura 2.1 [28]. Este sistema simples, possui solu¢ao dada pela equagao de Schrodinger

2.5 calculada nas regioes 1 e 2.

i
2m  dz?

+U()Y(2) = E¥(z) (2.5)

Para a regiao 1, o potencial é nulo (U = 0) e o elétron possui energia E. Neste caso a

solugao consiste em uma onda plana dada pela equacao 2.6:

2m(E —U)

¥(z) = 9(0)e™ k=

(2.6)

sendo ¥(0) o valor da fungao na origem, localizada na interface da barreira. Para a regiao 2,

o potencial é finito com valor U = Ug E, medidos com relagao ao potencial nulo de referéncia
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Sample Tip

Figura 2.1: Esquema simples do processo de tunelamento: uma barreira de potencial com
energia U maior que a energia do elétron E consiste em uma regiao classicamente proibida.
Este sistema é equivalente ao problema do tunelamento entre uma ponta e uma superficie
no vacuo.

no vacuo, o que implica em uma solucao evanescente no sentido +z dada pela equacao 2.7.

2m(U — E)

U() = () w= VI 27)

Para esta regiao, a probabilidade de se observar um elétron ¢ dada por |[¢(0)]|?e¢=2"*, o
que implica em uma probabilidade finita de encontrar-se o elétron do outro lado da barreira
se esta possuir uma largura suficientemente pequena tal que o fator exponencial ainda possua
um valor apreciavel ao término da barreira.

Identifiquemos agora este problema com o modelo do STM. A barreira de potencial
representa a regiao de vacuo, sendo a altura da barreira dada pela funcao trabalho ¢, a
minima energia necessaria para se remover um elétron do bulk do material e leva-lo para
o vacuo. Portanto, se tomarmos o nivel de vacuo como referéncia, temos que a energia de
Fermi é dada por Er = —¢. A aplicacao da tensao de bias, implica na quebra de simetria
entre os dois lados da barreira de potencial e na introducao de uma corrente liquida em

uma das direcoes dada pela equacao 2.8 que descreve a probabilidade de tunelamento de um
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estado com energia F, tal que Fr — eV < E,, < Ep.
w &2 [[1h, (0) |2~ (2.8)

Para o caso de aplicarmos um bias positivo na amostra, temos o valor de x dado por
K= \/m/h para a ponta e Kk = \/m/h para a amostra, o que implica
que a probabilidade de tunelamento ¢ maior da ponta para a amostra. Esta ¢ a origem do
sentido da corrente de tunelamento.

Calculamos a corrente medida somando as probabilidades de tunelamento para os estados

contidos no intervalo definido pela tensao de bias,

Ep

I~ ) [a(0)e ™ (2.9)

En=Ep—eV

Como em geral o potencial de bias é pequeno se comparado ao nivel de Fermi, podemos
afirmar que a corrente de tunelamento fornece uma medida da densidade local de estados
(LDOS) em torno do nivel de Fermi:

E

1

plz, E) = - > ) (2.10)
E,=F—¢

para um intervalo de amostragem em energia ¢ pequeno. Logo a corrente de tunelamento

pode ser escrita em termos do LDOS da amostra:
I x eVp(0, Ep)e >V ~ eVp(0, Ep)e™102VeW (2.11)

Se considerarmos o caso do grafite onde a barreira de potencial possui fun¢ao trabalho em
torno de 5 eV, temos um valor tipico para a constante de tunelamento de k ~ 1A71, ou seja,
a corrente decai de €2 ~ 7.4 vezes a cada A. Como o fator x estd relacionado & barreira de
potencial, esta pode ser obtida a partir da curva de corrente se variamos o valor de W, ou
seja, a separacao ponta-amostra. Este experimento sera apresentado no Capitulo 5. Devemos
ressaltar que no caso do STM, a funcao ¢ nao corresponde exatamente a Fungao Trabalho
uma vez que o elétron extraido permanece sob a influéncia do potencial de superficie durante
o processo de medida.

A partir deste modelo simples, podemos iniciar a discussao de um modelo mais detalhado
que nos permita obter conclusoes sobre a operacgao real do STM. Dentre os modelos mais uti-
lizados para este tipo de tarefa encontram-se aqueles baseados no Hamiltoniano de Bardeen

[28, 29] e os baseados no formalismo da fungao de Green [30, 31, 32, 33|, os ultimos sendo os
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mais utilizados para simulacoes de experimento. Entretanto, consideramos mais importante
nesta etapa o desenvolvimento de uma intuicao sobre o problema ao invés da obtencao de
resultados precisos. Neste caso, o uso do modelo analitico de Tersoff e Hamman [34] pode

nos conduzir a conclusoes mais interessantes sobre o mecanismo de operacao.

2.3 O modelo Tersoff-Hamann

O modelo Tersoff-Hamann estuda o tunelamento a partir de uma superficie cristalina
ideal e utilizando uma ponta descrita apenas por orbitais com simetria esférica (ponta s),
uma suposicao essencial para a obtengao de um resultado analitico. A partir deste modelo
simples, deduzimos a dependéncia da corrente com a densidade de estados e a corrugacao
da superficie [34].

Consideremos uma superficie e uma ponta com uma curvatura R separados por uma

distancia d como apresentado na Figura 2.2.

Figura 2.2: Geometria do tunelamento: representacao da ponta esférica com raio R a uma
distancia d da superficie da amostra

Partindo da Matriz de Tunelamento de Bardeen [35] com elementos M, a corrente de

uvs
tunelamento é calculada em primeira ordem a partir de uma soma sobre os estados acessiveis

da ponta e da amostra:

B 2me

1= 2537 (f(B) = FE) [MulP5(E, — B, + V) (2.12)

v

sendo f(E,) e f(E,) as respectivas distribuigoes de Fermi na superficie (amostra) e na ponta.

Notemos o fato importante de que os estados 9, e 1, nao sao ortogonais. No limite de baixas
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temperaturas e baixa tensao de bias, esta expressao assume uma forma mais simples:

27re Vv

Zn w?6(E, — Ep)(E, — Er) (2.13)

A determinacao da corrente pela expressao 2.13 requer o calculo da Matriz de Tunela-
mento que possui elementos dados por uma integral sobre uma superficie S que separa ponta

e amostra:

12 . .
My = o~ / dS - (Y, — 1, V) (2.14)

O célculo desta integral requer que facamos suposicoes sobre a forma funcional das fungoes de
onda da superficie e da ponta. Para a superficie, consideramos uma funcao com periodicidade

bidimensional e evanescente no eixo z:

*tlsall?)!/?2] ling x|

b, \/_ > age (2.15)
sendo G a periodicidade da rede bidimensional, ag os coeficientes da expansao, x um vetor
bidimensional na superficie, Qg 0 volume da amostra e k = (2m¢)'/?/h - phi é a barreira de
potencial da superficie. Para a ponta a escolha mais simples ¢ uma fungao esférica assintotica
(solucao de uma onda confinada em um pogo esférico) calculada sobre uma regiao de raio R:

Ct R wR 6*5”1‘*1"0” ( )

= —kKRe" " —— 2.16
Y TS

sendo ¢; uma constante que depende da geometria da ponta e r um vetor tridimensional
com origem em rg. Apds algumas manipulagoes [34] vélidas apenas se utilizarmos orbitais

do tipo s para a ponta, obtemos a forma final do termo da Matriz de Tunelamento.

h? Arx

M,, = —
K Qm\/Qt

Como conhecemos a Matriz M, calculamos agora a expressao para a corrente.

Re™ 4, (ro) (2.17)

3273

_[ =
h

e’V Dy(Ep) R2 e " ||, (ro) |*0(E, — Er) (2.18)

sendo Dy(Er) a densidade de estados por unidade de volume da ponta calculada na Energia

de Fermi. Identificamos o termo:

p(ro, E ZH% ro)[*6(E, — Er) (2.19)
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como a densidade local de estados da superficie no ponto rg. Portanto, para um valor
constante de corrente, a ponta segue o contorno de valor p(r, Er) constante, ou seja a
ponta segue a topografia da superficie. Outro resultado relevante é o fato de que devido as
propriedades da integral 2.14, o resultado apresentado na equacao 2.17 é calculado apenas
no centro da ponta, o que demonstra uma insensibilidade do sistema as caracteristicas da
ponta. Isto justifica o fato de ser possivel obtermos imagens de resolugao atomica mesmo
com pontas nao-ideais como no caso das pontas de Pt-Ir que foram utilizadas nas medidas

apresentadas no Capitulo 5.

2.4 O caso da imagem do grafite

Como deduzido a partir do modelo de Tersoff-Hamann, as imagens geradas pelo STM
consistem em um mapa da densidade de estados local em torno do nivel de Fermi da amostra.
Apesar de, em geral, as linhas de contorno obtidas serem interpretadas como a topografia de
superficie, casos particulares podem ocorrer onde a imagem gerada nao corresponde ao perfil
esperado se considerarmos apenas as posicoes de equilibrio dos atomos na rede cristalina.
Este é o caso do grafite, o qual apesar de ser o elemento de referéncia para a calibragao do
STM, ainda suscita questionamentos a respeito da interpretacao de suas imagens. A questao
principal é a ocorréncia do padrao triangular visualizado em resolucao atomica, o qual es-
conde trés dos seis atomos do anel. A origem deste efeito pode ser compreendida apenas
se analisamos a distribuicao da densidade de carga entre os atomos da rede. Apresentamos
aqui um modelo simples [36] capaz de explicar este resultado.

A geometria do grafite é apresentada na figura 2.3. Notamos a existéncia de dois tipos

de atomos:
e A - possuem atomo correspondente na camada inferior
e B - nao possuem atomo correspondente na camada inferior

O grafite possui estrutura cristalina hexagonal de base 4. A funcao de onda é construida

como uma soma sobre os quatro sitios:
¢nk<1‘) = C’nAqu(r, k) + Crardar (I‘, k) + CntbB(r, k) + CnB/qu/(I', k) (220)

com a funcao de onda de cada sitio descrita por um produto de uma funcao de Bloch com

um orbital localizado (Gauss ou Slater):
1 .
i(rk)=— e ®B=0%)y, (r — R + 6; 2.21
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Vista lateral

> O

A\

B'
Figura 2.3: A) Estrutura tipo ”"Honeycomb” do grafite com seu empilhamento tipo AB.
Apresentamos os dois tipos de atomos nao equivalentes na estrutura: atomos tipo A que
possuem um atomo com as mesmas coordenadas no plano abaixo (A’) e dtomos tipo B que
nao possuem um atomo com as mesmas coordenadas no plano abaixo (B’). Estes atomos
situam-se sobre o centro do anel. B) Estrutura triangular observada no STM apenas com os
atomos tipo B

sendo N o numero de estados, R a periodicidade da rede, k o vetor de onda, theta uma
fase que correponde ao deslocamento do atomo com relagao a base e pz o orbital localizado
tipo p na dire¢ao z utilizado.

Utilizamos o ponto k = (1/3a,1/3a,§) na superficie de Fermi, sendo a o parametro de
rede e & um parametro livre sobre a altura da célula no espaco reciproco, para escrever o
Hamiltoniano H;; = (¢;||H||¢;) do sistema:

H(1/3,1/3,6) = °

2.22
0 0 (2.22)
0 0

E, 0
0 £

sendo E, a energia do sitio e Fj, a energia da interacao entre vizinhos.
A selecao dos elementos de matriz é dada pelos elementos de fase @, presentes na expressao
2.21. A partir da simertria dos quatro atomos e na aproximacao de vizinhos mais préximos,

temos termos da forma:
Hop = (%3 + e 3 + 1) Vg =0 (2.23)

Da mesma forma Hyp = Hop = Hyp = Hgz = 0. O tnico termo nao nulo corresponde
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aos atomos a e o':
Hoo = (€™ +€7™) Voo = 2Vaarcos(n€) = S,(€) (2.24)

Portanto, o Hamiltoniano é composto de duas submatrizes desacopladas sendo que a
matriz dos atomos B é diagonal. Entretanto, como E, ~ Ej, o Hamiltoniano da origem a
uma banda duplamente degenerada para os atomos B e uma banda com uma dispersao e um
intervalo de energia em torno do nivel de Fermi para os atomos A. Retornando a expressao
2.18, sabemos que a corrente medida pelo STM depende da densidade de estados em torno do
nivel de Fermi. Logo, no caso do grafite, a janela de energia acessada pelo STM compreende
todos os estados degenerados de atomos tipo B, que se encontram na Energia de Fermi, mas
poucos estados do tipo A, uma vez que a banda possui dois ramos (superior e inferior a
Energia de Fermi). Concluimos que o contraste para atomos tipo B é maior que o contraste
para atomos tipo A, o que implica em uma imagem de padrao triangular, como as obtidas
usualmente.

Os atomos tipo A sdo conhecidos como os atomos escondidos. Sua visualizagdo com o
STM ¢é possivel apenas em certas condigdes experimentais que provavelmente envolvem o
deslocamento da camada de superficie do grafite gerando um alinhamento com uma estru-
tura contendo apenas atomos tipo A [37]. A evidéncia que comprovou a interpretagao deste
fenomeno em termos de efeitos de estrutura eletronica foi obtida utilizando-se um STM-AFM
[38] capaz de gerar uma imagem de STM seguida por uma de AFM na mesma posi¢ao na
amostra. Para a imagem de STM obteve-se o padrao triangular enquanto que para a ima-
gem de AFM foi possivel observar o aparecimento dos trés atomos escondidos nas posicoes
previstas. Esta aplicacao é um exemplo da importancia da possibilidade de se combinar
técnicas o que é uma das razoes principais para o desenvolvimento de um equipamento ”ho-
memade”. Apresentaremos portanto o equipamento construido o qual nos permitiu verificar

as consideragoes tedricas discutidas neste Capitulo.
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Capitulo 3

Projeto e Construcao de um
UHV-STM

O projeto de um UHV-STM consiste em uma tarefa complexa que envolve a imple-
mentacao e a integracao de subprojetos em ramos distintos como eletronica analédgica e
digital, mecanica, sistemas de ultra-alto vacuo, controle de sistemas dinamicos, aquisi¢ao de
sinais e vibracao. O objetivo envolvido neste tipo de empreendimento é a construcao de um
equipamento versatil onde possamos ter acesso a todos os parametros de controle de modo
que o instrumento possa ser otimizado para a operagao em uma condi¢ao experimental ad-
versa. Este é o caso do estudo de nanoparticulas metélicas passivadas, onde desejamos obter
imagens com resolucao atomica de uma camada organica sobre uma superficie com grande
variacao de altura.

Neste Capitulo discutiremos as idéias e os parametros envolvidos na elaboracao do projeto
e o modo como estes satisfazem os requerimentos fisicos do problema. Apresentaremos, de
modo detalhado, os projetos individuais de cada um dos blocos funcionais e o modo como
estes se inter-relacionam. A defini¢ao inicial do perfil do projeto apresentado foi baseada em
alguns textos bdsicos de instrumentacao em STM (28, 39, 18, 40, 41, 42, 43, 44, 45], os quais

compoe um conjunto importante de informagoes a respeito da técnica de construcao.

3.1 Implementacao

O STM consiste em um microscépio de campo préximo destinado ao estudo morfolégico
e espectroscopico de superficies em espaco real. Sua principal caracteristica, que a torna
uma técnica singular, é a capacidade de executar estas analises de modo local com resolucao
atomica. Isto implica que devemos ser capazes de varrer a superficie com um passo lateral

de ao menos 0.1 A (eixos x e y) mantendo a ponta a uma distancia vertical menor que 10 A
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da amostra e com um passo vertical de correcdo da posicao z de 0.01 A [45]. Este deve
ser dez vezes menor que o passo horizontal uma vez que a dependéncia da corrente com a
posicao ¢ exponencial, o que requer um posicionamento mais preciso. Estes sao, portanto,
os limitantes inferiores de deslocamento que definem a resolucao do instrumento. No outro
extremo, devemos definir a janela maxima de varredura levando em consideracao que um
microscopio, para ser 1til, deve permitir ao usuario a magnificacao de areas de interesse na
amostra. Valores aceitaveis encontram-se entre 100 nm e 1 um ou magnificagoes entre 1000 e
10000 vezes. Portanto, de forma a conciliar os intervalos maximo e minimo de deslocamento
(intervalo dinamico), devemos utilizar um passo digital de aquisigdo com resolucao de pelo
menos 16 bits.

O sinal adquirido possui valor tipico de 0.1 nA oscilando sobre um valor constante entre
InA e 10nA ("setpoint”). A aquisi¢ao do sinal envolve sua conversao em um valor de tensao
mensuravel na escala de dezenas de mV que permita sua transmissao e conversao digital.
Realizamos esta operacao utilizando um circuito conversor corrente-tensao com alto ganho
de transimpedancia entre 10M e 1 G o que, considerado em conjunto com a capacitancia
parasita de entrada do sinal, implica em uma limitacao severa sobre a largura de banda de
todo o sistema com valores tipicos entre 100 Hz e 10kHz. Esta consiste na maior limitacao
de largura de banda em todo o sistema eletronico, podendo ser considerada como referéncia
de frequéncia de operagao para os demais componentes.

Na parte mecénica, a operacio na escala de dimensdes da ordem de A implica em res-
trigoes sobre a amplitude de transferéncia de vibracgao toleravel para a cabega do microscépio
onde encontra-se o "scanner”. O problema principal é a possibilidade de acoplamento de
frequéncias externas com os modos normais da prépria cabeca, o que a faria oscilar com
amplitudes superiores a distancia ponta-amostra na condicao de tunelamento. Deste modo,
o projeto mecanico deve consistir em um corpo rigido, com alta frequéncia propria de res-
sonancia e isolada do ambiente por um sistema de amortecimento eficiente com a frequéncia
de ressonancia a mais baixa possivel, como serd discutido na secao 3.4. Por fim, o pro-
jeto mecanico deve ser totalmente compativel com Ultra-Alto Vacuo, o que requer o uso de
materiais especiais para a montagem.

Estas sao as linhas gerais que guiaram o projeto. Apresentaremos abaixo uma descri¢ao

detalhada das partes envolvidas.

3.2 Projeto Mecanico

Sendo o STM um equipamento onde uma ponta ou sonda deve atuar para a deteccao

de uma corrente de tunelamento, esta deve manter-se em uma escala de separacao ponta-
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amostra da ordem de A. Por outro lado, a troca da ponta ou da amostra (elementos ma-
croscopios) requer uma separacao tipica da ordem de mm para que a operagao seja realizada
sem o risco de colisao. Portanto, o sistema de aproximacao ponta-amostra deve ser capaz
de cobrir pelo menos 7 ordens de grandeza no deslocamento, um intervalo dinamico consi-
derdvel. Além disso, deve também permitir aproximar ponta e amostra com precisio de A
(comprimento caracteristico de deteccao da corrente de tunelamento), uma vez que passos
maiores poderiam provocar o choque entre as duas.

As partes mecanicas usinadas em equipamentos de precisao possuem tolerancia maxima
na casa de pum, o que limita a precisao do deslocamento. No outro extremo, temos os
atuadores piezoelétricos (Apéndice C) que possuem a precisao necessaria para executarem
deslocamentos reprodutiveis de modo controlado na escala sub-nanométrica, mas que nao
sao adequados para a operagao na escala de mm por necessitarem do uso de alta voltagem.
O quadro apresenta, portanto, dois intervalos distintos que requerem enfoques diferentes
para o deslocamento: um grosseiro e o outro fino. Esta é a razao para a adocao de um
sistema de aproximacao duplo, utilizado na microscopia de ponta desde suas origens com a
aproximacao grosseira executada pelo ”Louse” de Rohrer e Binnig [4] (descrito no Apéndice
D) e a aproximagao fina executada pelo sistema Tripod piezoelétrico que serd discutido na
secao 3.2.2.

Este sistema grosseiro, assim como outros desenvolvidos posteriormente (”Inchworm” e
"Beetle”, referenciados no Apéndice D), possui algumas caracteristicas em comum impor-

tantes listadas abaixo e que constituem uma base para novos desenvolvimentos:
e sistemas de movimentacao linear
e sao construidos com combinagoes de atuadores piezoelétricos e partes mecanicas;

e 530 capazes de permanecer em uma posi¢ao estavel quando nao encontram-se em des-

locamento (sem aplicagao de tensao nos atuadores piezoelétricos)

O segundo item permite um deslocamento grosseiro com uma resolugao de passo da ordem
de nm, garantindo uma transicao suave para o passo fino. O terceiro item implica que o
sistema permanecerd em posicao fixa na sua condicao de repouso. Levando em conta estes
aspectos, desenvolvemos um sistema de aproximacao grosseira simples, robusto e compativel

com UHV o qual é apresentado abaixo.

3.2.1 Sistema de aproximacao grosseira

Sistemas de aproximagao grosseira utilizados usualmente em STM - ”Louse”, ”Beetle” e

”Inchworm” (Apéndice D), apesar de bem estabelecidos, possuem implementagao mecanica
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dificil uma vez que dependem de usinagem de precisao para alguns de seus componentes e do
uso de superficies de contato com materiais como safira ou molibdénio. De modo a evitarmos
este tipo de dificuldade no inicio do projeto, onde a eletronica é o elemento principal a ser
desenvolvido, adotamos um sistema de aproximagao grosseira inspirado naquele aplicado ao
nanomanipulador anteriormente desenvolvido no LME-LNLS [46] e apresentado na Figura
3.1.

FPicomotor

Figura 3.1: Nanomanipulador desenvolvido no LME-LNLS [46] cujo sistema de aproximacao
grosseira foi utilizado no STM. Notamos a presenca dos trés picomotores compondo os trés
eixos de deslocamento. Notamos também o tnico PSM (dos trési utilizados) visivel e a
posicao da amostra.

Cada sistema individual de aproximacao consiste em um mecanismo conforme [47] com-
posto por um parafuso micro/nanométrico e uma mesa eldstica como esquematizado na
Figura 3.2.

O mecanismo é composto por dois blocos metdlicos (inferior e superior) unidos por um par
de molas planas, compondo uma mesa. O bloco inferior é também conectado a um suporte
externo através de um segundo par de molas. O sistema funciona de forma engenhosa: o
avanco do parafuso contra o bloco superior provoca o deslocamento deste e do bloco inferior
devido ao vinculo da mola. Entretanto, como este segundo encontra-se conectado ao suporte
externo, seu deslocamento compensa desvios angulares do bloco superior, promovendo um
avanco sempre paralelo deste com relacao ao parafuso. Esta condicao é a ideal para um

sistema de aproximacao de amostras. Portanto, utilizando poucos elementos simples que
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Figura 3.2: Mecanismo de Aproximacao composto por um parafuso e dois blocos metélicos.
O bloco superior é conectado ao bloco inferior através de uma mola plana. Este, por sua vez,
sustenta a mesa uma vez que se encontra preso ao suporte externo por uma segunda mola.
O deslocamento do bloco superior através do avanco do parafuso implica no deslocamento
conjunto do bloco inferior. Este casamento atua de modo a compensar desvios angulares do
bloco superior o qual é mantido sempre paralelo ao parafuso. A) Mesa sem tensionamento do
bloco superior pelo parafuso; B) Mesa com tensionamento do bloco superior e o consequente
deslocamento do bloco inferior.

nao necessitam de técnicas de usinagem de precisao, construimos um dispositivo estavel cujo
passo de avan¢o depende apenas do passo do parafuso [46]. Este sistema recebe o nome de
”Parallel-Guiding-Spring-Table” (PSM) ou Mesa Eldstica Paralelamente Guiada [47].

A aplicagao do PSM a aproximacao grosseira do STM possui apenas um requerimento
especifico: o passo do parafuso deve ser da ordem de nm (casamento com o deslocamento fino)
e a movimentacao do parafuso deve ser compativel com UHV. Esta condigao é satisfeita pelo
Picomotor (NewFocus, modelo 8321-UHV), um dispositivo de nanoposicionamento composto

por um parafuso micrométrico cujo deslocamento angular é gerado pelo passo inercial de um
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atuador piezoelétrico (Figura 3.3). O processo é simples: o piezo, conectado ao parafuso,
induz sua rotacao para a frente através da aplicacao de uma rampa de tensao lenta. Desta
forma os dois (piezo e parafuso) deslocam-se conjuntamente. Ao término da excursdao do
piezo, retraimos este abruptamente de forma que o parafuso nao consiga acompanhar o
deslocamento reverso. Deste modo, temos uma condicao final onde um deslocamento liquido
ocorreu para a frente. Este passo inercial é portanto fungao da diferenca entre os coeficientes
de atrito estatico e dinamico entre o piezo e o parafuso, mesmo processo que é explorado na
aproximagao grosseira tipo "Beetle” [48]. No caso especifico deste modelo de Picomotor, o
passo é sempre inferior a 30 nm, o que o torna adequado a ser utilizado para a aproximacao

grosseira do STM.

Parafuso
* | [T -
~ Piezo N
2 | [T )
3 | D

Figura 3.3: Mecanismo de funcionamento de um picomotor [49]. O sistema consiste de um
parafuso preso a duas garras acionadas por um piezo. 1) condigdo inicial com o piezo em
posi¢ao de equilibrio; 2) A contragao lenta do piezo movimenta uma das garras induzindo
uma rotagao no parafuso; 3) a extensao rapida do piezo retorna as garras a configuracao
inicial. O pulso rapido explora a diferenca entre os coeficientes de atrito estatico e dinamico,
fazendo com que o parafuso nao volte ao angulo original. O resultado liquido do processo é
um deslocamento efetivo linear do parafuso menor que 30 nm. Este processo de exploracao
da diferenca dos coeficientes de atrito estatico e dinamico é conhecido como mecanismo
"slip-stick”.

A grande vantagem deste tipo de sistema de aproximacao grosseira reside em sua sim-
plicidade, uma vez que nao depende da fabricacao de partes mecanicas de precisao ou de
lubrificacao. Além disso, o médulo de controle do motor possui baixo custo quando compa-
rado aos sistemas comerciais tipo ”Beetle” [48] ou ”Inchworm” [50], que envolvem um nivel
maior de complexidade de montagem, controle e ajuste. Portanto, podemos afirmar que este
sistema ¢ uma solucao realista e de facil implementagao para microscopia de ponta em geral

e especificamente para as aplicacoes em UHV.
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3.2.2 Sistema de aproximacao fina

Além do sistema de aproximacao grosseira, a cabega do STM é também composta pelo
sistema de aproximacao fina, o qual definimos como o dispositivo capaz de levar a separacao
ponta-amostra da escala de nm até a escala de A com precisio de passo de décimos de A.
Esta é a escala caracteristica de comprimentos onde ocorre o fenomeno do tunelamento, e por
esta razao o passo de aproximacao deve ser fino o suficiente de modo que o controle possa
agir quando a corrente de tunelamento é detectada. Como discutimos, apenas atuadores
piezoelétricos possuem a precisao de posicionamento necessaria para a operagao neste limite.

Por esta razao, iremos inicialmente discutir seu principio de operacao (detalhes no Apéndice

Q).

Atuadores piezoelétricos

O atuador piezoelétrico consiste em um material capaz de converter a polarizacao gerada
pela aplicacao de um campo elétrico externo em deformacao mecanica ou, pelo contrério,
de converter tensao mecanica externa em uma polarizacao elétrica em sua superficie. Como
descrevemos no Apéndice C, o cristal que apresenta a propriedade piezoelétrica possui na-
turalmente um eixo preferencial que define as duas superficies onde os eletrodos sao posici-
onados e um sentido preferencial que define a polaridade destas superficies. A aplicacao de
uma voltagem nestes eletrodos produz deformacoes tanto nos eixos paralelo como nos eixos

perpendiculares proporcionais as duas constantes de carga:
e d33 - deformagao na direcao de aplicagao do campo
e d3; - deformacao na direcao ortogonal a aplicacao do campo

as quais sao apresentadas na Figura 3.4 para uma configuracao em bastao (planar).
As deformagoes AL em cada uma das direcbes como funcao da tensao aplicada V' sao

dadas pelas expressoes [28]:

AL33 - d33V (31)
VL
ALgl - —dng (32)

sendo V' o potencial aplicado, L o comprimento do atuador e h a espessura ou separacao
entre os eletrodos. Portanto, a aplicacao do campo elétrico produz dois tipos de deformacao:
uma expansao no sentido do campo e uma contragao ortogonal ao campo e que depende da
geometria do material.

Dado um material piezoelétrico, existem duas configuragoes basicas para sistemas de

nanoposicionamento: Tripod e Tubo. O Tripod, sistema utilizado no STM de Binnig e
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Figura 3.4: Esquema do atuador piezoelétrico (barra) apresentando as dimensoes relevantes,
a posigao dos eletrodos, o sentido de polarizacao e os eixos de deformagao ds; e dzz. A)
aplicacao da tensao no mesmo sentido da polarizacao implica em expansao no eixo ds3 e
contrac¢ao no eixo dz;; B) aplicacdo da tensao no sentido oposto ao da polarizagao implica
em contracao do eixo dz3 e expansao do eixo dz;

Rohrer [4], consiste na combinacao de trés bastoes de forma a gerar um sistema ortogonal

de eixos, sendo que a combinagao pode utilizar qualquer uma das duas constantes de carga:

° TI'lpOd d33

e Tripod ds3;

como apresentado esquematicamente na Figura 3.5A.

A outra opgao, o Tubo [51] apresentado na Figura 3.5B, pode ser compreendido como um
enrolamento do bastao piezoelétrico, dando origem a um eletrodo interno e outro externo.
Assim como no caso do bastao, a aplicacao de tensao entre o eletrodo interno e o externo
induz uma deformacao no eixo z a qual satisfaz a Equacao 3.2. O deslocamento no plano
requer que os eletrodos sejam quadripartidos, de forma que a aplicacao de tensao em um dos
quadrantes provoque a curvatura do tubo apenas nesta diregdo. A deformagao (eixo x na
Figura 3.5b), gerada pela aplicacao de tensoes simétricas em dois eletrodos opostos, é dada
pela expressao [28]:

2v/2d3 V L?
-

sendo D o diametro interno. Notamos portanto, que para uma dada tensao o deslocamento

AL (3.3)

do tubo é maior que o correspondente no Tripod ds;, uma vez que para dimensoes usuais
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B - Piezo Tube
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Figura 3.5: A) Esquema de funcionamento dos dois tipos de Tripod (combinacao ortogonal
de trés bastoes) com a localizagao dos eletrodos marcados com a letra E. Tipos de montagem:
Tripod ds3 com deformacao na direcao de aplicagao do campo; Tripod dz; com deformacao
na diregao ortogonal a aplicagdo do campo; B) O Tubo consiste no enrolamento do material
piezoelétrico com a formagao de um eletrodo interno e outro externo. A aplicacao de tensao
entre estes provoca a deformagao do tubo no eixo z; o deslocamento no plano x-y pode ser
obtido a partir da particao dos eletrodos em quatro faces (x+,x-,y+,y-). A aplicagao de
tensao em uma dada face com relagao a tensao de referéncia no eletrodo interno provoca a
deformagao lateral do tubo na direcao desta face.

(D oc mm), o fator 2v/2/mD é maior que 1. Esta diferenca deve-se ao fato de que no caso do
tubo, o deslocamento angular deve ser convertido em um deslocamento linear a partir do raio
de curvatura. Logo, podemos regular a janela méaxima de varredura a partir do comprimento
do tubo.

Apesar de mais compacto, este sistema possui maior custo e implementacao mais dificil
uma vez que requer um particionamento preciso dos eletrodos. Decidimos portanto adotar
o sistema Tripod como protétipo inicial devido a maior simplicidade e facilidade de im-
plementagao, a qual permite uma melhor compreensao da dinamica de funcionamento do
posicionador. Entretanto, discutiremos no Capitulo 5 a possibilidade de utilizarmos o tubo

como forma de ampliar a janela de varredura para as préximas implementacoes do STM.
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3.2.3 Protdétipo 1 - testes de eletronica

Com os projetos para os sistemas de aproximacao grosseira e fina ja definidos, podemos
agora combiné-los no projeto de uma cabega de STM. O objetivo desta primeira montagem,
além do teste de conceito, é o de obtermos um dispositivo adequado ao teste da eletronica
e a aquisicao de resultados preliminares, fundamentais para a avaliacao da qualidade do
equipamento construido. Nesta etapa, necessitamos de uma montagem simples, facilmente
manuseavel e com a possibilidade de rapida reconfiguragao de forma a incorporar mudancas
e adaptacoes. Estes requerimentos tornam o aluminio uma escolha ébvia para o material da
primeira montagem.

O projeto original é apresentado na Figura 3.6. Consiste em um Tripod com configuragao
ds3 apoiado em um canto de suporte, em um PSM apoiado em seu suporte fixo e em um
Picomotor. Utilizamos uma barra de reducao (fator 3 : 1) com o objetivo de reduzir o passo
maximo efetivo do Picomotor para um valor de ~ 10nm, compativel com o pequeno passo
do Tripod ds3 (3.8 A/V ou 45.6nm/120 V), muito préximo do valor maximo do passo do

Picomotor (30 nm).
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Figura 3.6: Protdtipo 1 para a cabega do STM: vistas topo e lateral (medidas em mm).
1) suporte para Tripod piezoelétrico; 2) Tripod piezoelétrico tipo dssz; 3) mesa elastica; 4)
suporte para mesa eldstica; 5) barra de redugao; 6) suporte para barra de redugao; 7) dedo
atuador; 8) Picomotor; 9) suporte para Picomotor; esta versao, a primeira a ser utilizada,
utilizou da barra de reducao fator 3:1 de forma a casar o comprimento de passo do Picomotor
com o deslocamento do Tripod. Medidas em mm.

Como sera discutido na sec¢ao do projeto eletronico 3.5, substituimos o Tripod ds3 pelo
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dsz1 devido as dificuldades envolvidas no projeto da fonte de tensao, as quais serao discutidas
adiante. Esta nova configuracao possui uma performance superior (26.5 A /V) o que permite
um deslocamento de 100 nm com apenas 36 V. Neste caso a barra foi retirada uma vez que
a reducao nao mostrou-se mais necessaria, o que tornou o sistema mais simples e compacto

como podemos constatar na Figura 3.7. Esta segunda montagem foi bem sucedida sendo

Figura 3.7: Protétipo 2 para a cabeca do STM: vistas topo e lateral. 1) suporte para Tripod
piezoelétrico; 2) Tripod piezoelétrico tipo dz;; 3) mesa eldstica; 4) suporte para mesa elastica;
5) suporte para o Picomotor; 6) Picomotor. Medidas em mm.

que todos os resultados referentes ao Prototipo 1 foram obtidos com esta configuracao.
Mais ainda, esta forma final linear do sistema de aproximacao grosseira foi a base para o
desenvolvimento da cabeca compativel com UHV - Protétipo 2.

As implementacoes de ambos os modelos sao apresentadas na Figura 3.8. Em 3.8A
temos a configuragao preliminar com um suporte de testes para tubos piezoelétricos. Este
suporte nao foi utilizado sendo substituido pelo Tripod ds3, como apresentado na Figura
3.8B. Nesta montagem utilizamos o PSM como suporte tanto para a amostra como para
o pré-amplificador montado sobre a mesa e visivel na Figura 3.8C. Notamos que ambos,
ponta e amostra, permanecem na posicao vertical fixos por imas (Magtek, NdFeB), um
posicionado no bloco central do Tripod e o outro no porta amostras sob uma chapa de cobre
banhada em ouro que atua como eletrodo (visualizada sobre o PSM na Figura 3.8C). O ima,
ao atrair o porta-amostras contra o eletrodo, promove um bom contato para a aquisicao do
sinal. O contato entre o porta-amostras e o circuito conversor corrente-tensao foi estabelecido

utilizando um fio de cobre nao-esmaltado (obtido a partir da malha de blindagem de um cabo
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coaxial convencional) conectado a chapa de cobre com cola Epéxi condutora (EpoTek,H27D).
Na Figura 3.8D, podemos observar a versao final da montagem do Prototipo 1, sem a barra
de reducao e com a presenca de uma mola de fixacao adicional retendo a mesa elastica e
atuando de modo a garantir o amortecimento de oscilacoes apds o passo do picomotor. Um
ponto importante a notar nesta montagem ¢ o fato de que no Protétipo 1, a aquisicao de

corrente é realizada na amostra enquanto que o bias é aplicado na ponta.

[—

Figura 3.8: Fotos das diversas fases de implementacao do prototipo para testes de eletronica.
A) Montagem original com barra de redugao e suporte para tubos piezoelétricos o qual
nao foi utilizado; B) montagem com o piezo tipo dsz e barra de reducao; C) detalhe do
PSM e do Tripod d3; na versao final. O conversor corrente-tensao se encontra sobre o PSM
imediatamente acima do eletrodo (chapa de cobre coberta com ouro) onde a amostra é fixada
por um magneto. D) versao final com piezo tipo ds; e sem barra de reducao, devidamente
acomodada na caixa de blindagem. Notamos a presenca dos cabos de sinal para os piezos.

Utilizamos este Protétipo até atingirmos um nivel de performance da eletronica com-
pativel com a aquisicao de imagens. Durante o processo de depuragao, o Protdtipo foi
intensamente modificado, o que justifica os requisitos de facil manuseio e troca de pecas. A

partir das modificagoes implementadas, desenhamos a segunda cabeca compativel com UHV
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que apresentamos abaixo.

3.2.4 Protétipo 2 - compativel com UHV

A segunda cabeca, totalmente compativel com UHV, foi desenhada a partir de um ci-
lindro tnico de aco 304L com diametro de 7 cm e comprimento de 10 cm. O objetivo do
projeto foi implementar um dispositivo compacto e extremamente rigido que possuisse a
maior frequéncia de ressonancia possivel. Para tanto, escavamos o cilindro e acoplamos em
seu interior o Tripod, o PSM e o suporte para o Picomotor como moédulos. A parede interna
possui espessura de 1 ¢cm o que garante sua rigidez, além de servir como alinhador das trés
partes acopladas e de blindagem eletrostatica para a atenuacao do pulso eletromagnético
gerado pelo passo do Picomotor. Apresentamos na Figura 3.9 uma visao geral do projeto a
partir dos desenhos técnicos originais.

Do mesmo modo que no primeiro Protétipo, o sistema foi dividido em treés partes: Pico-
motor, PSM e Tripod. O Picomotor é montado na base do cilindro sendo suportado por um
anel aparafusado ao corpo da estrutura. Este atua diretamente sobre o PSM localizado acima
e fixado a estrutura através de um suporte removivel. A mesa superior do PSM contém o
suporte para porta-amostras com um eletrodo em ouro e um ima retentor na mesma confi-
guracao utilizada no Protétipo 1. Entretanto, neste caso, o sistema esta orientado na direcao
vertical o que facilita o processo de troca de amostra. No topo do cilindro fixamos o Tripod,
montado em um suporte em forma de canto, que pode ser facilmente retirado para manu-
tencao. Acima instalamos o passante elétrico em Teflon com os conectores de transferéncia
entre os cabos coaxiais de vacuo (MDC Vacuum) e os fios de cobre colados aos eletrodos dos
piezos. Estes cabos coaxiais conduzem o sinal até o passante elétrico de vacuo montado em
uma flange CF40. A implementacao desta cabeca é apresentada na Figura 3.10.

Ao contrario do que ocorre no Protétipo 1, nesta montagem o conversor corrente-tensao
é acoplado ao passante elétrico externo da camara visto que o circuito nao é compativel
com UHV. O sinal é adquirido na ponta e nao mais na amostra, mudanca realizada devido a
diferenca de capacitancia nos dois eletrodos: 23 pF na ponta e 57 pF no eletrodo da amostra.
Outra medida para diminuir a capacitancia parasita no sinal foi a diminuicao dos compri-
mentos dos cabos com sinais criticos (tunelamento, bias e piezo z) através da montagem da
cabeca diretamente sobre um passante CF40 BNC de quatro terminais montado em uma
conexao CF100-CF40 localizada na parte inferior da camara. Esta conexao é a base sobre
a qual o microscopio estd apoiado na Figura 3.10C). De forma a permitir a passagem dos
cabos, a cabeca é montada sobre um espacador em ago que possui espacgo interno para a
entrada dos cabos provenientes do passante do Tripod e para sua conexao com o passante

de vacuo BNC que encontra-se abaixo.
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Figura 3.9: Montagem compativel com Ultra-Alto Vacuo. A) Visao explodida da cabeca
apresentando os principais blocos funcionais: 1) Picomotor; 2) suporte de fixagdo para o
Picomotor; 3) cilindro; 4) suporte do PSM; 5) suporte do Tripod; 6) passante dos fios
conectados ao Tripod; 7) porta-ponta preso ao Tripod; 8) Tripod; B) Visao explodida do
PSM e suporte: 9) mola plana frontal; 10) bloco superior com suporte para amostras; 11)
suporte de fixacdo do PSM; 12) bloco inferior; 13) posigao do ima de fixa¢ao no suporte para
amostras no bloco superior. Esta superficie é coberta com um eletrodo de cobre banhado
em ouro para a aplicacao do bias. Medidas em mm.

A construcao desta cabeca representou uma grande evolugao com relacao ao Protétipo
1 devido a incorporacao de importantes modificagoes cuja necessidade verificamos durante

sua operacao:
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Figura 3.10: A) Cabega compativel com UHV posicionada no interior da camara de vacuo
- O STM néo operou em ambiente UHV; B) Detalhe da cabega com o Tripod, o passante
elétrico e o suporte para porta-amostras coberto com uma chapa de cobre banhada a ouro.
C) Visao geral da cabeca apoiada sobre o espagador o qual conecta-se com a flange CF100
para fixacao na camara.
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e ponta e amostra dispostas na horizontal facilitam a manipulacao e, no caso da amostra,

colaboram para o estabelecimento de um bom contato elétrico

e passante elétrico sobre o Tripod facilita a passagem dos fios para os piezos e reduz seus

comprimentos e por consequéncia a interferéncia elétrica

e blindagem do Picomotor no interior do cilindro reduz o ruido gerado no conversor

corrente-tensao em cada passo

A experiéncia acumulada no projeto desta cabeca representou um importante avanco em
nossa compreensao do funcionamento do equipamento, mas por outro lado apresentou novas

dificuldades relacionadas a transmissao do sinal que serao discutidos adiante, no Capitulo 4.
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3.2.5 Montagens do Tripod

Nesta secao apresentaremos com detalhes a implementacao dos Tripods nas duas mon-
tagens. Devemos ressaltar que os modelos apresentados sao apenas os que apresentaram
melhor performance dentre a grande quantidade de versoes construidas durante a fase de
testes quando estabelecemos as bases para a compreensao do funcionamento deste disposi-

tivo.

Tripod tipo ds3

A montagem tipo ds3 foi a primeira a ser utilizada no Protétipo 1. A escolha foi motivada
pela possibilidade de se construir um posicionador compacto, com baixa razao de aspecto e
alta frequeéncia de ressonancia. Como mostraremos, estes argumentos, apesar de plausiveis,
nao se mostraram suficientes para justificar a montagem deste Tripod que possui performance
muito inferior a configuragao ds;. Apresentamos na Figura 3.11 duas versoes do Tripod d33
construidos utilizando piezos modelos PZT4 ¢ PZT5A (ATCP Brasil).

Na Figura 3.11A apresentamos o Tripod construido com piezos tipo PZT4 com espessura
de 8.0 £ 0.lmm. O sistema possui um bloco central com 10.0 & 0.1mm de lado no qual
posicionamos um porta pontas fixo em um suporte em forma de V. Os piezos sao alimentados
por fios grossos, o que representa um erro visto que a tensao mecanica do fio pode gerar
resisténcias ao movimento. Na Figura 3.11B apresentamos o Tripod construido com piezos
tipo PZT5A com espessura de 1.0 + 0.1lmm e com um bloco central com 5+ 0.lmm de
lado. Neste caso as conexoes sao feitas utilizando-se fios de cobre obtidos de malhas de cabo
coaxial (espessura de 0.1mm), o que consiste na solugao mais adequada. Ambos os modelos
utilizaram como eletrodos chapas de cobre com aletas onde os fios sao colados e chapas de
alumina como forma de isolamento entre o eletrodo e o bloco central, que se encontra na
tensao de bias. Dois aspectos relevantes nesta montagem devem ser destacados: nao deve-se
utilizar tinta prata neste tipo de montagem uma vez que esta nao possui resisténcia mecanica
suficiente para manter a rigidez do sistema. O correto é o uso de cola Epdxi condutora; nao
deve-se utilizar placas de mica como isolantes. O correto é o uso de placas de alumina
afixadas com cola Epdxi isolante. Mesmo o uso de folhas de Kapton pode ser temerario uma
vez que devido a pequena espessura podem haver pequenos pontos de curto circuito entre
os lados da folha.

Nao obtivemos resultados satisfatorios com nenhuma das duas montagens visto que nao
foi possivel o desenvolvimento de um sistema eletronico satisfatoriamente estavel para os
requerimentos de alta tensao desta configuracao, como discutiremos na secao 3.5. Além
disso, o desenho muito compacto implica que qualquer um dos piezos deve exercer uma forca

grande (muito maior que no caso do piezo ds;) contra a tensao de cisalhamento dos outros

34



Figura 3.11: Tripods tipo ds3 implementados (largura da base - 50 mm): A) utilizando piezo
tipo PZT4; B) utilizando piezo tipo PZT5A; C) esquema de colagem: 1 - bloco central, 2 -
chapa isolante de alumina colada ao bloco com epoxy isolante, 3 - chapa condutora de cobre
colada ao atuador com Epoxi condutora, 4 - eletrodo na superficie do atuador, 5 - atuador
piezoelétrico

dois. Devido a grande diferenca em performance de conversao de potencial elétrico em tensao

mecanica, decidimos substituir este pela configuragao tipo ds;.
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A adocao do Tripod tipo ds; foi um dos fatores mais importantes na construcao do
microscopio. Apesar da dificuldade de montagem devido ao dificil processo de alinhamento,
este Tripod possui uma série de vantagens que o tornam o mais adequado para este tipo de
aplicacao. Podemos destacar: a possibilidade de se controlar o fator de conversao tensao-
deslocamento utilizando a geometria do atuador; o consequente uso de voltagens baixas para
operagao em um intervalo de até 100 nm; a colagem dos fios diretamente nos eletrodos que
encontram-se posicionados na lateral do bastao, eliminando a necessidade do uso de camadas
eletrodo-isolante como no caso ds3. Apresentamos na Figura 3.12 os dois tripods deste tipo

implementados para as duas cabegas.

Figura 3.12: A) Tripod utilizado no protétipo 2; B) Tripod utilizado no protétipo 1; C)
Esquema de montagem do Tripod: 1- bloco central metalico onde a ponta ¢é fixa; 2- placa
de alumina para isolamento elétrico entre o bloco e o atuador piezoelétrico; 3- eletrodo na
superficie lateral do atuador piezoelétrico. As conexoes sao realizadas utilizando-se Epoxi
isolante (EpoTek, modelo H77).
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A primeira montagem, referente ao Protétipo 1, utilizou piezos em placa (ATCP, modelo
PZT-5A) cortados com fio de diamante e fixados ao suporte utilizando-se Epdxi isolante
(EpoTek, modelo H77) e placas isolantes de alumina. Os fios de cobre sem esmalte foram
conectados aos eletrodos de prata com cola Epoxi condutora (EpoTek, modelo H27-D). O
bloco central de aluminio ¢ isolado dos piezos também utilizando placas de alumina. Os trés
piezos possuem o mesmo comprimento de 10.0 = 0.1 mm e espessura de 1.0 & 0.1 mm. No
caso da segunda montagem, utilizamos piezos com eletrodos de ouro (EBL, modelo EBL#2)
com dois comprimentos: 15.2 £ 0.1 mm para os piezos x e y e 12.0 = 0.1 mm para o piezo
z. Possuem a mesma espessura de 1 £+ 0.1 mm e foram colados com o mesmo procedimento
utilizado na primeira montagem. Ambos possuem constante de carga dg; = —1.73 A /V, o
que fornece um deslocamento de 73 nm para uma tensio de —35V e 0.01 A para uma tensao
de 0.5mV no eixo z. Do mesmo modo, para os eixos x e y temos um deslocamento de
92nm para uma tensao de 35V e aproximadamente 0.01 A para a tensdo minima de 0.5 mV
Estes sao precisamente os intervalo maximo e o passo minimo de operagao do Driver de
tensao construido e que sera apresentado abaixo. Logo, concluimos que esta configuracao de
montagem satisfaz plenamente o requerimento de resolucao atomica [45] sem a necessidade

do uso de fontes de alta tensao e com sinais de baixo ruido.

3.3 Projeto de Vacuo

O STM consiste em um instrumento de estudo de superficies, as quais devem ser mantidas
limpas de forma a permitir a aquisicao de imagens de alta resolucao. Portanto, o uso de
um sistema de ultra-alto vdcuo (UHV) operando em torno de 107! mbar é parte essencial
do equipamento. O sistema de Ultra-Alto Vacuo projetado e construido é apresentado na
Figura 3.13 e o esquema de conexoes completo é apresentado na Figura 3.14;

O sistema consiste em uma camara de experimentos em ac¢o 3161 com 16 aberturas

bombeada por trés mecanismos:
e bomba Turbomolecular - bombeamento inicial para pressoes superiores a 10~ "mbar
e bomba Ionica - pressoes entre 10~ "mbar a 10~ mbar

e bomba Sublimadora de Titanio (TSP)- mesmo intervalo da iénica. atua principalmente

como bomba auxiliar em pressoes abaixo de 10~mbar

O uso de trés tipos de bombeamento justifica-se devido ao grande intervalo dinamico de
pressao que deve ser coberto pelo sistema. De fato, o sistema total de bombeamento deve

ser capaz de levar a camara de uma condigdo de pressao atmosférica (1.0 bar) a pressoes
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Figura 3.13: Sistema de ultra-alto vacuo projetado e construido. A) Componentes da
camara: 1 - Camara de experimentos; 2 - valvula gaveta; 3 - pescogo de adaptacao CF150-
CF150; 4 - bomba TSP; 5 - redu¢ao CF200 - CF100; 6 - Bomba Iénica 400L/s; B) Montagem
da camara com a colocacao da vélvula Gaveta; C) Término da montagem com a colocacao
das bombas TSP e Ionica; D) Processo de baking para atingir-se condigao de UHV; E)
Camara logo apds o término do processo de soldagem.

da ordem de (107 a 10~'" mbar). O primeiro sistema, para o bombeamento inicial até
10~ "mbar consiste em uma bomba Turbomolecular com vazao de 100L/s para Nitrogénio
(Adixen, modelo ATP100) pré-bombeada por uma bomba mecanica auxiliar de palhetas

rotativas (Adixen, modelo Pascal 2005SD) conectada a sua saida.

38



Figura 3.14: Esquema de conexoes do sistema de vacuo: 1 - Bomba Ionica; 2 - Bomba TSP;
3 - Vélvula Gaveta; 4 - Camara; 5 - Sensor Pirani (baixo vécuo); 6 - Sensor Catodo Frio (alto
vacuo); 7 - Valvula ”All-Metal” angulo; 8 - bomba Turbomolecular (100 L/s); 9 - bomba
mecanica de paletas rotativas.

Quando atingido o limite inferior, o bombeamento é convertido para a bomba Ionica
(Gamma Vacuum, modelo 400L), a qual é a responsavel pela manutencao da pressao final
na faixa de 1072 —1071° mbar. A operacao desta nao produz vibracao mecanica, o que a torna
ideal para bombear o microscépio quando este se encontra em operacao. Por outro lado, a
conexao rigida entre a camara e o grupo Turbomolecular pode servir como acoplamento para
a vibracao do solo. Por esta razao, o Bellows que conecta o grupo Turbomolecular a camara
deve ser retirado durante a operacao do microscopio.

O sistema TSP atua como bomba auxiliar para operacao em Ultra-Alto Vacuo. E uti-
lizada quando existe a necessidade de se baixar a pressao rapidamente apds a abertura
da camara e como armadilha para gases nao recolhidos pela bomba ionica. Em condigoes
normais, a bomba é utilizada em conjunto com um timer responsavel por disparar pulsos
regulares de evaporacao de forma a compensar qualquer processo interno de degasagem da
camara. O projeto que utilizamos foi desenvolvido pelo Grupo de Vacuo do LNLS e con-
siste em uma camara auxiliar conectada a entrada da Bomba Ionica. O sistema possui,
além do cartucho (Gamma Vacuum), dois ”Shutters” internos que aumentam a impedancia
e a eficiencia do processo de aprisionamento dos gases e camisa de refrigeracao a Nitrogénio
liquido que atua no resfriamento das paredes internas, o que aumenta a eficiéencia da captura,
atuando como uma bomba Criogénica.

O monitoramento da pressao é realizado por um par de sensores. O sensor Pirani (MKS,

modelo 345) atua a partir da pressdo atmosférica até pressoes da ordem de 10 °mbar. O
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sensor de Catodo Frio (MKS, modelo 431) atua a partir de 10~ ®mbar até pressoes da ordem
de 10~ mbar, ou seja, condicao de Ultra-Alto Vacuo.

A camara possui trés passantes elétricos CF40 com 4 conectores BNC cada para a trans-
missao dos sinais do microscépio: treés eixos de atuadores piezoelétricos, sinal de tunelamento,
tensao de bias e duas conexoes para o controle do picomotor. A visualizacao do interior da
camara € possivel através de dois ” Viewports”: um CF100 e um CF63 localizados em frente
a cabeca do microscopio. FEste é acondicionado a camara através de uma flange CF100
localizada em sua base. A flange de suporte possui uma reduc¢ao CF40 que permite o acopla-
mento de um dos passantes elétricos BNC. Este é o passante mais proximo ao Tripod sendo
utilizado para a transmissao dos sinais criticos: bias, corrente e eixo z.

O sistema de vacuo encontra-se atualmente em operacao plena com pressao de trabalho

em torno de 107!° mbar.

3.4 Controle de Vibracao

A distancia ponta-amostra no qual a corrente de tunelamento é mensuravel é extrema-
mente pequena, da ordem de dezenas de A. Pequenos deslocamentos podem representar o
toque da ponta na superficie ou a perda do sinal. Diante desta severa restricao, devemos ser
capazes de caracterizar o solo de modo a determinar a amplitude de oscilacao em funcao da
frequéncia e a amplitude de acoplamento destas componentes com as frequéncias préprias
da cabeca do STM.
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Figura 3.15: Exemplo de funcao de transferéncia para um sistema massa-mola sendo w a
frequéncia angular medida e wy a frequéncia angular de ressonancia.

Podemos apreciar a importancia do sistema de isolamento através de um simples modelo

massa-mola amortecido e forcado. Conforme discutido no Apéndice A, a amplitude da
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oscilacao externa transferida pelo sistema de amortecimento é determinada por uma funcao
de transferéncia como a apresentada na Figura 3.15. Esta possui um pico de ressonancia,
determinado pela frequéncia prépria do sistema de isolamento e que indica a existéncia de
um polo de segunda ordem e de um fator de amortecimento que limita a capacidade de
resposta do sistema. O polo, assim como no caso dos filtros eletronicos, divide o espectro
em duas faixas diferentes de resposta do sistema: para frequéncias inferiores, uma funcao de
transferéncia unitaria que implica na transferéncia integral da amplitude externa aplicada;
para frequéncias superiores, uma atenuacao da amplitude transferida com a frequéncia, sendo
que a taxa de decaimento depende da intensidade do amortecimento. O valor da frequéncia

de ressonancia do sistema de isolamento ¢ dado pela expressao:

1 |k
sendo k a constante de mola e m a massa da cabeca. Portanto, a diminuicao da frequéncia
de ressonancia envolve a redugao da constante de mola (mola mais suave) ou o aumento
da massa. A partir deste modelo, e se considerarmos que a massa no interior do sistema
de amortecimento é a cabeca do microscopio, observamos que se levarmos a frequéncia de
ressonancia do sistema de isolamento para o valor mais baixo possivel, diminuimos a faixa
de frequéncias com amplitudes relevantes para o acoplamento. Além disso, devemos levar a
frequéncia de ressonancia da prépria cabecga para o valor mais alto possivel, o que garante
que os acoplamentos com as frequéncias préprias do sistema de isolamento ocorram em uma
faixa em que estas possuem uma amplitude muito atenuada. Entretanto, devemos notar
que existe um limite para as duas condicoes uma vez que tanto uma constante de mola
muito baixa como um grande aumento da massa implicam em no aumento da distensao da
mola, requerendo mais espaco para sua fixacao. Este tipo de situacao é incompativel com
as dimensoes de uma camara UHV. Entretanto, podemos contornar esta restricao com o uso

de sistemas massa-mola com mais de um estagio como descrevemos abaixo.

3.4.1 Sistema de amortecimento de dois estagios

A fim de testar o funcionamento do sistema de amortecimento de dois estagios, projetamos
e construimos um protétipo baseado em um modelo proposto por Bai [41] apresentado na
Figura 3.16.

O equipamento consiste em suporte metalico de apoio fixo no solo que sustenta os dois
balancos internos, ou seja, dois estagios conectados por elasticos. O balanco externo conecta-
se ao suporte metalico e, internamente, ao segundo balanco. Este contém a cabecga do

microscopio em seu interior e consiste tao somente em um disco de madeira suspenso. As
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Figura 3.16: Protétipo para o sistema de amortecimento de vibragoes com dois estagios
montado para o teste do conceito. O sistema foi construido em madeira suportada por barras
roscadas e eldsticos cirurgicos, ideais para este tipo de aplicacao devido a baixa constante
de mola. 1) suporte fixo metdlico externo; 2) mola sustentando o balango externo; 3) mola
de estabilizacao conectando o suporte e o balanco externo; 4) balango externo; 5) mola de
sustentagao do balango interno; 6) balanco interno; 7) cabega do STM

molas utilizadas sao elasticos cirurgicos, os quais sao ideais para este tipo de aplicacao devido
a sua baixa constante de mola, o que permite uma diminui¢ao na frequéncia de ressonancia.
Um detalhe relevante nesta montagem é o fato de que este sistema é instavel uma vez que
o brago de alavanca no balanco externo induz o sistema a tombar para um dos lados. A
correcao deste problema é simples, requerendo apenas a adigao de trés eldsticos horizontais
conectando o topo do balango externo (no ponto de fixagdo das molas verticais - item 3 na
Figura 3.16) ao suporte metalico.

Apesar de bem sucedido, este sistema é incompativel com ambiente UHV devido ao uso
de elastomeros. O problema central reside no fato de que os elastomeros, além de atuarem
como mola, atuam também no amortecimento das oscilacoes devido ao seu atrito interno.
Este nao é o caso para molas metélicas, as quais devem ser amortecidas através do uso de
um sistema externo, sendo que a solugao mais comum é o uso de correntes de Foucault [28]
- correntes parasitas geradas em placas condutoras quando da aproximacao de um campo
magnético. Apesar de as correntes possuirem baixa intensidade, se utilizarmos um grande
nimero de pares imas-placas (imas de alto campo como CoSm ou NdFeB), podemos atingir
um bom nivel de eficiéncia de amortecimento. O uso de um sistema de dois estagios no
ambiente UHV é um dos objetivos futuros na construcao de uma nova versao do STM, que

sera discutida no Capitulo 5.

42



3.4.2 Sistema de suportes pneumaticos

Um método convencional e bem estabelecido para o isolamento de vibracao é o uso
de suportes pneuméticos passivos utilizados em mesas 6ticas (Newport, modelo 12000). A
vantagem deste tipo de montagem ¢ a possibilidade de se isolar todo o sistema de vacuo,
sem a necessidade do uso de partes méveis no interior da camara como no caso dos sistemas
massa-mola.

O sistema implementado é apresentado na Figura 3.17. Consiste em quatro suportes
isoladores sustentando uma armacao em aco desenhada para abrigar a camara e o sistema
de vacuo. Escolhemos a orientacao horizontal para o sistema de vacuo de forma a evitar
a formacao de um péndulo uma vez que a bomba Ionica, que concentra a maior massa do
sistema, encontra-se na ponta de um braco de alavanca composto pelo pescoco da camara,
a valvula Gaveta e bomba TSP. Devemos por outro lado ressaltar que a construcao da
mesa pode levar a sérios problemas de alinhamento devido a imperfei¢oes locais na estrutura
de ago. Os isoladores sao sensiveis ao alinhamento, ao balanceamento de carga, a altura
do sistema apoiado e a massa suportada, sendo que erros neste itens podem inviabilizar o
bom funcionamento do amortecimento. Utilizamos para o projeto uma massa de referéncia
de 300Kg o que implica em uma pressao de 14psi para a alimentacao dos suportes. A

caracterizacao deste sistema é apresentada no capitulo 4.

Figura 3.17: A) Amortecedores pneuméticos utilizados na montagem (Newport, modelo
12000); B)suporte em ago construido para receber a camara e o sistema de vécuo.

3.4.3 Critérios para a avaliacao da vibracao

A avaliacao da qualidade do solo e do sistema de amortecimento depende da aquisicao
do sinal de vibracao e de sua comparacao com certos critérios de qualidade estabelecidos
[52, 53, 54]. Como discutimos no Apéndice A, o acelerometro (Wilcoxon, modelo 731A),

equipamento utilizado para a aquisicao dos sinais, fornece os dados de aceleracao que sao
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convertidos em séries temporais da variacao da velocidade com o tempo. A partir destes

dados brutos, podemos processa-los de trés formas distintas [52]:
e Amostra temporal
e Espectro FFT
e Espectro de banda fixa ou variavel

A amostra temporal da velocidade consiste na unica analise realizada no dominio do tempo.
Possui aplicacao limitada, sendo utilizada apenas como forma de se detectar transientes de se
estimar a variacao em tempo real da amplitude das oscilagoes. Apresentamos uma amostra

deste sinal, coletado no solo do laboratorio, na Figura 3.18.
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Figura 3.18: Amostra temporal medida no solo do laboratorio em condi¢oes normais de
operacao

Por outro lado, a partir destas séries temporais, podemos construir espectros com as in-
formacoes relevantes sobre as fontes estacionarias de vibracao e sobre a composicao energética
dos sinais aleatérios. No primeiro caso, utilizamos o método FF'T para o calculo do espectro
para o solo do laboratério, apresentado na Figura 3.19. O espectro permite que determine-
mos as fontes de ruido presentes no entorno do instrumento. Para o exemplo apresentado,
observamos a presenca de picos em 30, 50, 60 e 90 Hz, ou seja, frequéncias caracteristicas
e harmonicos gerados por motores elétricos. Apds as medigoes, determinamos que o motor
em questao tratava-se de uma bomba de dgua localizada no subsolo do prédio.

No segundo caso, utilizamos a integracao da energia da onda em intervalos dinamicos
de frequéncias, neste caso com espacamento de um terco de oitava. Estamos interessados

em determinar quais o comportamento do ruido randomica por faixas de frequéncias. Este
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Figura 3.19: Espectro FFT obtido para o solo do laboratério. Os valores de amplitude
para frequéncias inferiores a 5 Hz nao devem ser levados em consideracao uma vez que o
equipamento nao possui sensibilidade nesta regiao.

tipo de ruido é originado da dispersao das frequéncias deterministicas em funcao do amor-
tecimento do solo. Portanto, nao possui picos de frequéncias bem definidas e compoe um
fundo que se distribui em torno dos picos deterministicos. Este espectro mais abrangente, é
a base para os critérios de qualidade de vibragao como o NIST-A [53], o qual utilizaremos
na avaliacao dos resultados. Discutimos este tépico de modo mais detalhado no Apéndice A.

Como exemplo de aplicagao do espectro de um terco de oitava, apresentamos na Figura

3.20 uma amostra medida para o solo do laboratério.
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Figura 3.20: Espectro em intervalos de integracao de um terco de oitava obtido no solo do
laboratério e comparado com o critério NIST-A
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Observamos novamente neste grafico a presenga bem definida dos picos em 30, 50, 60
e 90 Hz como no resultado do espectro FFT apresentado na Figura 3.19. Entretanto, este
resultado nos fornece uma informacao adicional: a energia da oscilagao para frequéncias
abaixo de 10 Hz é pequena, abaixo da referéncia, o que significa que o solo é apropriado
para a instalagao do STM. Caso contrario, se o solo nao satisfizesse esta condicao, teriamos
que necessariamente instalar um bloco sismico ou trocar de laboratério. A razao para esta
preocupagao reside no fato de que os sistemas de amortecimento ressonam em geral entre 1
e 5 Hz, o que impede seu uso em solos que também possuam ressonancia nesta faixa devido
ao problema do acoplamento. A qualidade do solo é um fator fundamental que dificilmente
pode ser corrigido e que requer uma caracterizagao prévia das instalagoes de modo a se
determinar as posicoes ideais de acordo com as especificacoes de cada tipo de equipamento.

Os picos em 30, 50, 60 e 90 Hz devem ser atenuados através do uso do sistema de amor-
tecimento. Como discutimos acima, testamos duas montagens: o isolador de dois estagios e
o isolador pneumatico, ambos fornecendo resultados satisfatérios compativeis com o padrao
NIST-A. Apresentamos na Figura 3.21 os resultados do FFT e a integragao em intervalos de

um terco de oitava para o isolador de dois estagios.
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Figura 3.21: A) Espectro FFT para o isolador de dois estdgios posicionado diretamente
sobre o solo do laboratério comparado com o espectro obtido para o solo do laboratorio.
Notemos a queda de amplitude por duas ordens de grandeza dos picos em 30, 50, 60 e 90 Hz;
B) Espectro de um tergo de oitava para o mesmo experimento comparado com o espectro
equivalente para o solo do laboratério e com a norma NIST-A. O resultado é satisfatorio
uma vez que o isolador possui performance dentro da norma em todo o intervalo de medidas.

Do mesmo modo, caracterizamos a performance do sistema de amortecimento com iso-
ladores pneumaticos. Os resultados sao apresentados na Figura 3.22. Notamos a diferenca

de performance entre a montagem de dois estagios e o isolador pneumaético, os quais diferem
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Figura 3.22: A) Espectro FFT para o isolador pneumatico posicionado diretamente sobre o
solo do laboratorio comparado com o espectro obtido para o solo do laboratorio. Notemos a
queda de amplitude por duas ordens de grandeza dos picos em 30, 50, 60 e 90 Hz; B) Espectro
de um terco de oitava para o mesmo experimento comparado com o espectro equivalente para
o solo do laboratoério e com a norma NIST-A. O resultado é satisfatério uma vez que o isolador
possui performance dentro da norma em todo o intervalo de medidas.

de pelo menos uma ordem de grandeza em amplitude de atenuacao. Devemos entretanto,
considerar que a comparagao entre os dois métodos nao ¢ justificada uma vez que o primeiro
suporta uma massa de no maximo 0.5Kg enquanto o segundo trabalha com uma massa de
250Kg com uma performance compativel. Analisando o gréfico para o isolador, notamos
um aparente aumento da amplitude para frequéncias inferiores a 10 Hz no espectro de um
terco de oitavas, o que possivelmente se deve a localizacao da ressonancia do sistema de
amortecimento na faixa entre 1 e 5 Hz. Apesar desta dificuldade em baixas frequéncias, o
isolador pneumaético consiste em um sistema de facil utilizacao o que justifica amplamente sua
aplicacao. No Capitulo 5 retornaremos a este assunto discutindo a possibilidade do uso de

dois sistemas combinados como solucao ideal para uma performance 6tima do equipamento.

3.5 Projeto Eletronico

O projeto eletronico do STM consiste em uma tarefa complexa envolvendo tanto eletronica
analdgica como digital. Além do desenvolvimento dos blocos individuais de cada um dos sis-
temas, o projeto deve também levar em consideracao o desafio técnico envolvido na interface
entre ambos, um ponto critico que requer a harmonizacao de especificagoes de operacao
distintas. Nesta se¢ao descrevemos detalhadamente os blocos eletronicos individuais e apre-

sentamos as abordagens bem-sucedidas e malsucedidas como um registro da evolugao do
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sistema eletronico e das solugoes elaboradas ao longo do projeto.

3.5.1 Descricao geral do projeto

O sistema eletronico foi desenvolvido de modo a possuir o minimo de componentes no
caminho do sinal, buscando assim uma montagem compacta e fortemente apoiada nos re-
cursos digitais embarcados. Nossa intencao foi imprimir ao circuito a flexibilidade que a
implementagao computacional proporciona, de modo a facilitar sua adequacao em funcao
das necessidades dos experimentos. Além disso, em um projeto onde a maior parte dos com-
ponentes analdgicos deve operar em condigoes de baixo ruido, o uso minimo de componentes
auxilia também a reduzir a introducao de ruido e nao-linearidades que podem deturpar a
interpretacao final dos dados adquiridos.

O instrumento resultado deste processo é apresentado em forma esquematica na Figura
3.23. O aspecto mais importante que devemos notar é o fato de que o STM consiste em
um grande e Unico lago de realimentagao, se considerarmos a prépria juncao de tunelamento
como um elemento eletronico nao-linear (como um diodo abaixo da tensao critica) onde a
corrente é regulada pela tensao aplicada ao atuador piezoelétrico. Esta caracteristica torna
o STM um equipamento de muito dificil depuragao, uma vez que instabilidades do lago
implicam em perturbacoes no préprio sinal adquirido.

O circuito é construido em torno do microcontrolador de 16 bits que detém as funcoes
basicas de controle em forma de algoritmo. O controlador é interfaceado com o experi-
mento através de dois conversores Digital-Analdgicos (DAC) e um conversor Analdgico-
Digital (ADC), todos de 16 bits. Por outro lado, o controlador comunica-se via porta serial
tanto com o Driver do picomotor quanto com o computador para receber comandos e en-
viar os dados. Notemos que o controle é autonomo e depende apenas do controlador, sem
necessitar de fluxo de comunicacao com o computador para a tomada de decisoes. Através
dos conversores, o controlador atua sobre as tensoes nos drivers, que controlam os trés eixos
piezoelétricos, sobre a tensao de bias e recebe o sinal de tunelamento adquirido via conversor
corrente-tensao.

A partir deste esquema geral, apresentamos abaixo os blocos funcionais individualmente.

Os cédigos, que também atuam como parte da eletronica, serao apresentados na segao 3.5.5.

3.5.2 Driver do atuador piezoelétrico

Iniciamos a discussao pelo sistema de alta-tensao uma vez que este consistiu no primeiro
bloco montado e onde encontramos a maior dificuldade devido as restri¢oes de ruido. O

Driver é o dispositivo responsavel pela amplificacao do sinal de controle e dos sinais de var-
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Figura 3.23: Diagrama geral do sistema eletronico do STM construido descrevendo os blocos
funcionais e as principais conexoes

redura, oriundos dos conversores DAC, em um sinal de operacao com amplitude suficiente
para atuar sobre os elementos piezoelétricos. Apesar de aparentemente simples, este dispo-
sitivo requer simultaneamente um alto valor de tensao de saida (40V — 240V, compativel
com um deslocamento de pelo menos 100 nm) e um baixo nivel de ruido compativel com
as especificacoes de deslocamento para resolucio atémica de passo minimo de 0.1A na hori-
zontal e 0.01A na vertical [45]. Além disso, a largura de banda deve ser compativel com o
tempo caracteristico do sistema de controle, o que impede o uso de filtros passa-baixa muito
restritivos que impliquem em operacao abaixo de 1kHz.

Inicialmente, utilizamos o Tripod tipo ds3, o qual para um deslocamento maximo de
100nm, requer uma tensao maxima de operacao de 263V. Por outro lado, o nivel de ruido
RMS deve ser menor que 2.5mV/ VHz, o que corresponde a 0.01A de deslocamento vertical
da ponta do STM. Portanto, o fator de amplificacao deve possuir um intervalo de estabilidade
de aproximadamente cinco ordens de grandeza em tensao. Levando em consideracao estes
fatores, executamos tentativas de desenvolvimento de uma eletronica de precisao construida
com elementos discretos. Esta abordagem ¢é uma alternativa aos amplificadores operacionais
de alta tensdo amplamente utilizados em aplicagoes SPM (APEX, modelo PA90), os quais
sao muito sensiveis & eletricidade estatica e possuem alto custo (= 100US$). Nenhum dos

projetos foi bem sucedido e a solucao final envolveu uma mudanca de enfoque com a troca
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do Tripod, da configuracao ds3 para a configuragao ds;, o que implicou em uma diminuicao
da tensao de operacao para o deslocamento maximo previsto de 100nm.

Apresentaremos abaixo as varias solugoes testadas e as justificativas que levaram a selecao
do melhor modelo. Ao término apresentaremos a solucao de baixa tensao baseada em baterias
que utilizamos no modelo atual. Iniciamos a discussao apresentando o regulador de alta

tensao desenvolvido para a alimentacao dos Drivers.

Fonte regulada de alta tensao

Os Drivers de alta tensao construidos requerem, de forma geral, duas fontes de ali-
mentacao: fonte de baixa voltagem (£6V) e fonte de alta voltagem (£80V a +£120V). As
fontes de baixa voltagem alimentam os dispositivos utilizados na regulacao e na aquisicao
do sinal de entrada enquanto que as fontes de alta voltagem sao as responsaveis pela ampli-
ficacao do sinal processado em um nivel de tensao compativel com a operagao dos atuadores
piezoelétricos. Mesmo operacionais de alta tensdo (APEX, modelo PA90) necessitam de
fontes reguladas para sua alimentacao, o que justifica a importancia dada a este tépico.

A fonte projetada, apresentada na Figura 3.24, utiliza um filtro Pi (dois capacitores
conectados por um indutor) de entrada e um regulador versatil (National Semiconductor,
LM723) que atua de acordo com a configuragdo de seu circuito de realimentagao externo.
Para altas tensoes, este regulador atua como um elemento flutuante sobre um transistor de
passagem que atua como isolador. A flexibilidade do circuito permite que o utilizemos para
controlar tensoes positivas utilizando um transistor npn, ou tensoes negativas utilizando
o complementar pnp. Entretanto, o preco da flexibilidade é a necessidade de se utilizar
uma fonte individual de 15 V flutuante para cada um dos reguladores, o que demanda pelo
menos mais duas linhas de alimentagao reguladas por dispositivos tipo LM7815 (National
Semiconductor). As especificagoes alcancadas com esta fonte sao apresentadas na Tabela 3.1.

O ruido pico-pico foi estimado no sinal adquirido no osciloscépio (Fluke, modelo PM3380B).

Tabela 3.1: Especificacoes de sinal para a fonte regulada. Dados de ruido obtidos na saida
do filtro pi e na saida do regulador obtidos pelo sinal do osciloscopio.

Voltagem Ruido p-p filtro Pi | Ruido p-p LM723
Positiva 80 — 120V 2mV 20mV
Negativa | —80 — =120V 2mV 20mV

O ruido pico-pico de 20mV corresponde a um ruido RMS aproximado de 14mV o que,
por sua vez, implica em uma oscilacdo do atuador da ordem de 0.05A. Este é um valor su-

perior & especificacio de 0.01 A [45], ainda desconsiderando o ruido consideréavel introduzido
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Figura 3.24: Fonte de alta tensao simétrica construida para a alimentagao dos Drivers dos
atuadores piezoelétricos

pelo Driver. Portanto, a propria fonte de alimentacao possui um nivel de ruido superior a
especificacao inicial do projeto. Notamos ainda que o problema refere-se ao regulador e nao
ao filtro retificador (saida do filtro Pi - dois capacitores e um indutor) que fornece um nivel
de ruido pico-pico muito baixo (inferior ao limite de detecgao do osciloscépio de 2mV).
Concluimos portanto que este regulador nao é adequado para uma aplicagao com esta
especificacao de ruido. Entretanto, seu uso foi imposto pela inexisténcia de um substituto

para a operacao neste nivel de tensao dentre as opgoes:

e Reguladores simétricos de trés terminais (National Semiconductor, modelos LM317-
LM337) - admitem tensao méxima de apenas 40V sendo inadequados para este tipo

de aplicacao.
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e Regulador de alta tensao (Texas Instruments, modelo TL783) - admitem tensao de +

125 V mas nao possuem simétrico complementar negativo

e Regulador chaveado - solugao mais versatil, foi experimentada ao utilizarmos médulos

de alta tensao (EMCO,Q05-12) como serd apresentado em um dos projetos abaixo

Apesar do resultado inadequado, mantivemos o desenvolvimento dos Drivers considerando

que a atuacao de um loop de realimentacao poderia compensar o ruido de alimentagao.

Driver Assimétrico

O Driver assimétrico (apenas tensoes positivas) consiste em uma montagem inspirada em
exemplos apresentados em livros de ensino de eletronica [55], consistindo em uma fonte de
alta tesao regulada por um operacional de baixa tensao. Desenvolvemos este projeto como
forma de aprender a técnica envolvida no processo de construcao de um dispositivo de alta
tensao para depois, em uma segunda fase, sermos capazes de avangar para o projeto de um
Driver simétrico.

O circuito, apresentado na Figura 3.25 é composto por uma sequéncia de trés transistores
(ST, modelo TIP50) regulados por um amplificador operacional de baixo ruido (Burr-Brown,
modelo OPA177) como esquematizado na Figura 3.25. O operacional recebe um sinal de
entrada no intervalo 0 — 5V em sua entrada inversora e regula a base do transistor A o qual
atua sobre o transistor de passagem B. O transistor A isola os sistemas de baixa e alta
tensao enquanto que o transistor B é o responsavel pelo controle da corrente e pela definicao
da queda de tensao no sistema entre os resistores entre o coletor e a base. O transistor C
atua como um limitador de corrente. A tensdo no emissor do transistor B é aplicada ao
atuador piezoelétrico e realimentada no operacional em sua entrada nao-inversora através de

um divisor resistivo que fornece o ganho do loop.
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Figura 3.25: Driver do atuador piezoelétrico assimétrico
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Este Driver simples é instavel, pois apresenta oscilagao espontanea. Este comportamento
é justificado pelo fato de a realimentacao ser realizada na entrada nao-inversora, carac-
teristica tipica de projetos de osciladores. Notamos também a presenca de dois lacos de
realimentacao no mesmo circuito, o que pode levar a atrasos de fase combinados que geram
a oscilagao. Portanto, este projeto nao apresentou-se adequado para ser utilizado como o

Driver do atuador piezoelétrico para o STM.

Driver Simétrico

O segundo projeto consiste em um circuito simétrico regulado por um amplificador ope-
racional de baixa tensao como no caso anterior. A escolha do circuito simétrico foi motivada
pela vantagem de se realizar a varredura em torno da condicao de equilibrio do piezo, o que
implica que colinearidades que sejam funcao da deformacao produzem artefatos de modo
simétrico nas bordas da imagem.

O circuito, apresentado na Figura 3.26 foi inspirado em uma nota de aplicagao [56, 57]
e consiste em um circuito tipo push-pull adaptado para amplificar uma saida de tensao
regulada por dois transistores e um divisor resistivo. Além disso, o uso de um lago de
realimentacao permite que o operacional atue como um amplificador inversor convencional.
Este projeto foi bem sucedido com relacao a linearidade da reta de tensao de saida mas com
um problema grave que envolve a alimentagao dos operacionais. O uso de um divisor resistivo
como elemento de amplificacao gera variagoes sensiveis da carga efetiva sobre os transistores
do "Push-Pull” invertido. Este tipo de oscilagao gera uma demanda por corrente que por sua
vez sobrecarrega os resistores A e B de 330R. Isto além de provocar oscilages na alimentagao
do operacional, o que gera ruido de saida, pode também levar a destruicao destes resistores
em situacoes de grandes variacoes. Logicamente, este tipo de problema poderia ser resolvido
com um estudo mais detalhado da rede de alimentagao do circuito mas diante das dificuldades

decidimos adotar uma solucao que nao envolvesse um laco de realimentacao.

Driver Amplificador

O terceiro Driver construido foi desenvolvido de modo a nao possuir um lago de reali-
mentagao como nos casos anteriores. O intuito do projeto foi a construcao de um elemento
apenas amplificador, sem a necessidade de uma atuacao na regulagao das flutuacoes, uma
abordagem mais simples que eliminaria a necessidade do operacional de baixa tensao no
circuito. O projeto [58], apresentado na Figura 3.27, consiste em um transistor npn con-
vencional (Fairchild, modelo PZTA42) em modo de realimentacao pelo emissor, cuja base
¢ controlada por um sinal de entrada de 0 — 5V isolado por um ”Buffer” (isolador). No

emissor, temos uma fonte de corrente que alimenta um diodo Zener que além de estabilizar
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Figura 3.26: Driver simétrico para atuadores piezoelétricos com alimentagao de alta tensao
e controle de baixa tensao

a corrente que atravessa o transistor, atua compensando o gap de 0.7V fazendo com que
a curva de tensao passe pela origem. Esta fonte foi bem sucedida atingindo valores de até
120V de atuagao mas sua utilizagao foi limitada pelo ruido do regulador. Além disso, a fonte
de corrente no emissor nao mostrou-se bem regulada como o previsto, o que gerou um ruido
total de saida da ordem de 50mV’, o que é suficiente para aplicacoes de baixa resolucao do
microscopio mas insuficiente para atingirmos resolucao atomica. Diante deste fato, decidi-
mos implementar uma nova fonte de tensao baseada em amplificadores chaveados de modo
a substituir a fonte baseada nos LM723.

Driver com amplificadores chaveados

Implementamos uma fonte tipo DC-DC Boost utilizando um médulo chaveado (EMCO,
modelo Q05-12) de forma a atuar como nova fonte de alimentagao para o Driver amplificador
apresentado acima. O projeto, esquematizado na Figura 3.28, consiste em um amplificador
operacional alimentado por baterias (£6V') atuando sobre o médulo chaveado que fornece
até 200V para uma entrada entre 0 — 61/. Um aspecto importante é o fato de que a saida
da fonte chaveada deve ser filtrada uma vez que esta possui um ripple de até 20mV.

A introducao do capacitor, apesar de eliminar o ripple, demandou um aumento na
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Figura 3.28: Fonte de alimentacao de alta tensao construida utilizando um mdédulo chaveado
EMCO alimentado por baterias

poténcia de saida do modulo incompativel com a especificacao. Temos uma condicao em
que para uma alta demanda de tensao no Driver, a fonte torna-se nao-linear apresentando

uma queda de tensao significativa para valores extremos devido a alta exigéncia de poténcia.

Driver de baixa tensao

A solucao para a questao dos Drivers de alta tensao envolveu uma mudanca de enfoque

no projeto com a adocao do Tripod ds;, o qual permite que exploremos as possibilidades
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geométricas (relagdo comprimento / espessura) de modo a operarmos com tensoes menores.
De fato, com uma tensao maxima de operacgao de 36 V, este Driver pode ser capaz de deslocar
o Tripod com 15.3mm de comprimento e Imm de espessura por uma distancia de 100 nm, um
comprimento compativel com a operacao do microscépio. Além disto, este intervalo permite
a adocao de uma fonte de tensao regulada por baterias de 12V, o que elimina do projeto a
necessidade do uso da linha de tensao do laboratorio que nao possui um regime regular e
especificacao de ruido confidvel.

O Driver construido ¢ apresentado na Figura 3.29. Consiste em dois amplificadores
operacionais: o primeiro atua no isolamento do sinal de entrada (gerado por um conversor
DAC de baixa poténcia) enquanto que o segundo atua na simetrizagao e amplificacdo. A
simetrizacao é obtida a partir da adicao de uma referéncia de 2.5V ‘a entrada nao-inversora,

sendo necessaria devido ao fato de o sinal de entrada ser assimétrico (0 —5V).

10k 1k 470

+22V —
L1 3 —
+ 5
2
J__ — 14 OP27
25V | =
22V

Figura 3.29: Driver de baixa tensao construido utilizando-se amplificadores operacionais
convencionais. A variacao de tensao de 35 V é suficiente para permitir excursoes da ordem
de 100 nm nos atuadores piezoelétricos

Utilizamos como buffer um amplificador com entrada de FET (Analog Devices, modelo
ADS820) que atua de forma efetiva no isolamento e protecao do gerador do sinal de entrada.
O segundo estagio utiliza um amplificador operacional convencional de baixo ruido (Analog
Devices, modelo OP27) O ganho em tensao ¢é regulado por um resistor varidvel ajustado
para um valor em torno de 7, o que combinado a um capacitor de filtro de 10nF' fornece
uma largura de banda em torno de 2.2kHz.

Um projeto semelhante foi utilizado para o Driver do bias, o qual é esquematizado na
Figura 3.30.

O circuito fornece um bias positivo na faixa 0 — 5V, controlada por uma das saidas do

DAC. A estabilidade do circuito e o isolamento da saida do DAC garantem a estabilidade
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Figura 3.30: Driver de baixa tensao para o controle da tensao de bias. O circuito atua opera
com tensao maxima de saida de £5V.

do sinal contra variacoes de carga devido a variacao da distancia ponta-amostra.

Fonte de alimentacao com baterias

O uso de baterias, apesar de questionavel devido as limitagoes de tensao méaxima e
poténcia impostas, pode ser encarado como um ponto positivo em situagoes onde neces-
sitamos de um sinal limpo e estavel e onde a linha de alimentacao apresenta comportamento
transiente instavel. Além disso, o prédio carece de um terra individual de instrumentacao
que poderia estabelecer uma referéncia confiavel para o sistema. Diante disto, a imple-
mentacao de um sistema de baterias pode ser justificado como uma opg¢ao de baixo custo e
alta robustez. Apresentamos portanto o sistema construido na Figura 3.31.

A fonte consiste em quatro baterias de 12 V e 12Ah de carga montadas em dois conjuntos
de 24 V. A referéncia do sistema é posicionada entre os dois conjuntos de modo que um
fornece tensao positiva e o outra tensao negativa. A partir das duas baterias inferiores de
12 V geramos tensodes reguladas de £6V (ST Electronics, modelo LM7806 para + 6 V e
LMT7906 para -6V). Com os dois pares geramos tensoes de £24V reguladas por dispositivos
de saida varidvel (National Semiconductor, modelo LM317 para + 22 V e LM337 para -22V).
Neste caso, as tensoes sao reguladas por uma rede resistiva externa que amostra a tensao de
saida no terminal de ajuste do componente. Um aspecto importante que deve ser levado em
conta em todos os reguladores é a necessidade do uso de capacitores de derivagao (100 nF e
1 uF) tanto nas entradas como nas saidas dos reguladores. No caso do LM337, mesmo com
estes capacitores observamos oscilacao da ordem de mV corrigida com a introdugao de um

capacitor eletrolitico de 10uF extra.
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Figura 3.31: Circuito de fonte de tensao para o circuito analdgico com quatro saidas de
alimentagao: £6V e £22V.

3.5.3 Conversor Corrente-Tensao

O conversor corrente-tensao ou pré-amplificador de corrente, consiste no dispositivo res-
ponsavel pela conversao do sinal de corrente de tunelamento medida na jungao ponta amostra
em um sinal de voltagem com amplitude suficiente para ser transmitido e processado sem
perdas. O circuito, engenhosamente simples, é composto por um amplificador operacional em
configuracao inversora e uma resisténcia de realimentacao com valor entre 10M€2 e 10GS2. De
fato, a conversao corrente-tensao a principio poderia ser realizada apenas no resistor através
da aplicacao da lei de Ohm. O uso do amplificador operacional deve-se a necessidade de se
garantir uma fonte de tensao estavel para que o processo nao sofra a influéncia de efeitos de
carga.

Uma analise inicial poderia induzir-nos a considerar que a melhor solucao para a cons-
trucao do conversor seria o uso de resisténcias cada vez maiores que permitissem acessarmos
correntes menores e a trabalhar com a ponta a uma distancia cada vez maior da amostra.

De fato, o conversor ideal nao possui perda de largura de banda devido ao ganho uma vez
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que o ganho de transimpedancia nao representa um ganho real de tensao. A queda do ganho
com a frequéncia ("roll-off”), observado neste tipo de amplificador, nao se deve portanto a
limitacao do produto ganho-largura de banda (GBW) devido ao uso de altos resistores, mas
pela existéncia de um polo devido a capacitancia de stray do resistor de ganho. Portanto,
necessitamos de um maior ganho mas este implica em uma maior limitacao na constante de
tempo do filtro composto pelo resistor e sua propria capacitancia. Além disso, se conside-
rarmos que o ruido devido a resisténcia R possui uma densidade espectral igual a vV4KTR,
sendo 1" a temperatura e K a constante de Boltzmann, temos que o aumento de seu valor
implica no aumento do ruido. Um outro fato relevante é a ocorréncia do fenomeno de os-
cilagoes [59, 60] devido ao efeito sobre a fase da limitac¢ao de largura de banda imposta pela
capacitancia de ”stray” do resistor de ganho. Desvios de fase da ordem de 180° geram um
efeito de realimentacao positiva no sinal de saida, implicando em instabilidade e ruido com
amplitude comparavel ao sinal mesmo para frequéncias acima da largura de banda do filtro.

A solucao para a questao da limitacao da largura de banda requer o uso de um capacitor
em paralelo com o resistor de ganho de modo a se introduzir um poélo dominante na funcao
de transferéncia que limite a atuacao da capacitancia de "stray” através do controle do
deslocamento de fase. Uma outra solucao é a introducao de um segundo estagio que divida
o ganho com o primeiro. Desta forma podemos diminuir a resisténcia no primeiro estagio
ampliando a largura de banda [61, 59]. Lembramos que este tipo de efeito é caracteristico
da topologia do conversor corrente-tensao, nao afetando um segundo estagio inversor. As
solugoes adotadas para cada um dos projetos desenvolvidos ( ganhos de 100M e 1G ), séo

apresentados na Figura 3.32.

A B

100M 10k 100k

Figura 3.32: A) conversor corrente-tensao com ganho total de 100 M; B) conversor corrente-
tensao com ganho total de 1 G

O conversor com ganho de 100M foi construido utilizando-se o OPA627 (Burr-Brown),

um operacional com alto produto GBW (16 MHz), baixo ruido de entrada (0.6 xV p-p) e
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corrente de bias da ordem de 1 pA. Utilizamos um resistor de 10 M com tolerancia de 1% e
um capacitor ceramico de 1 pF no loop de realimentacao. O uso do capacitor ceramico, apesar
de a principio temerario devido ao seu pobre rendimento com relagao a corrente de fuga, nao
representou problemas para o sinal. Seu uso é necessario como forma de estabilizar o sinal
contra ruidos de alta-frequéncia e devido ao fato de o conversor corrente-tensao possuir sua
entrada aberta (nao possui um resistor de entrada como no caso do amplificador inversor).
Este tipo de topologia implica em uma forte dependéncia da fase do sinal com a capacitancia
de "stray” do resistor de ganho, o que pode gerar instabilidades. Neste caso, a adicao do
capacitor visa a estabelecer um pélo dominante que fixa a largura de banda do circuito.

O segundo estagio utiliza um operacional convencional de baixo ruido tipo OP27 (Analog
Devices) em configuragao inversora com ganho de 10. Neste caso, a configuracao inversora é
desejavel visto que o sinal invertido gerado no primeiro estagio deve ser novamente invertido
para um valor positivo compativel com o ADC que opera entre 0 e 5V. O uso de um capacitor
de 10 nF em paralelo com a resisténcia de realimentacao compoe um filtro passa-baixa com
frequéncia critica em 1.5 KHz, o que é relevante na diminuicao do ruido de alta frequéncia
pela limitacao da banda passante. Uma segunda limitacao opcional utilizando um filtro
Sallen-Key com frequéncia critica entre 100 Hz e 1KHz pode ser adicionada apds este estagio
em caso de necessidade de um maior "roll-off” do filtro composto.

O conversor com ganho de 1 G foi construido utilizando-se o OPA129 (Burr-Brown), um
operacional com ganho GBW de 1 MHz, ruido de entrada de 4 uV p-p mas baixa corrente
de bias da ordem de 30fA, o que o torna apropriado para a construcao de um eletrometro.
Utilizamos um resistor de 100M SMD com tolerancia de 1% e baixa capacitancia. Nao
utilizamos capacitor em paralelo uma vez que mesmo capacitores de 1pF implicaram em
limitacoes severas na largura de banda em valores abaixo de 1kHz e nao foram eficazes
na compensacao da capacitancia de "stray” na entrada do operacional. O segundo estagio
utiliza um operacional convencional de baixo ruido (Analog Devices, modelo OP27) com
ganho de 10 e com um capacitor de 100 pF em paralelo com a resisténcia de realimentacao
compondo um filtro com frequéncia critica em 1.5kHz, mesmo valor utilizado no circuito
anterior. Apesar de fornecer um fator de 1nA/V, muito confortdvel para operagoes com
resolucao atomica, este conversor mostrou-se muito instavel na maior parte das tentativas
e extremamente dependente das condi¢oes da ponta e da amostra devido a amplificacao de
sinais espurios. Isto limitou sua utilizagao no sistema durante sua implementacao, sendo
preterido em favor do circuito mais estavel de 100MS). Devemos considerar que este circuito
¢ o mais adequado para operacao em condicoes de UHV onde ocorrem menos flutuagoes de

sinal na superficie.
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3.5.4 Projeto Digital

O surgimento de dispositivos digitais de baixo custo e alto poder de processamento como
o microcontrolados possibilitou a incorporacao de diversos blocos funcionais eletronicos
como rotinas computacionais. Esta mudanca de perfil do equipamento é de grande im-
portancia visto que permite um nivel de flexibilidade no projeto impossivel de ser alcancado
utilizando-se apenas componentes analdgicos. De fato, o uso de recursos DSP (”Digital Sig-
nal Processing”- rotinas numéricas para o tratamento de sinais analégicos muito utilizadas
no processamento de sinais de dudio) permite o acesso a rotinas de ponto flutuante que,
utilizadas para o projeto de componentes virtuais, reproduzem fielmente o comportamento
de suas contrapartes analdgicas incluindo filtros, rampas de tensao e o préprio controle. Mais
ainda, o uso do microcontrolador permite que o sistema seja autonomo, sem a necessidade de
processamento adicional no computador, o que permite uma melhor performance no tempo
e maior robustez do sistema. Apresentaremos abaixo o projeto da placa digital que recebe
o microcontrolador que realiza o controle embarcado do STM e adiante descreveremos as

principais funcoes implementadas.

Circuito Digital

O centro do projeto digital é o microcontrolador DSP de 16 bits (Microchip, dsPIC30F2010),
escolhido devido ao seu suporte as operacoes de ponto flutuante e aos seus varios recursos
DSP, tteis no processamento das séries temporais. Em torno do microcontrolador, imple-

mentamos trés blocos funcionais distintos:
e l-interface analdgico-digital
e 2-controle do picomotor
e 3-comunicagao com o computador

os quais serao discutidos separadamente adiante. Apresentamos na Figura 3.33 o projeto

total do circuito digital e nas figuras 3.34, 3.35 e 3.36 as partes detalhadas do circuito.

Alimentacgao

A alimentacao de 5V ¢é fornecida por um circuito independente com bateria de 12V
propria de forma a nao contaminar a alimentacao do sinal analégico com a oscilacao de alta
frequéncia caracteristica de circuitos digitais. O circuito digital possui um terra proprio,
conectada a referéncia analégica somente no terra estrela, um ponto de baixa impedancia

que recebe as conexoes de terra de todas as placas e caixas do equipamento. Este tipo de
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Figura 3.33: Esquema do circuito digital apresentado os blocos funcionais: microcontrolador,
interface digital-analégica, comunicagao com o computador, comunica¢cao com o picomotor,
alimentacao e referéncias. Os ntimeros entre parénteses indicam o desenho de detalhamento
do bloco.
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Figura 3.34: Desenho 1 do circuito digital - Microncontrolador, interface digital-analdgica.

precaucao ¢ essencial se levarmos em conta as especificagoes de ruido para a medida do sinal
de tunelamento. Do mesmo modo, os dois DACs e o ADC possuem alimentacao individual
através de uma bateria de 12V regulada em 6V (ST Microelectronics, LM7806). Esta bateria
alimenta 3 dispositivos de referéncia de 5V (Analog Devices, modelo REF195) os quais,
atuam também como alimentagao dos dispositivos da interface, o que garante a estabilidade

e o baixo nivel de ruido do sinal.
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Figura 3.35: Desenho 2 do circuito digital - Comunicacao com o computador e comunicacao
com o picomotor.

7 8 9
REF195 REF195
Batlery 12V TP NC TP NC
AN out| 3 Vs NC | Vs NC |
GND
| AL | SLEEP out

2| 7805

10nF

GND TP

w L L SLEEP ouT
TIET

10nF

-
o

_i
4‘

REF195
T Ne L
Vs NC
i S :L _ |sieep out
E 2
' GND ™

S

1uF

L
-

Figura 3.36: Desenho 3 do circuito digital - Alimentagao e referéncias.

Frequéncia de operacao

O dsPIC opera com um oscilador externo de 14.576MHz. Considerando que na arqui-
tetura RISC-modificada utilizada no microcontrolador [62, 63] cada instru¢ao corresponde
a quatro ciclos de maquina, temos portanto, um ”clock” efetivo de 3.6MHz ou 0.27us por

instrucao.
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Interface Digital-Analégica

A interface digital-analégica é a responsavel pela atuacao do controlador sobre os Drivers,
geracao da tensao de bias e pela aquisicao do sinal de corrente. O circuito deve operar de
forma estédvel entre duas referéncias (terra digital e terra analdgico), evitando a contaminagao
do sinal analdgico com a componente digital. Isto requer um projeto fisico de placa capaz
de isolar fisicamente os dois blocos, minimizando a interferéncia eletromagnética.

Os dois conversores duais digital-analégico de 16 bits (Analog Devices, modelo AD5663)
sao os responsaveis pela geracao do sinal de controle no piezo z, dos sinais de varredura x e
y e do sinal de bias. Possui uma tensao de saida assimétrica de 0 — 5V e, portanto, um LSB
de 7.6 x 107°V. O settling time de 7us é da ordem do controlador, o que elimina retardo na
definicio da tensdo de saida. A densidade de ruido espectral de 120nV /v/Hz em torno de
1kHz corresponde a um ruido de saida de 840nV/ vHz que corresponde a um deslocamento
de 2 x 1075A, muito inferior ao limite de 0.01A no eixo z para resolucio atémica. O envio
de instrucoes é realizado através de comunicacao serial sincrona utilizando o protocolo SPI
de trés vias, o que permite o controle de ambos os DACs utilizando-se um tinico canal.

O conversor analdgico-digital tipo SAR (aproximagoes sucessivas) de 16 bits (Analog
Devices, modelo AD7680) possui a fungao de digitalizar o sinal de tunelamento convertido
em tensao pelo pré-amplificador. O sinal de entrada é assimétrico com valores entre 0 — 5V
e o LSB corresponde a 7.6 x 107°V. O conversor possui taxa de conversao de 100kSPS
("kilosamples per second”) ou uma atualizagao do valor de tensao medido a cada 10us, valor
compativel com o ”clock” do controlador e muito superior a taxa de Nyquist de 3kHz. O
acesso ao valor convertido é realizado através de comunicacao serial sincrona, utilizando o

protocolo SPI de trés vias.

Comunicagao com o computador

A transferéncia de comandos e sinais processados entre o microcontrolador e o compu-
tador é realizada através uma conexao serial assincrona a partir das portas Tx e Rx do
microcontrolador. Apesar de possuir taxa de transmissao maxima de 115200 simbolos/s,
um valor baixo se comparado a taxa de 2M para a porta USB, este protocolo é compativel
com a taxa de varredura méxima prevista para o protétipo de 0.1 linha/s, que corresponde
a 20480 caracteres/s. Desta forma, sob a pena de adicionarmos dificuldades desnecessérias
ao projeto, decidimos adotar a porta serial nativa do dsPIC como padrao de transmissao do
microscopio. Os parametros de comunicacao utilizados sao apresentados na Tabela 3.2

A transmissao serial entre o controlador e o computador nao pode ser realizada de modo
direto uma vez que o sinal gerado no controlador é do tipo TTL e o sinal recebido na entrada

serial do computador deve ser do tipo RS232. A conversao entre estas duas categorias é rea-
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Tabela 3.2: Parametros do protocolo serial utilizado.

Baud 115200
Data Bits 8
Stop Bits 1

Parity None
Handshake | None

lizada pelo MAX232, um componente com alimentagao assimétrica (5V) capaz de converter
o sinal de entrada com pico de 3.3V (TTL) em uma saida de £12V (RS232) utilizando de
modo engenhoso os picos de carga de quatro capacitores eletroliticos de 1uF. Outra questao
elétrica relacionada ao uso da porta serial é a da flutuacao do ponto de terra. De fato, o
uso da porta serial requer o compartilhamento de trés fios: envio, recepcao e terra, o que
implica em um compartilhamento dos terras do emissor. Logo, nesta condi¢ao, temos uma
contaminacao do terra digital com sinal de alta frequéncia (MHz) originado do retorno de
alta poténcia da fonte do computador. Devemos, portanto, isolar os dois sistemas através do
uso de desacopladores 6ticos, pares diodo emissor e foto-transistor receptor que transmitem
o sinal digital via pulsos 6ticos que podem ser interpretados como sinais altos sem o uso de
um terra comum. O modelo utilizado (Vishay, modelo SFH636) foi escolhido devido a sua
capacidade de transmitir sinais com Baud rate 115200 o que ¢ inviavel para desacopladores
simples comumente utilizados para aplica¢oes de porta serial (Texas Instruments, modelo
4N25).

O circuito serial mostrou-se adequado para o projeto proposto mas consiste em uma
das principais limitacoes na velocidade de operacao do microscépio. Como nao implemen-
tamos nenhum tipo de sistema de memoria embarcada, os dados devem ser transmitidos
imediatamente apoés adquiridos. Como as operagoes no microcontrolador sao realizadas de
modo serial, temos que o envio implica em um tempo de espera até que o Buffer interno
da porta seja esvaziado. Este tipo de restrigao acarreta na diminuicao da eficiéncia de var-
redura e resposta do controle quando o sistema é exigido em altas frequencias. Estimamos
em 2ms/linha para o tempo minimo de varredura, o que representa um fator 10 sobre a
frequéncia caracteristica do Tripod. Portanto, ainda possuimos uma larga margem para
futuros desenvolvimentos no sentido de tornar a comunicagao entre o controlador e o com-
putador mais eficiente. Discutiremos propostas para uma nova implementacao no Capitulo

d.

Controle do Picomotor

O Driver do Picomotor também ¢ acessado via porta serial, sendo que o controle do passo

é realizado utilizando-se instrucoes especificas do fabricante. De forma a nao sobrecarregar
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0 tnico canal de comunicacao do microcontrolador DSP, adicionamos um segundo microcon-
trolador (Microchip, PIC16F628A) ao circuito com a tnica fungdo de interfacear o sistema
de controle com o Picomotor. Realizamos a comunicagao entre os dois controladores através
da mudanca de nivel em duas portas légicas, uma indicando avanco e a outra retorno. Da
mesma forma que no caso da comunicagao com o computador, o sinal deve ser convertido de
TTL para RS232, o que requer o uso de um segundo conversor MAX232 e de um acoplador
Otico para isolar os terras. O controlador neste caso, é alimentado por uma saida de 5V

gerado no proprio Driver.

3.5.5 Algoritmos Embarcados

O uso do microcontrolador DSP fornece um alto grau de flexibilidade do projeto, o qual
nao seria possivel se o sistema fosse implementado com elementos analdgicos. De fato, a
maior parte dos blocos analégicos para o processamento de sinais podem ser implementados
como algoritmos embarcados [64]. Isto permite-nos, por exemplo, adicionar ou retirar filtros
ou alterar ganhos no algoritmo de controle sem que haja qualquer alteracao de hardware
no caminho do sinal. Isto é um fato importante, visto que permite-nos selecionar no sinal
bruto recebido no conversor ADC, o que pode ser considerado como sinal util. Devemos
ressaltar que a arquitetura DSP permite o uso de rotinas de ponto flutuante para os calculos
utilizando suporte para notagao complemento para dois que converte os 65536 pontos em
um decimal em -1 e 1. Este fato é importante visto que permite uma identificacao imediata
entre o codigo e o bloco analégico correspondente.

Descrevemos abaixo os principais algoritmos desenvolvidos de forma a reproduzirem suas
contrapartes analdgicas. Devemos recordar que o cédigo Assembly embarcado possui em
torno de 5000 linhas e que, portanto, podemos considerar que uma parte consideravel da

eletronica do STM encontra-se embutida neste algoritmo.

Algoritmo de Varredura

O algoritmo de varredura atua sobre os atuadores horizontais sob a forma de duas rampas:
uma rampa rapida (x) e uma lenta (y). As duas rampas s@o sincronizadas sendo que um
passo no eixo y é dado ao término de uma rampa completa de ida e volta no eixo x. A cada
passo no eixo x adquirimos o sinal de tunelamento. Ao término, a imagem é construida a
partir das coordenadas x e y e do sinal de corrente em cada ponto como matrizes de 128 x 128
ou 256 x 256 pixels. Ao longo do processo de elaboracao do coédigo, implementamos dois

tipos de algoritmo:

e 1 - Circuito de avanco discreto em que a posicao é atualizada em passos varidaveis e
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nao de modo continuo como no caso anterior.

e 2 - Simulagao de um circuito analégico com um avango préximo do continuo (utilizando

o menor intervalo de passo do DAC) e aquisi¢ao em intervalos regulares de tempo

As curvas de tensao com o tempo para um ciclo do eixo x sao apresentadas na Figura
3.37. Apesar de consistir em um algoritmo menos elaborado, adotamos como padrao o
primeiro tipo de varredura uma vez que o ganho em contraste da imagem utilizando o
algoritmo continuo foi negligencidvel. O primeiro cédigo, mais simples, permite varreduras
mais rapidas, o que consiste em um fator mais importante para a estabilidade do piezo do

que o uso de um avancgo continuo.
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Figura 3.37: Algoritmos de Varredura: 1 - rampa com passos discretos; 2 - rampa continua.

O tempo de varredura minimo é determinado pela soma dos tempos do algoritmo de
controle (28us), do tempo de transmissdo de um pixel (87us considerando um Baud de
115200) e do tempo do passo no algoritmo de varredura (86us). Para uma imagem de
128 x 128, o tempo total é de 25ms por linha, sendo que este periodo é utilizado apenas
como valor de referéncia (usualmente utilizamos tempos de varredura da ordem de 0.1s por
linha). Notamos portanto o peso do tempo de transmissao para a eficiéncia do tempo de
varredura. De fato, a opgao da Porta Serial é justificada devido a sua simplicidade mas
representa um grande limitador da performance do sistema. Discutiremos este atraso devido

a transmissao de dados no Capitulo 5.

Algoritmo de Controle

O STM, desenvolvido em 1982 [4], possufa tanto aquisicdo como controle analégicos.
Para a aquisicao utilizaram-se fotos de osciloscépio ou plotters e, para o controle, utilizou-se

um circuito Proporcional-Integral (PI) analdgico [65], o qual ¢ muito eficiente, robusto e

67



estavel. Entretanto, a crescente disponibilidade de meméria digital possibilitou nao apenas
a aquisicao digital do sinal, como também da propria conversao de partes do circuito em
dispositivos virtuais, implementados via algoritmo.

A primeira implementagao de controle digital [66] utilizou uma abordagem tipo busca
sistemdtica onde o sinal é constantemente comparado com o valor de referéncia (”setpoint”)
e a resposta ¢ aumentada ou diminuida de uma unidade dependendo do sinal da comparacao
com o valor de referéncia. Apesar de robusta, esta abordagem é pouco eficiente se comparada
a um controle PI com relagao ao nimero de passos necessarios para estabilizacao. De fato,
esta ultima tornou-se um padrao para a microscopia de ponta devido a sua implementacao
simples [67] e ao fato de poder ser analisada utilizando-se métodos padrdes da teoria de
controle.

A forma bésica de um algoritmo tipo PI como func¢ao do tempo [68, 69] é dada pela

e 2(t) = kye(t) + ki ( /0 t e(t)dt) (3.5)

sendo e(t) o sinal de erro no instante ¢, z(t) a posigao do piezo, k, a constante proporcional
e k; a constante integral. Formalmente estas duas sao definidas em termos de um ganho
global k£ que define um fator de escala e o tempo caracteristico de integracao 7T;. Neste caso
temos portanto a constante proporcional k, = k e a constante integral k; = k/T;. Esta
definicao é importante visto que define o vinculo do algoritmo digital com a versao analdgica
do controle.

A implementacao computacional do PI é dada a partir da seguinte expressao:
2t = kpet -+ szt (36)

sendo S; = S;_1 + ;. Temos portanto que o termo proporcional responde diretamente ao
sinal de erro atual enquanto que o termo integral consiste em um acumulador de sinais de
erro multiplicado pela constante k;.

Este algoritmo possui periodo de 28us (100 instrugoes com 0.27us cada), ou uma frequéncia
de 36kHz. Consideremos que a largura de banda do sinal, limitada pelo conversor corrente-
tensao em 1.2kHz. Pelo critério de Nyquist [64], a frequéncia minima de amostragem do
sinal deve ser o dobro do valor de sua largura de banda, portanto 2.4kHz, o que é 15 vezes
inferior a frequencia do controle. Portanto, temos que o sinal é corretamente amostrado na
condicao de operacao deste algoritmo.

Apresentaremos o controlador PI de modo mais detalhado e discutiremos sua estabilidade

na se¢ao 3.6
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Conversao logaritmica

O sinal de tunelamento adquirido possui dependéncia exponencial com a distancia en-
tre ponta e amostra, o que pode gerar instabilidades no controle visto que formalmente, o
algoritmo PI preve um sinal de entrada linear. Deste modo, ¢ necessario que o sinal seja line-
arizado através da aplicacao de uma fungao log, no caso In(1+x). O algoritmo implementado

parte da expansao desta funcao:

2?2 3 2t
4

5 Ty

(3.7)

O gréfico do sinal convertido para uma entrada entre 0 e 65536 (16 bits) é apresentado na

Figura 3.38. Notamos que a funcao nao reproduz exatamente uma curva log. Entretanto,

40000 . ———
35000 |- T .
30000 —//*”/ 1
25000 | -
20000 |- -
15000 | -

10000 - Fourth order )

5000 - Logarithm -

Response

0 1 1 1
0 20000 40000 60000

Step

Figura 3.38: Funcao logaritmo implementada. Entrada e saida em escalas de 16 bits

se considerarmos que esta funcao é chamada em conjunto com o controle, um expansao
superior a quarta ordem seria computacionalmente muito custosa e limitaria em demasia a
largura de banda da resposta. Além disso, o objetivo da aplicacao desta fungao é suavizar o
sinal exponencial de modo que este seja adequado para o controle PI em todo o intervalo de
operacao da melhor forma possivel sem atrasar em demasia o tempo de atuagao do controle,

que ¢é o fator mais importante neste processo.

Algoritmo de Aproximacgao

O algortimo de aproximacao tem por funcao garantir que a ponta entre em regime de
tunelamento em uma distancia da ordem de A da amostra de modo seguro e sem colisbes

saindo de uma separacao ponta-amostra da ordem de mm. O algoritmo consiste em uma
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rampa de tensao aplicada sobre o piezo z que conduz a ponta até a excursao maxima per-
mitida pelo Driver. Para cada passo da rampa, o sinal é medido. Caso nao haja sinal no
decorrer da expansao do piezo, um passo de picomotor é ordernado pelo controlador ao Dri-
ver do picomotor. O processo se reinicia até que o sinal seja medido e que o sistema entre

em regime.

Filtros Passa-Baixa e Passa-Alta

A implementacao de filtros consiste em uma das principais aplicacoes dos dispositivos
tipo DSP, principalmente em sistemas de audio. A implementacao de um filtro é uma tarefa
simples que envolve apenas um algoritmo recursivo. Este tipo de filtro da classe IIR (Infinite
Impulse Response - filtros com resposta diferente de zero por um periodo infinito de tempo.
Ex. Filtro RC analégico com seu decaimento exponencial caracterizado por uma constante
de tempo) é um dos mais aplicados em sistemas embarcados devido a sua simplicidade e ao
fato de reproduzir fielmente o resultado esperado de sua contraparte analdgica, o filtro RC.

A implementagao do filtro envolve uma expressao recursiva [64]:
y[n] = apx[n] + ayzfn — 1]+ ... + byyln — 1] + bay[n — 2] + ... (3.8)
Para um filtro de primeira ordem (pélo simples) temos dois coeficientes:

a = 1—=x (3.9)

sendo z um parametro entre 0 e 1 que pode ser obtido a partir da constante de tempo d:
z=e 14 (3.11)

que representa o nimero de amostragens para que o filtro decaia de 36.8%. Portanto quanto
menor o nimero de amostragens para que o sistema decaia, maior o valor de .
Da mesma forma, o filtro passa-alta pode ser implementado utilizando a mesma forma

recursiva com a diferenca de que utilizamos uma constante a mais:

ag = (1+z)/2 (3.12)
a = —(1+2)/2 (3.13)
by = (3.14)

Observamos portanto que utilzando um tnico método podemos implementar de modo efi-
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ciente filtros passa-baixa e passa-alta. Esta facilidade de implementacao é um exemplo da
versatilidade do método DSP.

3.6 Projeto de Controle

Um regime estavel de tunelamento requer que a distancia ponta-amostra seja mantida
constante em torno de Inm com oscilacdo atémica da ordem de 1A. O controle do sinal
adquirido de modo a manter a corrente constante deve ser executado continuamente por
um loop de realimentacao que envolve todo o instrumento. O processo ocorre através da
comparagao, em cada passo de aquisigao, do sinal medido (/; convertido em V}) com um valor
de referéncia (V,), o que gera um sinal de erro (V5). Este é processado por um algoritmo com
capacidade de responder (sinal V3) com pesos diferentes tanto para o erro imediato quanto
para o histérico dos erros. Este é o chamado algoritmo PI, que consiste em uma forma
robusta e simples de se implementar um sistema de controle. Desenvolvemos nesta se¢ao um
modelo analitico deste sistema [70, 71, 72] que ird nos auxiliar na definigdo dos parametros,

uma escolha critica tanto para a estabilidade do sistema quanto para a qualidade da imagem.

3.6.1 Modelo

Consideremos um modelo de STM como o apresentado na Figura 3.39. Seguindo o

G

ki

Vso |
vi | > Vo [ Ve |

Ko

Figura 3.39: Esquema de blocos para a andlise do controle no STM

circuito a partir da ponta, temos uma corrente de tunelamento dada pela Equagao 3.15 [4].

I, = ogVe VP (3.15)
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sendo Vp a tensao de bias, ¢ a altura da barreira de potencial do material da superficie, §(w)
a distancia entre ponta e amostra que depende da frqeuéncia do sinal adquirido e oy uma
constante de ajuste. Este sinal é convertido em tensao no pré-amplificador, o que equivale a
aplicagao da Lei de Ohm:

Vi=RI; (3.16)

sendo R a resisténcia de feedback utilizada, no caso R = 100 M(). Este sinal é digitali-
zado pelo conversor ADC e processado pelo algoritmo embarcado. O primeiro passo do

processamento € a linearizacao através da aplicagao de uma funcao log dada pela Equacao

3.17,
Vi

Vi = K;log (—) (3.17)

E;
sendo K; = 1 um fator de conversao e E; = 5.7 x 1072V a sensibilidade do conversor. Este
passo ¢ opcional uma vez que se o "setpoint” Vj, for muito baixo em corrente (< 1nA),
temos uma resposta do sistema aproximadamente linear que pode ser utilizada diretamente
pelo controle. Se substituirmos a Equacao 3.15 em 3.17, chegamos a expressao para o sinal

linearizado:

Vi(w) = —1.025 K, log(e)\/d 0(w) + K, log(RooVis/E)) (3.18)

Definimos « = 1.025 K; log(e) /¢ = 0.445 K;\/d e Vo = K;log(RoyVp/ E}), o que nos fornece

uma versao reduzida da expressao:
Vi(w) = —ad(w) + Vg (3.19)

A partir deste sinal de entrada iniciamos a rotina de controle. O primeiro passo é o calculo

do sinal de erro V5 com relacao ao setpoint V):
Va(w) = Vip = Vi(w) = Vop = Vo + ad(w) (3.20)

De posse do sinal de erro, calculamos o sinal de resposta do controle PI:
k‘i w -1
Va= (2t ) (14 =) Taw) = B@)Va(w) (3.21)

sendo k, o coeficiente do termo proporcional, k; o coeficiente do termo integral, (1+4iw/w,.) ™!
o filtro passa-baixa associado ao amplificador e i? = —1.
O sinal gerado é amplificado pelo fator A = 7 do Driver (35V de sinal de saida do Driver

por 5V de sinal de entrada gerado pelo DAC) para que possua amplitude suficiente para
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atuar sobre o atuador piezoelétrico:
Vi(w) = AVs(w) = AB(w)[Vep — Vo + ad(w)] (3.22)
A partir do sinal Vj, calculamos a deformacao do piezo d(w):
d(w) = do — 7(w)Va(w) (3.23)

sendo dy o comprimento de equilibrio do piezo e y(w) a constante de carga para a frequéncia
w. Fechamos o ciclo a partir da relacao entre o comprimento do piezo com a altura da

topografia h(w) e a distancia ponta amostra §(w):
d(w) = d(w) — h(w) (3.24)
Substituindo as relagoes 3.23 e 3.24 na Equacao 3.22, temos:
Vi(w) = AB(w)[Vsp — Vo + ady — ay(w)Vi(w) — ah(w)] (3.25)

Se condiderarmos que na condicao estacionaria, onde a andlise é realizada, V; = V,, =

Vo — adyp, temos uma forma simplificada para Vy(w):

Viw) = —Aaf(@) He)Vil) + () (3.20)
B Aaf(w N
= 15 Aapp)" 20
— W (w)h(w) (3.28)

Reconhecemos o fator W (w) como a fungao de transferéncia de loop fechado definida
na Equagao E.3 (Apéndice E). A partir desta expressao concluimos que o potencial Vj
corresponde a topografia da superficie com o sinal invertido e distorcida pelo fator W(w).

Se expressamos a topografia em termos de um valor de tensao:

hy(w) = h(w) /70 (3.29)
podemos definir uma funcao de transferéncia adimensional:

AaB(w)vo

) =0l = B @)

(3.30)

que ¢é a base para a analise de estabilidade.

Resta a definigao do modelo para o piezo. Um modo simples de modela-lo é considerando
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uma resposta em frequéncia com um pdlo de segunda ordem e um termo dissipativo (tempo
de relaxagao) de modo que haja um pico de ressonancia e um damping para valores acima

desta. O modelo é apresentado na Equagao 3.31,

— ﬁy(]
1+ iwr — w?/w?

V(w) (3.31)
sendo wy a frequéncia de ressonancia do piezo e 7 o tempo caracterisitco de relaxacao.
Tomando as expressoes 3.30 e 3.31, obtemos a funcao de transferéncia de loop fechado

adimensional em sua forma final:

ki iw\ !
- 14+ = 14+ jwT — w?/w?
Go (z’w —I—kp> ( + wC> (1 +iwr — w?/wj)

Glw) = (3.32)

-
Go (E —|—k:p) (1 + E) + (1 + iwT — w?/w?)

w We

sendo Gy = Aavyy = 0.445k;\/dA~y. A partir desta expressao, obtemos a funciao de trans-
feréncia de loop aberto (Apéndice E):

N N
X (1 + E) k, Go <1 + E)
F(OJ) N We We

T iw (14w —w?fw}) (1 +iwr — w?/w?)

(3.33)
Por fim, reescrevemos esta como razao de polinomios em funcao da variavel s = iw que
relaciona a transformada de Fourier com a transformada de Laplace:

Gowew? (ki + kps)

st 4 (we + Twd)s? + (Twews + wi)s? + wwds

F(s) = (3.34)
Para os valores utilizados, esta funcao de transferéncia possui um pélo na origem, um no
ponto —w, e dois pdlos complexos (aos pares) no semiplano esquerdo. A partir deste modelo

podemos estudar a estabilidade do sistema a partir dos métodos da Teoria de Controle
(68, 69].

3.6.2 Analise de estabilidade

Os valores dos ganhos proporcional e integral consistem nas principais variaveis do sistema
de controle com as quais podemos atuar sobre a amplitude da resposta e a estabilidade do
sistema. A definicdo de um par de coeficientes compativel com uma operacao eficiente e
estavel passa pela estudo do modelo analitico desenvolvido acima através do método de

Nyquist descrito no Apéndice E. A partir desta, podemos definir regices de estabilidade

74



e instabilidade do sistema dinamico e avaliar uma condicao confortavel de operacao que
contemple tanto amplitude de resposta, essencial para o contraste no sinal do eixo z, como
estabilidade. Nao utilizaremos o método de Ziegler-Nichols [73], uma vez que este é aplicado
em casos em que o sistema nao possui modelo analitico. Neste estudo, privilegiamos o
desenvolvimento de um modelo consistente que seja capaz de predizer o comportamento do
sistema de controle do STM e que possa ser validado experimentalmente, como faremos no
Capitulo 4.
Partindo do modelo analitico desenvolvido acima, apresentamos na Tabela 3.3 os parametros

utilizados nos céalculos obtidos a partir de espceificacoes do STM.

Tabela 3.3: Parametros utilizados no modelo de controle do STM

Parametro Descricao Valor
Yo constante de carga do piezo 26.5A/V
Go 0.445k;7/ 0 AG 1o 165.1veVA/V
k; fator de escala 1
E, sensibilidade 5.7 x 1073V
10) altura da barreira HOPG 4 eV
wo ressonancia do piezo 69115 rad/s
t tempo de relaxagao do PZTHA 5 s

Utilizamos trés pares de valores de k, e k; para a andlise, os quais sao apresentados na

Tabela 3.4. Os valores correspondem a diferentes estados de estabilidade sendo que os dois

Tabela 3.4: Pares de coeficientes &, e k; utilizados para os testes

k, ki Estabilbidade
1[5x107% |5 x107° Estavel
0.1 0.01 Instavel
3| 0.008 0.001 Otimo

primeiros desecrevem condicoes extremas de estabilidade e instabilidade e o 1ltimo descreve
um estado estdavel que otimiza a resposta. A partir da funcao de transferéncia (Equacao
3.34), substituimos estes valores e geramos os diagramas de Nyquist utilizando o pacote de
controle do software Octave [74, 75]. A andlise de estabilidade requer a definigdo do nimero
de polos que encontram-se no lado direito do espaco gerado pela funcao de transferéncia
(espago GH) e do ntimero de vezes em que a curva paramétrica envolve o ponto s = —1 + 0.
Maiores detalhes do método sao apresentados no Apéndice E.

Apresentamos inicialmente, na Figura 3.40 o digrama de Nyquist para o conjunto niimero
1 de pontos. Como a funcao de transferéncia de loop aberto 3.34 nao possui polos no
subespaco direito do espago s, temos que a condicao de estabilidade requer apenas que a

curva gerada nao envolva o ponto s = —1 + 0.
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Figura 3.40: Diagrama de Nyquist para o conjunto de valores nimero 1. Notemos que a
curva nao envolve o ponto —1 + 20, o que indica que o sistema é estavel.

Notamos que o sistema é estavel mas com ganho baixo e baixa largura de banda, o que
deve-se ao uso de um baixo valor proporcional e um baixo tempo de integragao. Este tipo de
situacao, apesar de manter a estabilidade da ponta, nao permite a aquisicao de sinais uma

vez que a baixa amplitude de resposta implica em perda de faixa de contraste no eixo z.

S S T

-15 -10 -5 0
Re(F(s))

Figura 3.41: Diagrama de Nyquist para o conjunto de valores nimero 2. Notemos que o
sistema ¢ instavel uma vez que o ponto —1 + 70 é envolvido uma vez pela curva

Em comparacao com o caso estavel, apresentamos na Figura 3.41 o diagrama de Nyquist

para o conjunto de pontos ntumero 2. Neste caso, notamos um alto ganho ao custo de
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instabilidade uma vez que o sistema possui ganho maior que 1 na frequéncia na qual a

variacao de fase atinge 180°. Portanto o sistema ¢ instavel e oscila.

N T S S N S N
-14 12 -1 -08 -06 -04 -02 0
Re(F(s))

Figura 3.42: Diagrama de Nyquist para o conjunto de valores nimero 3. Notemos que o
sistema é estavel uma vez que a curva nao envolve o ponto —1 + 0

O caso ideal encontra-se entre os dois, com um ganho maior que 1 para uma banda de
pelo menos 1kHz e com baixa variacao de fase neste intervalo. Esta condicao é alcancada
com o conjunto numero 3 de pontos cujo diagrama de Nyquist é apresentado na Figura 3.42.
Neste caso temos uma condicao otimizada, na qual aumentamos o ganho de resposta do
sistema levando a curva paramétrica para proximo do ponto —1 4 0 mas sem envonve-lo.
Este conjunto de parametros foi o mais utilizado durante os experimentos.

Testamos experimentalmente estas condicoes e os resultados serao apresentados no Capitulo

4 quando comprovaremos a validade da andlise e dos parametros definidos.
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Capitulo 4

Caracterizacao dos Sistemas

Eletronico e Mecanico

Neste capitulo apresentamos os dados da caracterizacao eletronica e mecanica do equi-
pamento. Estes resultados consistem em um aspecto fundamental para a avaliacao da per-
formance do microscépio e como forma de se determinar possiveis pontos criticos, sensiveis
ou frageis no projeto. A andlise deve levar em consideracao os dois perfis de comportamento
do circuito eletronico: o comportamento CC (corrente continua), que descreve a resposta
nao dependente do tempo, e o comportamento CA (corrente alternada), sobreposto a este e
dependente do tempo. As andlises das duas componentes sao complementares e igualmente
importantes para a avaliacao da performance.

A andlise CC do circuito deve apresentar as seguintes informagoes bésicas:
e tensao e limites de operacao

e linearidade da resposta

e cstabilidade com o tempo

Para esta andlise utilizamos um multimetro de bancada de precisao com 6 digitos (Keithley,
modelo 2000).

Por outro lado, a andlise CA deve ser capaz de descrever a resposta do sistema em funcao
do sinal aplicado, seja no dominio do tempo como no da frequéncia. A resposta CA possui
um nivel maior de dificuldade para aquisicao uma vez que, dependendo das caracteristicas
do sistema, o proépria processo de medida pode influenciar no sinal gerado pelo circuito
via processos de acoplamento de impedancia. Na analise CA, as principais informagoes

adquiridas sao:
e Largura de Banda
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e Fase
e Ruido

A Largura de Banda e a Fase sao apresentadas como diagramas de Bode de onde podemos
retirar informagoes sobre a resposta e estabilidade do circuito em funcao da frequéncia do
sinal de entrada. Ja a andlise de ruido consiste na obtencao da densidade espectral através
do calculo do desvio quadratico médio dos sinais adquiridos nos dois canais do Lock-In, sendo
o valor apresentado em unidades de V/v/Hz. Para a andlise CA utilizamos o Lock-In (SRS,
modelo SR830, com principio de operagao apresentado no Apéndice F) e o Osciloscépio
digital (Tektronix, TDS2004C) que possui fungao FFT em tempo real.

4.1 Caracterizacao dos blocos

Apresentaremos abaixo a seguinte sequéncia de caracterizacao eletronica dos blocos fun-

clonais:

—_

. Fonte de Tensao
2. Driver

3. Bias

4. Conversor IV

5. Controle

6. Montagem mecanica - Tripod

4.1.1 1 - Fonte de tensao regulada

A fonte de tensao é composta por quatro baterias de 12 V (duas para o ramo positivo e

duas para o ramo negativo) estabilizadas por quatro reguladores:
e LM317 (+22 V)
e LM337 (-22 V)
e LM7806 (+6 V)

o LM7906 (-6 V)
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Ruidos espurios gerados no processo de regulagao da tensao podem comprometer o funcio-
namento do microscopio, principalmente com relagao ao conversor corrente-tensao. Mesmo
com o uso de capacitores conforme a especificacao de operacao dos quatro dispositivos
[76, 77, 78, 79], dificuldades relacionadas a demanda de carga pelos circuitos podem im-
plicar em oscilagao e ruido. Deste modo, é fundamental que caracterizemos a alimentacao
dos circuitos como forma de definir um limitante inferior de ruido sobre o qual o resto da
eletronica ird operar. As medidas de ruido dos reguladores com o microscopio em operacao

sao apresentadas nas Figuras 4.1 e 4.2.

7806 ——

7906 -oreeee
20 _.-""'.'..'N. ]
15 | .

Noise (WVAHz)

0 1
10 100 1000 10000
Frequency (Hz)

Figura 4.1: Espectro de ruido para os reguladores LM7806 (+ 6V) e LM7906 (-6V) com o
circuito em funcionamento

Observamos que todos os reguladores possuem ruido maximo inferior a 20uV/ VHz,
compativeis com o LSB do DAC e do ADC com valor de 76uV. Um fato relevante a se
ressaltar é a presenca de oscilagoes no espectro do regulador negativo LM337 (Figura 4.2),
as quais possuem baixa amplitude devido ao uso de um capacitor de 10uF (Figura 3.31)
exclusivo para este dispositivo. O uso do capacitor nao implicou em consequéncias graves
para a alimentagao uma vez que todos os circuitos utilizados sao de baixa poténcia e nao foi

notada queda de tensao em diferentes condi¢oes de operacao.

4.1.2 2 - Driver do atuador piezoelétrico

O Driver é o responsavel por amplificar e simetrizar o sinal de voltagem gerado pelo
conversor DAC. Este sinal, aplicado sobre o atuador piezoelétrico, induz sua deformacao e
o consequente deslocamento da ponta. Portanto, janela CC de operacao e seu ruido RMS

determinam o limite de resolucao espacial do Tripod. Por outro lado, a largura de banda
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Figura 4.2: Espectro de ruido para as fontes positiva e negativa (£22V) com o circuito em
funcionamento

do Driver ¢ um limitante para o tempo de resposta do algoritmo de controle. Logo, a
especificacao do Driver deve ser capaz de conciliar largura de banda e ruido de um modo
coerente com as especificacoes do resto do circuito.

O Driver construido apresenta resposta CC linear em todo o intervalo de operacao, como
apresentado na Figura 4.3A. O intervalo de 35V encontra-se compreendido entre +20V e
—15V, sendo a assimetria devido ao uso de uma referéncia de 2.5V e nao 3V para simetrizar
o sinal. O passo unitario de 0.53mV ¢ real e confirmado por medidas no multimetro de

bancada.
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s 7 ] 2.415 b . .
@ 10 F g —
2 =
s °f I 2
2 | ] g 2414 [] [] [] [ | -
5 o
s | ] >
>
o 10 i 2413 @ = ] ] ] L
-15 | 4
_20 1 1 1 1 1 1 2.412 Il 1 1 1 1 1 1
-1 0 1 2 3 4 5 6 0 10 20 30 40 50 60
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Figura 4.3: A)Resposta DC linear do Driver do atuador piezoelétrico; B)Estabilidade tem-
poral do Driver Z.
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Dada a janela de operacao CC, devemos estimar o deslocamento nos trés eixos. Utilizamos
um atuador tipo PZT-5A, com constante de carga d3; = —1.73 A/V7 espessura de 1.0 +
0.1 mm, comprimentos de 15.2+ 0.1 mm para os eixos X e Y e 12.0 & 0.1 mm para o eixo Z e
espessura de 1.04+0.1 mm. Aplicando-se a expressao 3.2, esperamos um deslocamento total de
92.6nm no plano X-Y, o que ¢ suficiente para aplicacoes de STM de alta resolugao. De fato,
este intervalo é uma ordem de grandeza inferior ao utilizado em equipamentos comerciais
mas plenamente adequado para a operacao do prototipo construido para o teste do método.
No capitulo 5, apresentaremos modificagoes que podem ser implementadas a fim de ampliar
este intervalo mantendo-se o uso de baterias.

A estabilidade temporal de um dos Drivers (Z) foi testada ao longo de uma hora com
resultado apresentado na Figura 4.3B. Constatamos uma baixa variacao da tensao com o
tempo que corresponde a uma oscilacio espacial de 0.5 A no eixo z. A baixa deriva térmica
da fonte é uma das vantagens de se utilizar um circuito de baixa poténcia que nao requer
radiadores como no caso de alta tensao.

Analisemos agora a resposta CA do Driver a partir de seus diagramas de Bode apresen-

tados na Figura 4.4.
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Figura 4.4: Diagramas de Bode para Amplitude e Fase do Driver do atuador piezoelétrico.
A reta marca o ponto de -3 dB no gréafico de amplitude na frequéncia de 2200 Hz.

O ponto de -3dB do Driver encontra-se em 2200 Hz como previsto no projeto. A margem
de fase da ordem de 120° e a margem de ganho muito alta garantem a estabilidade do circuito
(80].

Os espectros de ruido dos trés Drivers, adquiridos utilizando-se o desvio padrao do sinal
medido no Lock-In, sao apresentados na Figura 4.5. Os sinais foram medidos com uma
tensao CC aplicada de 2.8 V.
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Figura 4.5: Ruido RMS nos trés Drivers medidos para uma tensao CC de 2.8V

A amplitude em toda a faixa de operacao um baixo ruido RMS inferior a 18 u/ VV. Este
valor corresponde a um deslocamento de 4.8 x 1074A, o que estabelece um limite inferior
de resolucao espacial bem abaixo da condicdo vertical para resolucio atomica de 0.01A.

Concluimos portanto que o Driver é adequado para a operacao do microscopio.

4.1.3 3 - Fonte de Bias

A fonte de bias consiste em um circuito de dois estdagios sendo o primeiro um isolador
("Buffer”) do DAC e o segundo um amplificador inversor com ganho varidvel (Figura 3.30).
Apesar de simples, este circuito € critico visto que oscilagoes na tensao de bias podem induzir
oscilagoes na corrente de tunelamento. Se considerarmos que a largura de banda neste caso
é relevante apenas para as funcoes de espectroscopia, as quais nao sao o objetivo deste
primeiro protétipo, podemos utilizar um filtro passa-baixa com frequéncia de corte de 160Hz
no segundo estagio de forma a limitarmos o ruido de alta frequéncia. O espectro de ruido é
apresentado na Figura 4.6.

Notamos portanto um, valor de amplitude maxima de ruido da ordem de 124V / VHz
para valores inferiores a 100Hz. Se tomarmos o valor da resisténcia no gap ponta-amostra
da ordem de 1Gf2, temos que este valor de tensao implica em uma corrente RMS da ordem
de 12fA, valor abaixo do limite de deteccao do conversor corrente-tensao. Logo este circuito

¢ adequado para a operagao do microscopio.
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Figura 4.6: Espectro de ruido medido na saida da fonte de bias para um valor CC de 10mV

4.1.4 4 - Conversor Corrente-Tensao

O conversor corrente-tensao deve ser projetado de modo a permitir a aquisicao da menor
corrente possivel com a maxima largura de banda. Se consideramos o caso ideal, no qual
a capacitancia parasita é desprezivel, temos uma condicao onde nao ha perda no ganho
GBW uma vez que trata-se de um ganho de transimpedancia. Entretanto, o efeito da
capacitancia de entrada, ao introduzir um zero na funcao de transferéncia, implica em uma
consideravel perda na largura de banda devido ao alto ganho utilizado. A solucao para este
tipo de dificuldade encontra-se na introducao de um polo, que compense o zero na func¢ao
de transferéncia, através de um capacitor em paralelo com o resistor de ganho. Devemos
ressaltar que este capacitor deve ser pequeno, inferior a 10pF, de modo que o polo nao limite
a largura de banda a valores inferiores a 1kHz.

O conversor com ganho de 100 M de dois estdgios (ver Figura 3.32A), o qual foi cons-
truido utilizando-se o amplificador operacional OPA627 (Burr-Brown), fornece um fator de
conversao de 100mV/InA e uma oscilagdo do sinal da ordem de 10mV para um setpoint
de InA. Apesar de possuir um 6timo produto GBW de 16MHz e um baixo ruido de en-
trada da ordem de 0.1V p-p, este amplificador possui uma corrente de bias de 1pA, alta se
comparada a outros eletrometros.

A linearidade do amplificador foi verificada utilizando-se uma fonte de tensao e um resistor
de 100M na entrada do amplificador para fornecer a corrente. O resultado, apresentado na
Figura 4.7, mostra que o amplificador possui resposta linear no intervalo de operagao entre
0Oed V.
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Figura 4.7: Linearidade do conversor corrente-tensao com ganho de 100M. As barras de erro
sao despreziveis.

Os diagramas de Bode para o conversor com ganho de 100 M sao apresentados na Figura
4.8.
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Figura 4.8: Diagramas de Bode para o conversor corrente-tensao com ganho de 100M

Observamos que o sistema possui largura de banda de 1.5kHz e baixa variacao de fase o
que ¢ de grande relevancia para a estabilidade do circuito. Notamos que nao ha ganho de
tensao envolvida no amplificador de transimpedancia, o que resulta em uma amplitude de
ganho de 0 dB na banda.

Para completar a caracterizacao CA, obtivemos o ruido apresentado na Figura 4.9 para

os casos em que a entrada do amplificador encontra-se aberta e aterrada.
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Figura 4.9: Espectros de ruido para a entrada do amplificador aberta e fechada.

Os dados de ruido mostram em ambos os casos uma amplitude maxima em torno de
17uV/ V/Hz, inferior ao limite de deteccao do ADC de 76,V. Portanto, o conversor mostra-
se adequado para a operacao sem apresentar oscilagoes que poderiam afetar o sinal em
frequéncias altas. Este resultado demonstra portanto, a importancia do uso do capacitor em
paralelo com o resistor de ganho no pré-amplificador como forma de prevenir efeitos de ruido

acima da largura de banda do sinal.

4.1.5 Controle

O projeto de controle desenvolvido com base em um modelo analitico permitiu que identi-
ficassemos as condigoes de estabilidade e instabilidade em termos da variagao dos coeficientes
k, e k;. Testamos a estabilidade dos trés pares de valores descritos no capitulo 3 através
do teste da fungao degrau. Este consiste na aplicacao de uma variacao abrupta ao valor do
setpoint (6.2nA) e no registro do comportamento do controle com esta variagao.

Para o conjunto de valores 1, a resposta do controle é apresentada na Figura 4.10 Notamos
que, como previsto pelo modelo, o sistema é estavel com este conjunto de valores mas nao
possui alta amplitude de resposta. Temos portanto um controle altamente amortecido que
atenua oscilacoes mas que do mesmo modo nao transfere de modo eficiente o sinal obtido.
Como o sinal de topografia depende do controle, temos neste caso uma reducao dréastica do
contraste o que prejudica a imagem.

Para o conjunto nimero 2, a resposta do controle é apresentada na Figura 4.11. Este
conjunto gerou uma resposta instavel como previsto pelo modelo. O alto ganho promove

uma resposta exagerada ao impulso que nao permite que o sistema convirja para um valor
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Figura 4.10: Resposta do sistema de controle com o conjunto de parametros 1 ao teste da
funcao degrau. O sistema de controle é estavel mas apresenta baixa amplitude de resposta.
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Figura 4.11: Resposta do sistema de controle com o conjunto de parametros 2 ao teste da
funcao degrau. O sistema de controle é instavel pois oscila apds a aplicacao do degrau.

estavel de tensao.

Para o conjunto nimero 3, a resposta do controle é apresentada na Figura 4.12. Este
sistema nao oscila e possui resposta de maior amplitude que no caso 1. Encontra-se portanto
dentro de uma faixa ideal de parametros de controle que permitem alto ganho sem oscilacao.

Utilizando este conjunto de parametros, adquirimos os diagramas de Bode para o controle
apresentados na Figura 4.13. Estes confirmam a estabilidade do sistema uma vez que a
frequéncia na qual o desvio de fase torna-se 180° possui ganho menor que 1.

Concluimos que a analise realizada no capitulo E é valida, permitindo a previsao dos
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Figura 4.12: Resposta do sistema de controle com o conjunto de parametros 3 ao teste da
funcao degrau. O sistema de controle é estavel e apresenta uma amplitude de resposta em
tensao superior a apresentada pelo conjunto 1
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Figura 4.13: Diagramas de Bode para Amplitude e Fase do sistema de controle adquiridos
utilizando o conjunto de parametros nimero 3

conjuntos de parametros que podem ser utilizados de modo a fornecer um controle estavel
do microscépio. Este tipo de estudo possui vantagens com relacao a abordagem via algoritmo
Ziegler-Nichols [73], uma vez que envolve a compreensao do funcionamento da méquina em
um nivel mais fundamental e permite que facamos previsoes com relacao a sua estabilidade
em diferentes condi¢oes de operacao.

Devemos por fim ressaltar que um aspecto importante para a estabilidade do controle

nao prevista no modelo analitico utilizado é a velocidade de varredura. Neste caso, o modelo
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requer apenas que o tempo de varredura seja menor que o tempo de estabilizacao do sistema
dinamico, visto que a andlise vale apenas para condigoes estacionarias. Em nosso caso, o
tempo de varredura utilizado entre 0.1ms/linha e 1ms/linha foi o suficiente para satisfazer

esta condicao de estabilizacao.

4.1.6 Caracterizagcao Mecanica do Tripod

Além do sistema eletronico, outro fator que pode contribuir para dificuldades na obtencao
de imagens é o comportamento do sistema mecanico em funcao da frequéncia. De fato,
ressonancias podem levar a picos de oscilagao que podem ser interpretados com ruido elétrico
ou mesmo como sinal atomico. Por esta razao, é fundamental que caracterizemos o Tripod
através do estudo das frequéncias proprias de acoplamento entre os eixos. Uma forma de se

estimar as frequéncias de ressonancia do Scanner é o experimento esquematizado na Figura

4.14 A.
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Figura 4.14: Medida dos acoplamentos entre os eixos do Tripod. A) Esquema do expe-
rimento; B) Acoplamento entre os eixos x e y; C) Acoplamento entre os eixos x e z; D)
Acoplamento entre os eixos y e z.
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O experimento consiste na excitacao de um dos eixos do Tripod utilizando um sinal
senoidal com frequéncia varidvel e 1V de amplitude [81]. Adquirimos em um dos outros dois
eixos a resposta utilizando o Lock-In. Variando-se a frequéncia do sinal injetado, podemos
construir o espectro da resposta mecanica do Tripod.

Devemos ressaltar que o experimento deve ser realizado nos dois sentidos, ou seja, aplicar
e adquirir os sinais nos dois eixos uma vez que a resposta mecanica nao necessariamente é
isotrépica. resultado para o acoplamento entre os eixos x-y é apresentado na Figura 4.14B,
entre os eixos x-z na Figura 4.14C e entre os eixos y-z na Figura 4.14D. Observamos resultados
semelhantes para todos os casos com a presenga de trés picos: 7TkHz, 11kHz e 12kHz. O
primeiro refere-se a uma ressonancia da montagem do Tripod enquanto os outros dois sao
ressonancias proprias do bastao individual. Concluimos portanto que a faixa de trabalho
abaixo de 1.2kHz é adequada segundo o critério de Pohl [45] que recomenda banda méxima
passante 3 vezes inferior a ressonancia mecanica do Scanner.

Estes dados concluem o processo de caracterizacao dos blocos funcionais do microscépio.
A partir dos resultados, concluimos que os blocos econtram-se individualmente plenamente
adequados com os requisitos de operacao definidos no Capitulo 3. Entretanto, como o STM
consiste em um loop fechado, efeitos adicionais nao previsiveis a partir da performance das
partes, podem influenciar as imagens obtidas. Apresentaremos no proximo Capitulo os
dados e imagens obtidos e discutiremos tais efeitos nao previstos detectaveis apenas com o

microscopio em operacao.
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Capitulo 5
Caracterizacao do Microscopio

Os resultados apresentados no capitulo 4 referem-se aos dados obtidos para os blocos indi-
viduais eletronicos e mecanicos que compoem o microscépio. Apresentaremos neste capitulo
dados de caracterizacao do funcionamento do STM em plena operacao com uma corrente de
tunelamento estavel. Estes sao compostos pela curva caracteristica da corrente pelo desloca-
mento (I-D) e pelas imagens obtidas para superficies de HOPG (”Highly Oriented Pyrolitc
Graphite”) e Ouro. O HOPG é particularmente importante, uma vez que é a inica amostra
que nos permite obter resolucao atomica no ar, o que ¢é essencial para uma estimativa do
deslocamento efetivo do piezo em escala sub-nm. A partir da avaliacao destes resultados e de
sua comparacao com resultados semelhantes obtidos em microscopios comerciais, podemos

estimar a performance do microscépio construido e verificar possiveis dificuldades.

5.1 Curva I-D

O principal elemento de caracterizacao do gap ponta-amostra é a curva de corrente de
tunelamento em funcao da posicao vertical z da ponta para um bias constante. Esta curva
define integralmente o comportamento do instrumento em condicoes de tunelamento e per-
mite a escolha da zona de trabalho de acordo com a amplitude da corrente a ser medida.

Podemos construir a curva de dois modos:
e a partir do avanco do setpoint de corrente com o controle ligado
e a partir o avanco continuo do piezo z com o controle desligado.

No primeiro modo, partimos de uma condigao inicial de tunelamento e geramos uma
rampa de valores para o setpoint de corrente. Para cada valor, adquirimos os valores de
corrente e tensao correspondentes, sendo que o segundo corresponde ao deslocamento vertical

da ponta. Obtemos a curva em torno da regiao de interesse de operacao e onde o sistema
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seja estavel. A curva I-D obtida para o conversor de 100M no protdtipo 2 é apresentada na

Figura 5.1. 5.1. A partir deste grafico, determinanos a regiao em torno de 1 nA como ponto
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Figura 5.1: Curva I-D obtida a partir da variacao do setpoint em passos discretos para o
protétipo 2. Dados: amostra HOPG, ponta Pt-Ir (90-10), bias = 50mV.

de operacio do microscépio. A variacdo de 0.2 A nesta faixa corresponde a uma variacio
da ordem de 0.5nA, portanto um sinal de tensao de 50 mV na saida do conversor corrente-
tensao. A partir do ajuste desta curva utilizando uma funcao modelo para o tunelamento no
vécuo [4], obtivemos um valor da ordem de 3.4 eV para a barreira de potencial do Grafite, o
qual é inferior & Fun¢ao Trabalho do HOPG (&~ 5eV). Esta é a tinica afirmagao que podemos
fazer a respeito deste valor visto que nao consideramos as moléculas adsorvidas na superficie
(o experimento foi realizado no ar). O fato de o valor da barreira de potencial ser inferior
ao da Funcao Trabalho ¢, consiste em um efeito esperado, uma vez que este é o valor limite
para a condicao em que a particula removida da superficie é levada ao infinito. Por outro
lado, os valores de barreira de potencial descritos na literatura para o HOPG no ar fornecem
um intervalo de 0.6 eV [82] a 1.5eV [83] De fato, como discutido em [84], a altura da barreira
medida depende da distancia ponta-amostra, sendo que este valor (¢p)deve tender ao da
Fungao Trabalho (¢,,):

¢b - ¢w - g (51)

s
sendo a &~ 9.97 AeV e s a distancia ponta-amostra. Portanto, a medida de um valor configvel
depende da realizagao do experimento em ambiente UHV.

Outra forma de obtermos a curva I-D é através do avango continuo da ponta contra a
amostra. Neste caso, a ponta é deslocada continuamente, sem controle, contra a amostra e

o sinal de corrente é obtido durante o processo. Uma curva deste tipo obtida para o HOPG
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¢é apresentada na Figura 5.2.
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Figura 5.2: Curva I-D obtida a partir do avanco continuo da ponta com o loop de controle
desligado.Dados: amostra HOPG, ponta Pt-Ir (90-10), bias= 100mV.

Observamos claramente a tendéncia exponencial em um intervalo de aproximacio de 10 A
seguido de mudanca de regime e um posterior aumento abrupto da corrente por volta de
40 A. Associamos a mudanca de regime & camada indefinida adsorvida sobre a superficie
que, ao ser tocada pela ponta promove uma resposta elétrica sem padrao. Na sequéncia, o
aumento abrupto da corrente indica o contato entre a ponta e a amostra de HOPG. Neste
caso, temos a formacao de um curto-circuito no lago de realimentacao do sistema.

Devemos ressaltar que em ambos os casos, as posicoes medidas sao relativas ao ponto
zero do piezo e nao a sueprficie da amostra. O valor apresentado corresponde a voltagem
aplicada sobre o piezo convertido para um deslocamento através da expressao 3.2. Este valor
possui dificil calibracao em nosso caso, visto que o uso de interferometria o6tica é proibitivo
nesta faixa de deslocamentos. Neste caso os valores obtidos para o deslocamento nesta curva
foram corroborados pelas imagens de HOPG, as quais forneceram valores compativeis com
a amplitude de corrugacao esperada para este tipo de material. E importante notarmos que
a medida da distancia com relacao a superficie da amostra é proibitiva, uma vez que implica

no toque da ponta como posicao de referéncia.

5.2 Imagens de HOPG

O grafite HOPG representa a superficie tradicional para a caracterizacao do desempenho
de um STM. O fato de ser bom condutor e de possuir baixa reatividade quimica e de ser plano

torna-o ideal como substrato para a microscopia de ponta. Além disso, é o 1inico material
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que permite estudos de resolugao atomica no ar [39]. Esta caracteristica é fundamental uma
vez que, como as distancias interatomicas no grafite sao bem conhecidas, podemos utilizar
sua estrutura como referéncia para a calibracio do deslocamento dos piezos na escala de A.
Lembremos que nesta faixa, nao podemos utilizar a interferometria uma vez que um laser de

He-Ne possui comprimento de onda igual a 632.8 nm, muito maior que o passo caracteristico

de 0.1 A do Scanner.

5.2.1 Imagens de Resolugao Atomica

Obtivemos imagens de resolucao atomica de Grafite com as duas cabecas de STM cons-
truidas. Apresentamos na Figura 5.3 uma imagem de resolucao atomica obtida com o pri-
meiro prototipo em modo de operagao de corrente constante. Todas as imagens apresenta-
das na tese foram obtidas com uma interface desenvolvida em Tcl-Tk e processadas com o

programa Gwyddion [85]. Podemos observar o padrao atomico triangular caracteristico de
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Figura 5.3: Imagem (256 x 256)de resolucao atomica de HOPG obtida com o protétipo 1 e
perfil apresentado os picos atomicos. Dados: ponta Pt-Ir (90-10), setpoint = 1nA e bias =
100mV. Utilizamos subtracao de plano.

imagens de HOPG com o STM. O perfil apresenta o espacamento entre picos correspondente
a distancia entre segundos vizinhos no Grafite (2.4 A).

De modo a demonstrar que esta imagem ¢ reprodutivel, realizamos uma nova sequéncia
de medidas em um dia diferente, com resultado apresentado na Figura 5.4A obtido para a
mesma amostra e as mesmas condigoes de operacao.

Podemos observar que as imagens sao morfologicamente semelhantes entre si o que valida

o resultado obtido com o protétipo 1 do STM..
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Figura 5.4: A) Imagem de resolucao atomica de HOPG obtida com o protétipo 1 sem sub-
tragao de plano. B) Imagem de resolucao atomica obtida com um STM comercial (Nanosurf,
modelo EasyScan2). Ambos utilizaram subtragao de fundo. Dados: ponta Pt-Ir (90-10), set-
point = 1nA e bias = 100mV

Os resultados de resolugao atomica obtidos com o protétipo 1 permitiram que inicidssemos
as medidas com o prototipo 2 de modo a preparar sua inser¢ao em ambiente UHV. Obtivemos
novamente imagens de resolucao atomica com HOPG no ar as quais sao apresentadas na
Figura 5.5.

Esta imagem foi obtida com maior resolucao que a apresentada na Figura 5.3. Podemos
constatar, entretanto, uma baixa relacao sinal-ruido, consequéncia de um provavel problema
de aterramento responsavel pela oscilacao do circuito em uma frequéncia bem definida de
180Hz. Discutiremos a origem e as possiveis correcoes para este ruido abaixo na segao 5.4

Como discutido no capitulo 2, o padrao triangular visualizado na superficie pode ser
compreendido em termos da simetria dos dtomos A e B. De fato, o valor de 2.4 A medido
para a distancia entre os vértices do triangulo concorda com a interpretcao em termo do
contraste devido aos atomos B (ver Segao 2.4. Este efeito, visualizado inicialmente no vacuo

[86] e no ar [39] consiste em um padrao bem estabelecido para imagens de STM.

5.2.2 Imagens em Baixa Resolucao

As imagens de alta resolucao representam o teste mais importante para o STM no ar.
Entretanto, no caso do estudo de superficies com camadas organicas, a capacidade do mi-
croscopio de lidar com variagoes abruptas de altura em terracos quando no modo de corrente
constante é de extrema importancia. Além disso, o grafite consiste em um dos substratos
mais utilizados em microscopia de ponta em baixa resolucao devido a sua superficie plana e
ao fato de ser inerte quimicamente. Portanto, a capacidade do STM de distinguir a morfo-

logia do grafite em baixa resolucao é de extrema importancia para futuras aplicacoes deste
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Figura 5.5: Imagens (128 x 128) de resolucao atomica de HOPG obtidas com o protétipo 2
no ar. Dados: ponta Pt-Ir (90-10), setpoint = 1 nA, Bias = 50mV. A) Imagem apresentando
os trés atomos caracteristicos das imagens de STM em HOPG mas com alta amplitude de
ruido. O perfil de varredura apresenta a baixa razao sinal-ruido; B) Filtro de Fourier aplicado
revelando as posicoes atomicas dos atomos de carbono. O perfil de varredura apresenta
as posicoes atomicas com separacao de 0.24nm correspondendo a distancia entre segundos
vizinhos no grafite. Dados: ponta Pt-Ir (90-10), setpoint=1nA, bias=50 mV

instrumento.

As medidas realizadas em grafite em baixa resolucao sao apresentadas nas Figuras 5.6. A
primeira imagem foi obtida com a varredura méxima (92 x 92nm) enquanto a segunda é um
zoom no quarto inferior direito da primeira imagem. Utilizamos o protétipo 2 utilizando uma
ponta de Pt-Ir (80-20), setpoint de 1 nA e bias de 50 mV e tempo de varredura de 1 linha/s.
Observamos que o STM foi capaz de distinguir adequadamente os patamares e de responder
a descontinuidade o que é visivel devido a variacao abrupta na topografia. Estas imagens

demonstram também a adequacgao dos parametros do controle com o tempo de varredura.
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Figura 5.6: Imagem (128 x 128) de patamares de HOPG obtida com o protétipo 2. A)
Imagem obtida com a menor resolugao possivel (92 x 92nm). O quadrado indica a regiao
magnificada; B) magnificagdo da imagem A com drea 46 x 46nm. A linha indica o perfil
extraido; C) perfil extraido da imagem B apresentando o patamar com altura de 6nm ou
aproximadamente 17 planos atomicos.

5.2.3 Calibracao do deslocamento

O microscépio possui um area de varredura muito pequena o que implica na inviabilidade
da caracterizacao do deslocamento do piezo por métodos de interferometria o6tica. Uma
solugao para este tipo de questao técnica é o uso de elementos na imagem de baixa resolucao
como forma de guia para testarmos a coeréncia dos deslocamentos nas imagens.

Apresentamos na Figura 5.7 uma imagem de HOPG com aglomerados (impurezas) em
sua superficie. Esta distingao de elementos na superficie nem sempre é possivel, e o HOPG
limpo é de pouco valor para este tipo de teste.

Dividimos a superficie em quatro quadrantes para referéncia do sistema de posiciona-
mento. Realizamos quatro aumentos de magnificagao correspondentes aos quatro quadrantes
apresentados na Figura 5.8.

Podemos identificar nas quatro partes da Figura 5.8 os quatro quadrantes marcados na
Figura 5.7. Para o quadro 1, notamos em a presenca de uma impureza a direita que é
facilmente distinguivel em 5.7. Para o quadro 2, temos no canto esquerdo inferior uma
impureza que é atraida para o centro da imagem pela ponta. A impureza aparece em 5.7
como uma mancha branca indistinguivel no canto esquerdo inferior da imagem. Para o
quadro 3, distinguimos em ambas as imagens a presenca de uma ilha no canto direito, a
qual é ligeiramente deslocada provavelmente devido a ponta. Para o quadro 4, notamos a
presenca de trés ilhas pequenas que podem ser discernidas como pequenos pontos na Figura
5.7. Portanto, constatamos que o sistema de posicionamento e de aumento de magnificacao

forneceram resultados consistentes com relacao aos pontos de referéncia na superficie.
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Figura 5.7: Imagem (128 x 128) de baixa resolu¢ao (92nm x 92nm) de superficie de HOPG
com aglomerados em sua superficie. Dividimos em quatro quadrantes de referéncia para
magnificagoes. Dados: ponta Pt-Ir (90-10), bias=50mV, setpoint=1nA.

Figura 5.8: Magnificacoes das regioes demarcadas em 5.7.
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5.3 Imagens em Superficies de Au

Superficies de ouro representam um dos sistemas mais importantes para a avaliacao de
performance visto que possuem alta condutividade e estao entre os substratos mais utilizados
para microscopia STM. Produzimos e analisamos superficies de Au com duas morfologias:
graos e patamares, ambas crescidas por evaporacao térmica. O processo de formacao de

ambas as superficies é esquematizado na Figura 5.9.

1 %00 |20 o 3
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Figura 5.9: Esquema de formacao das duas superficies de Au por evaporagao:1) evaporagao de
ouro; 2) formagao de graos em torno de impurezas; 3) aquecimento da superficie aumentando
a difusao - expressao da faceta (111).

O ouro evaporado é depositado aleatoriamente sobre uma superficie de mica. A existéncia
de impurezas gera sitios localizados de deposicao onde ha a formacao de graos. A obtencao da
superficie (111) requer que aquegamos o substrato utilizando no caso uma lampada al6gena
posicionada abaixo do porta-substratos metalico. Este processa aumenta a probabilidade de
difusao de dtomos que possuem energia suficiente para vencer as barreiras de potencial locais
e se organizarem na configuracao cristalina de menor energia para uma superficie de ouro.
Como forma de facilitar o processo, utilizamos uma camada intermediaria de Ag evaporada
sobre a mica. A Ag possui menor temperatura de fusdo (1234.1K) que o Au (1337.6K), o
que permite que se difunda mais facilmente gerando um molde com orienta¢ao (111) e com

parametro de rede préximo.

5.3.1 Amostra de Au com graos

O interesse nas amostras de graos deve-se a sua similaridade com a superficie de nano-
particulas. O alto grau de curvatura e o diametro da ordem de 10 — 100 nm representam
uma forma de se avaliar a performance do microscépio em condi¢oes nao-ideais de operacao.
Se o microscépio é capaz de operar neste tipo de superficie, muito provavelmente serd capaz
de operar sobre a superficie de nanoparticulas. Apresentamos na Figura 5.10 uma imagem
de grao obtida com o protétipo 2.

Podemos observar no perfil que o STM foi capaz de controlar a posi¢ao no eixo z ao

longo de uma variacao espacial de 30nm com uma variacao vertical aproximada de 8 nm
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Figura 5.10: A) Imagem (128 x 128) de superficie de Au apresentando o contorno de grao;
B) perfil apresentando a grande variagao de altura na superficie do grao. Dados: ponta Pt-Ir
(90-10), setpoint = 1nA, bias = 50mV

em um deslocamento horizontal de 10nm. O microscopio permaneceu estavel em todo o
percurso mas esta estabilidade demandou o uso de um ganho proporcional mais alto que o
usualmente utilizado. A importancia deste resultado reside no fato de que demostra que o
STM ¢é capaz de lidar com superficies muito inclinadas, o que é essencial para o estudo de
particulas em superficies. De fato, o controle é peca importante neste cenario uma vez que
o peso dos coeficientes k, e k; podem ser otimizados de forma a proporcionar uma melhor
resposta para sistemas com variagoes de altura. No caso desta imagem, notamos que uma boa
condicao de estabilidade envolve dois aspectos: uso de um parametro k; = 0.001 maior que
k, =5 x 10~* e varredura mais lenta (1 linha / s). Devemos ressaltar que esta possibilidade
de facil otimizacao dos parametros de varredura dependendo do sistema estudado é uma
das principais motivacoes para a construcao de um equipamento "homemade”. Este tipo de
disponibilidade de atuacao sobre todos os parametros de controle e filtros em geral nao é
possivel em microscopios comerciais.

Apresentamos na Figura 5.11 uma segunda amostra de interesse em que graos de menor
diametro sao visiveis. Notemos a similaridade deste com a particula sintetizada quimica-
mente apresentada na Figura 1.3B. Ambas possuem aproximadamente 10nm de diametro
por 10nm de altura [10]. Notamos novamente que o STM foi capaz de distinguir o grao
sobre o substrato e definir de maneira clara suas bordas. Este teste demonstra a adequacao
do equipamento para a operagao em superficies curvas. Podemos também confirmar que a
area de varredura utilizada é suficiente para o estudo proposto, uma vez que o grao com

dimensoes caracteristicas foi totalmente visualizado com esta janela.
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Figura 5.11: A) Imagem (128 x 128) de grao de Au com dimensoes semelhantes as apre-
sentadas por particulas sintetizadas quimicamente. B) perfil de intensidade apresentando a
topografia do grao. Dados: ponta de Pt-Ir, setpoint = 1 nA, bias = 50mV

5.3.2 Amostra de Au (111) com Patamares

Utilizando o processo descrito acima, baseado no aquecimento do substrato e no cresci-
mento de uma camada intermedidria de Ag, produzimos amostras de Au (111) com superficies
organizadas sob a forma de patamares triangulares. Apresentamos na Figura 5.12 uma das
imagens obtidas em superficies deste tipo, onde é possivel a visualizacao de mais de um

patamar.
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Figura 5.12: A) Imagem (128 x 128) obtida com o protétipo 2 para amostra de Au (111)
apresentando patamares. Notamos a presenga de quatro niveis de altura. B) Perfil apresen-
tando um dos patamares com aproximadamente 5 nm de altura. Dados: ponta Pt-Ir (90-10),
bias=50mV, setpoint=1nA
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A mesma amostra foi analisada utilizando-se o microscopio Agilent 5500. Apresentamos

na Figura 5.13 uma imagem obtida nas mesmas condi¢oes de operacao.
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Figura 5.13: A) Imagem (256 x 256) obtida com o microscépio Agilent 5500 para a mesma
amostra de Au(111). Notamos a presenga de patamares como na Figura 5.12A B) perfil
apresentando um dos patamares com aproximadamente 2nm de altura. Notamos uma am-
plitude maior do ruido neste perfil em comparagao com a amplitude na Figura 5.12B. Dados:
ponta Pt-Ir (90-10), bias=50mV, setpoint=1nA

Os resultados mostram que o protétipo 2 possui performance compativel com a operacao
de um microscépio comercial. Ambos sao capazes de distinguir patamares na superficie de
Au (111), um material de alta relevancia para microscopia STM uma vez que consiste em
um dos substratos mais utilizados, principalmente no estudo de crescimento e organizacao de
”Self-Assembled Monolayers” organicas [13]. Entretanto, notamos que a imagem adquirida
com o microscépio Agilent 5500 apresenta uma maior amplitude de ruido que a apresentada
para uma imagem similar adquirida com o prototipo 2. Apesar da diferenca de resolucao
nas duas imagens, o que limita a validade desta analise, consideramos que a compatibilidade
dos resultados é de grande importancia para a caracterizagao uma vez que o0 microscopio
apresenta um nivel de ruido pelo menos compativel com o apresentado por um microscopio

comercial.

5.4 Discussao

Somos conscientes de que os resultados apresentados acima descrevem um instrumento
em desenvolvimento que ainda nao atingiu o nivel de maturidade técnica necessaria para a
operacao regular como uma ferramenta de pesquisa no laboratorio. De todo modo, nao foi

nossa intencao a duplicacao da performance de um instrumento comercial. A microscopia
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STM representa uma nova atividade em nosso grupo e o processo de aquisicao de experiéncia
consumiu boa parte dos esforcos. Assumindo que devemos continuar o desenvolvimento do
instrumento, apresentaremos neste capitulo uma analise critica dos resultados e propostas
para corregoes e melhorias.

Analisamos em detalhe as principais dificuldades encontradas durante a operacao:

Aterramento e Ruido

Area de Varredura

Vibragao Mecanica do Solo

Velocidade de conexao

Intervalo Dinamico do sinal

Aterramento e Ruido

A maior dificuldade na operacao de um sistema STM refere-se ao fato de que o sinal é
obtido internamente em um loop de controle. Esta situacao é diferente daquela encontrada
quando possuimos uma amostra e a medimos utilizando uma sonda que adquire um sinal
sem a necessidade de se controlar parametros da propria aquisicao. No caso do STM, o sinal
faz parte do loop de controle e, portanto, pode ser alterado por instabilidades deste préprio
loop.

Os blocos eletronicos caracterizados no capitulo anterior nao apresentaram individual-
mente sinais de ruido em niveis criticos, no entanto a aquisi¢ao da imagem revelou a presenca
de um sinal estavel com frequéncia de 180Hz. De fato, como apresentamos na Figura 5.14A,
o espectro FFT do conversor corrente-tensao nao apresenta isoladamente nenhum pico nesta
faixa quando nao hé passagem de corrente. Este dispositivo seria o principal candidato a
possuir um pico nesta faixa devido a sua sensibilidade a ruidos decorrente da topologia do
circuito que possui a entrada inversora aberta e suscetivel a efeitos de capacitancia parasita.
Por outro lado, o sinal espurio apresentado na Figura 5.14B, ¢ medido apenas em condicao
de tunelamento.

A consequéncia imediata deste efeito pode ser muito facilmente visualizada em imagens
feitas em HOPG com baixa magnificacao, como apresentado na Figura 5.15, adquirida em
um dia onde o efeito apresentou-se com alta intensidade de oscilacao em 180Hz.

O principal candidato para a causa deste efeito é o aterramento. De fato, a presenca
de loops de terra no sistema pode gerar efeitos espurios detectaveis como harmonicos da
frequéncia da rede de 60Hz, condicao satisfeita pelo pico de 180Hz. Este efeito é pequeno

e em geral indetectavel mas no caso o elemento eletronico nao-linear formado pelo gap
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Figura 5.14: A)Espectro FFT medido na entrada do conversor ADC na auséncia de corrente
de tunelamento no sistema; B)Espectro FFT medido na mesma posigao para o sistema em

regime de tunelamento. Notamos a presenca de um pico em 180Hz.
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Figura 5.15: Imagem de HOPG em baixa magnificacao onde pode-se distinguir o efeito da

oscilacao de 180 Hz sobre a imagem. No dia de aquisicao deste imagem, a amplitude do
efeito estava particularmente alta.

ponta-amostra atua como um sensor de sinais de muito baixa amplitude, comparaveis com
a amplitude da corrente de tunelamento (= nA).

A origem deste efeito esta relacionada a existéncia de multiplos caminhos para o retorno
do sinal para o ponto de referéncia global do circuito (terra da rede). Este tipo de conexao
deve ser realizado entre os blocos do sistema sob a forma de cabos individuais conectados

em pontos de baixa impedancia comuns (terra estrela). O terra estrela deve ser conectado
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diretamente ao terra da rede. A existéncia de loops neste caminho de retorno pode gerar a
circulacao de corrente devido as diferencas de potenciais locais. O sinal neste caso é excitado
pode ser excitado pela propria radiacao do ambiente ou por um sinal espiirio no préprio terra
da rede, ambos ocorrendo com frequéncias tipicas de 60Hz ou multiplos.

A solugao para este tipo de problema [87, 88] envolve a recomposigao de todos os caminhos
de retorno do circuito. Especial importancia deve ser dada as caixas de blindagem, as
quais devem ser conectadas ao terra estrela separadamente dos circuitos contidos em seu
interior, e aos cabos, os quais devem possuir conexao com as caixas em apenas uma de
suas extremidades. Outra questao importante refere-se a camara, uma vez que esta possui
aterramento préprio via fonte de tensao da bomba ionica. Neste caso, a conexao dos cabos
BNC no passante elétrico da camara pode dar origem a multiplos loops. Portanto, a correcao
desta dificuldade envolve um trabalho de planejamento das conexoes e de isolamento de

sinais.

Area de Varredura

Uma das principais limitagoes do projeto é o pequeno intervalo espacial de operacao dos
atuadores piezoelétricos (Az,Ay,Az). Os atuadores horizontais possuem intervalo maximo
de 93nm enquanto que o atuador em z possui intervalo de 60nm. Estes valores sao uma
ordem de grandeza inferiores aos utilizados usualmente em microscépios comerciais (faixa de
~ lpm ). Esta limitagao deve-se a combinagao do uso de um tripod com a baixa tensao da
eletronica, dimensionada para um deslocamento de 100nm.

A proposta mais simples para a correcao deste tipo de dificuldade consiste na substituicao
do Tripod por um Scanner tubular. No caso, estudamos a possibilidade do uso de um
Scanner com dois tubos concéntricos [89], como apresentado na Figura 5.16. A geometria
do tubo permite uma maior eficiéncia de deslocamento quando comparado ao Tripod como
discutimos na secao 3.2.2, Equacao 3.3. Além deste ganho devido a geometria, dois outro
fatores presentes em particular no esquema de tubos concéntricos permitem um ganho de
deslocamento em funcao da tensao: o sistema permite o uso integral dos comprimentos
dos dois tubos, o que nao é o caso na maior parte dos sistemas onde um tnico tubo é
dividido em duas segoes: metade inferior para deslocamento horizontal e metade superior
para deslocamento vertical; o esquema de conexoes apresentado na Figura 5.16 permite que
dobremos o intervalo de deslocamentos no plano (x-y), um fator 4 no ganho da drea de
varredura.

Consideremos por exemplo o par de tubos concéntricos com caracteristicas apresentadas
na Tabela 5.4 (Sensortech, modelos 532 0160 0120 1000 e 532 0260 0210 1000) com constante
de carga d3; = —2.TAA/V.
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Figura 5.16: A) Esquema de montagem do Scanner de dois tubos concéntricos (vista lateral):
1) suporte externo onde o Scanner ¢ fixado; 2) tubo externo com deslocamento horizontal
(x-y); 3) base colada ao tubo interno (usinada em Macor para baixa dilatagao térmica); 4)
tubo interno com deslocamento vertical (z); 5) suporte superior onde a ponta ¢ fixada. B)
Esquema de conexao elétrica que maximiza o deslocamento dos tubos (vista superior).

Tabela 5.1: Dados dos piezos concéntricos utilizados para os célculos

Comprimento | Didmetro Externo (mm) | Diametro Interno (mm)
Tubo externo 25 6.6 5.3
Tubo interno 25 4.1 3

Temos neste caso um deslocamento no plano xy de 1.6 para uma tensao de 72V aplicada
na configuracao apresentada na Figura 5.16, um valor muito confortavel para operagao. No
eixo z, para a mesma tensao, temos um deslocamento de 373nm, seis vezes maior que o
deslocamento atual de 60nm.

O valor de tensao de 72V baseia-se no novo projeto de Driver, apresentado na Figura
5.17, o qual é baseado em um amplificador operacional de alta tensao (Texas Instruments,
modelo OPA445) com intervalo de operag¢ao maximo entre £45V. Podemos considerar elevar
a tensao atual de operacao de +22V para 436V acrescentando uma bateria as duas ja
existentes para cada polaridade. Isto nao representa problemas para a regulagao visto que o

LM317 e o LM337 possuem tensoes maximas de operacao respectivamente de +40V e —40V'.

No caso deste driver, o sinal é injetado no atuador em seus dois eletrodos de forma
simétrica: sinal direto no eletrodo positivo e sinal invertido no eletrodo negativo. Cons-
truimos um protétipo deste circuito, o qual apresentou niveis de ruido compativeis com
o Driver utilizado atualmente (Figura 3.29) mas com a vantagem do acréscimo expressivo

de tensao de operacao. Este circuito, associado ao uso do Scanner de tubo concéntrico,
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Figura 5.17: Driver de tensao para alimentacao simétrica dos dois eletrodos de um atuador
piezoelétrico

representa uma 6tima solugao para a questao da area de varredura uma vez que permite
que continuemos utilizando a alimentacao via baterias, a qual se mostrou muito confiavel e

estavel durante a operagao do microscopio construido.

Vibracao Mecéanica do Solo

O sistema utilizado, baseado em amortecedores para mesas 6ticas (Newport, modelo
12000) mostrou-se adequado para a operagao de acordo com suas especificagbes. Entretanto,
o solo do laboratoério possui uma forte componente de vibragao em frequéncias de 30, 50, 60 e
90 Hz, as quais correspondem a motores elétricos. O pico de 30 Hz em particular, o qual esta
associado a bombas de dgua presentes no subsolo, atinge em geral amplitude de velocidade de
vibracao da ordem de 1 ym/s em medidas realizadas sobre a mesa. Este valor eventualmente
pode ser detectado no microscépio quando verificamos a transformada de Fourier do sinal
obtido. Uma solugao para este tipo de dificuldade reside no uso de amortecedores (Vibra-
Stop) nas bombas de dgua, o que pode atenuar a amplitude de oscilagdo transmitida em
até duas ordens de grandeza. Uma segunda solugao envolve o uso de um segundo estagio de
amortecimento interno na camara que atue na atenuacao da amplitude de oscilagao em baixas
frequéncias. O sistema, apresentado na Figura 5.18, é composto por trés molas pendentes da
flange CF200 superior sustentando o balanco onde a cabeca esta apoiada. O amortecimento
¢ induzido por correntes de Foucault geradas em aletas de cobre devido a oscilagao de imas
presos ao balanco. Imas de NdFeB ou CoSm podem gerar o campo necessario para uma
corrente de Foucault de amplitude relevante capaz de amortecer as oscilagoes. Este tipo de

sistema apresenta o tinico inconveniente de necessitar de fixacao para o processo de troca de
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Figura 5.18: Sistema de amortecimento interno composto por trés molas pendentes da flange
CF200 superior. Os magnetos presos ao balanco geram correntes de Foucault nas placas de
cobre, o que dissipa a energia da oscilacao.

amostra e pontas na cabega do STM.

Um ponto importante com relacao ao uso dos dois sistemas ¢ o fato de que o sis-
tema interno deve possuir frequéncia de ressonancia superior a do sistema externo (mesa
pneumsética). Caso contrario, frequéncias transferidas pelo sistema externo com amplitude
consideravel poderiam excitar a frequéncia de ressonancia do sistema interno. Como o sis-
tema de isolamento para mesas Gticas (externo) possui frequéncia de ressonancia no intervalo
(1 —5Hz), o sistema interno deve ser dimensionado com ressonancia em 10Hz através do de-

senho das molas e do controle da massa da cabeca.

A velocidade de conexao com o computador

O microcontrolador funciona de forma linear executando uma sequéncia de tarefas sem
a possibilidade de qualquer tipo de paralelizacao. Portanto, para cada passo do algoritmo
de varredura, este deve aguardar o envio do dado medido ao computador pela porta serial.
Esta espera implica em atraso, o que limita a largura de banda de varredura e controle.
Atualmente, o Baud Rate de 115200 da porta serial implica em um tempo minimo de envio
de 86us por ponto (8 bits de dados mais 2 de moldura).

Este gargalo nao compromete a operacao do microscopio mas uma maior taxa de trans-

missao é desejavel de modo a permitir modos mais rapidos de varredura. Uma solugao
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viavel e bem estabelecida é o uso de comunicagao TCP-IP com largura de banda de 100M.
O projeto desenvolvido utiliza um controlador de rede (Microchip, ENC28J60) que pode ser
acessado pelo protocolo SPI convencional do dsPIC. Neste caso, com uma largura de banda
1000 vezes maior, a laténcia devido a transmissao seria desprezivel e a limitacao temporal

seria da prépria transmissao SPI para o controlador.

Intervalo Dinamico do Sinal

A questao do intervalo dinamico do sinal é critico para a qualidade das imagens de
tunelamento. Se considerarmos um setpoint de 1 nA, que corresponde a um valor de 100 mV,
o sinal atomico sobreposto possui amplitude entre 10mV e 50mV. Na escala digital de
inteiros entre 0 e 65536 (16 bits), a amplitude do sinal corresponde a valores entre inteiros
6 e 655, o que representa uma janela muito pequena do intervalo total de digitalizacao.
Uma forma de contornar esta dificuldade consiste na aplicacao de um offset ao sinal, da
ordem do valor CC do setpoint, que permita que o sinal seja extraido via um filtro passa-
alta e amplificado de modo a ser representado como uma fragao maior do intervalo de 16
bits. Este procedimento eleva a relagao sinal-ruido melhorando o contraste e reduzindo a
granulosidade da imagem. Devemos entretanto ressaltar o detalhe relevante de que este sinal
deve ser adquirido com um conversor ADC adicional paralelo ao conversor principal. O fato
é que o controle do piezo Z (sinal da imagem do STM no modo corrente constante) necessita
do valor CC sinal do sinal para estabelecer sua resposta estacionaria. Logo, o valor filtrado
sem a componente CC, deve ser direcionado a um segundo ADC que nao participa do loop
de controle.

Este tipo de aplicacao nao é possivel na configuracao atual visto que o conversor ADC
utilizado é assimétrico (0—5V). A aquisigao de um sinal CA requer que o ADC seja simétrico,
uma vez que o sinal pode assumir tanto valores positivos quanto negativos em relagao ao

valor do offset.

5.4.1 Projeto Complementar - Implementacao de um AFM-STM

O STM construido representa a base para o desenvolvimento de um microscépio AFM
capaz de operar em ambiente UHV e com resolucao atomica. Trabalhos preliminares utili-
zando o Tuning Fork [90] como elemento de medida de for¢a permitiram o desenvolvimento
de uma base minima para a operacao de um AFM. Este requer o monitoramento sobre des-
vios de fase ou a frequéncia do sinal medido, os quais sao proporcionais a forca aplicada. O
imageamento portanto consiste na aquisicao das diferencas de fase locais, as quais compoe
um mapa da forca na amostra. Estes desvios sao detectados sob a forma de sinais de corrente

gerados pelo Tuning Fork que necessitam serem convertidos em sinais de tensao, como no
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caso da corrente de tunelamento no STM, e processado por um PLL (Phase-Locked Loop)
ou pelo Lock-In. O sinal analégico gerado pelo Lock-In pode ser adquirido por um ADC e
processado de forma semelhante ao caso do STM. Um detalhe importante é a necessidade
de se manter a amplitude de oscilacao constante no Tuning Fork, o que requer o uso de mais
uma saida DAC em adigao as ja utilizadas.

A implementacao do STM-AFM é uma consequéncia direta do processo de desenvolvi-
mento de instrumentacao. Neste caso devemos combinar os dois loops de controle em um
unico microcontrolador, o qual anteriormente foi utilizado apenas para o STM. Este con-
trole integrado permite um chaveamento eficiente entre imagens de corrente e tensao que
podem inclusive serem adquiridas simultaneamente. Este tipo de instrumento representa
uma enorme expansao em termos de perspectivas com relacao ao STM, uma vez que possi-
bilita que acessemos informacoes complementares sobre a mesma amostra. Como discutido
anteriormente, um instrumento deste tipo foi capaz de resolver a origem do padrao triangular
em de HOPG com STM através da aquisicao de imagens de AFM sobre a mesma regiao que

revelaram os atomos escondidos [38].
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Capitulo 6
Conclusoes e Perspectivas

Apresentamos nesta tese o processo de desenho e construcao de um STM compativel com
Ultra-Alto Vacuo. O projeto foi desenvolvido a partir do zero, sem uso de projetos anteriores.
Como discutimos, numerosas dificuldades foram encontradas, principalmente relacionadas
aos projetos eletronico, de aproximacao fina e de controle. As solugoes apresentadas sao, em
geral, originais e representativas do processo de ganho de experiéncia ao longo do projeto.

Com relagao ao projeto mecanico, o uso de um sistema de aproximacao grosseria pre-
viamente testado consistiu em uma escolha conveniente e bem sucedida. O uso do sis-
tema elastico movimentado por um Picomotor consistiu em uma solucao simples, robusta
e compativel com UHV que evitou o longo e custoso desenvolvimento de um sistema tipo
”Inchworm” [50]. Esta escolha permitiu-nos o inicio imediato do desenvolvimento do sis-
tema eletronico. Podemos afirmar que este mecanismo constitui uma opc¢ao real que pode
ser utilizada para a aproximacao grosseira em aplicacoes em UHV. O projeto mecanico de
aproximacao fina e varredura utilizou uma montagem tipo Tripod, similar as utilizadas origi-
nalmente em microscépios STM, em detrimento do Scanner tipo tubo, que é o mais aplicado
atualmente. A escolha deve-se ao fato do mecanismo ser mais intuitivo e linear que o tubo
além de possuir menor custo. O resultado apresentado comprovou a eficicia da montagem
fornecendo valores de deslocamento efetivo condizentes com o esperado no projeto.

Para a eletronica, desenvolvemos um equipamento de baixa voltagem e baixo ruido que
satisfaz as especificacoes de operacao em alta resolucao. Este projeto foi elaborado como
opcao as fontes de alta tensao desenvolvidas inicialmente e que nao apresentaram boa per-
formance com relagao ao nivel de ruido. Desenvolvemos da mesma forma dois modelos de
conversor corrente-tensao de baixo ruido que forneceram resultados coerentes com os valores
previstos para a corrente de tunelamento.

Com relagao ao controle, o projeto apresentou numerosas dificuldades. Apesar da possi-

bilidade de implementacao de uma versao analégica, optamos pelo projeto digital devido a
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facilidade de interfaceamento com o Picomotor e a flexibilidade inerente ao uso de algoritmos.
Isto permitiu a implementacao de filtros digitais passa-baixa e passa-alta e diferentes versoes
do algoritmo PID. Além disso, a digitalizacao e a transferéncia de fungoes analégicas para
o dominio digital permitiu a montagem de um sistema de controle compacto e altamente
eficiente. Apesar da performance individual dos componentes ser compativel com os requi-
sitos do projeto, dificuldades foram encontradas durante a operacao devido a presenca de
um sinal espurio estacionario com frequencia de 180H z sobreposto ao sinal de tunelamento.
Interpretamos este sinal como uma consequéncia de um loop de terra persistente no projeto.
Neste caso o STM atua como um detector de loops uma vez que o sinal medido possui muito
baixa amplitude, comparavel a amplitude do sinal espurio.

Do fato de ser desenvolvido totalmente a partir de um desenho préprio (”full home-
made”), o instrumento tornou-se fortemente configurdvel, o que permite o uso de modos
nao-convencionais de operacao como por exemplo a modulacao de bias ou o uso do lock-in
como forma de selecionar frequéncias no sinal de tunelamento. Além disso, permite uma
maior integracao com outros instrumentos, o que é essencial para o desenvolvimento de um
STM-AFM ou para o acoplamento do microscépio a uma linha de luz Sincrotron para a
realizacao de experimentos de PEEM (”Photoemission Electron Microscopy™) [91].

O trabalho de construcao do STM representou o primeiro passo do projeto de um ins-
trumento integrado para o estudo estrutural de nanoparticulas, nanofios e nanoclusters. O
projeto prevé a implementacao de um AFM compativel com UHV que atue em conjunto
com o STM de modo a permitir o uso dos dois modos de imagem simultaneamente durante
a operacao. Este instrumento sozinho ou combinado com uma linha de luz Sincrotron repre-
senta uma ferramenta avancada de pesquisa em nanociéncia construida sobre uma expertise
solida em instrumentacao cientifica. O principal objetivo cientifico envolvido é o estudo de
problemas complexos em nanociéncia - interface metal-organico em nanoparticulas. Espe-
ramos que com este instrumento combinado, possamos fornecer uma nova abordagem para
estudos de alta-resolucao capazes de identificar os padroes de organizacao de passivantes e
sua influéncia na cristalografia da particula. Portanto, o microscépio UHV-STM baésico aqui
descrito atua de foram a abrir portas para o desenvolvimento de um instrumento relevante

e firmemente baseado em um projeto cientifico de longo prazo.
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Apeéendice A

Vibracao

A.1 Modelo Analitico

A operacao de um microscopio de tunelamento envolve a aquisicao de sinais de corrente
que possuem dependéncia exponencial com a distancia ponta-amostra, a qual possui escala
caracteristica da ordem de A. Por outro lado, se considerarmos que as frequéncias de os-
cilacao encontradas no solo, podem ser acopladas com as frequéncias proprias da cabeca do
microscopio com amplitudes de acoplamento da ordem de pm, produzindo oscilagdes muito
superiores a distancia caracteristica, concluimos que o uso de um sistema de isolamento de
vibragoes é necessario.

Podemos compreender o papel das grandezas envolvidas no problema utilizando um mo-
delo de sistema tipo massa-mola amortecido e harmonicamente excitado [92] conforme apre-
sentado na Figura A.1 Consideremos uma massa acoplada a uma mola excitada harmonica-

mente por uma forca externa. O sistema dinamico é descrito pela equacao A.1.
mi + ci + kx = Fycos(wt) (A.1)

Esta pode ser reescrita como a equacao A.2 de modo a destacar alguns parametros relevantes:
a frequéncia de ressonancia w,, = \/k/m, o termo de amortecimento & = ¢/(2mw,) e a forca

por unidade de massa fo = Fy/m.
i+ 28wpd + wir = fycos(wt) (A.2)
Esta equacao diferencial nao homogénea possui solucao total dada pela expressao A.3.

x(t) = Ae ™ sen(wat + ¢) + Xcos(wt — ) (A.3)
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Figura A.1: Modelo massa-mola amortecido e forcado para o isolamento do microscopio

sendo X dado pela expressao A .4

X = Jo (A.4)
V(W — w?)? + (26ww)?
e theta dado pela expressao A.5.
1 2fwpw

Para valores grandes de ¢, o primeiro termo tende a zero, implicando em uma solucao par-
ticular de comportamento estacionario. O fator X corresponde a amplitude da resposta do
sistema a uma oscilacao externa. Consideramos este o termo mais relevante a ser caracteri-
zado no sistema uma vez que a partir deste podemos construir a curva de transferéncia do
modelo. A partir da expressao A.6 para a amplitude normalizada

Xw? 1

— A.
o O @y A0

sendo r = w/w,, construimos as curvas de transferéncia teéricas em funcao dos coeficientes
de atenuacao apresentadas na Figura A.2. O grafico apresenta que todas as curvas comecam
a atenuar a partir do ponto v2w,, o papel do coeficiente de atenuacao sendo o de definir

a amplitude do pico de ressonancia e a taxa de queda do sinal. Quanto maior o coeficiente
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Figura A.2: Funcao de transferéncia tedrica derivada a partir do oscilador amortecido forcado
para diferentes valores do coeficiente de amortecimento €.

de atenuacao menor a amplitude do pico mas do mesmo modo menor a atenuagao para
frequéncias altas. Notamos também que a frequéncia de ressonancia, dada pela expressao w =
\/k/m, pode ser deslocada a partir de um aumento na massa do sistema ou na diminui¢ao
da constante de mola (esta torna-se menos resistente).

A partir desta simples andlise, formulamos algumas conclusoes sobre as caracteristicas

do projeto de isolamento de vibragao:

e A regiao mais apropriada para a operacao do microscopio encontra-se acima da frequéncia

de ressonancia do sistema de amortecimento.

e 0o sistema de amortecimento deve possuir sua frequéncia de ressonancia deslocada para
o valor mais baixo possivel (= 1Hz) de forma que na faixa de kHz, onde se encontra
a frequencia tipica de ressonancia da cabeca, o valor da funcao de transferéncia seja o

menor possivel.

e caso o sistema nao forneca uma taxa de atenuacao suficiente, um segundo estagio de

isolamento deve ser utilizado em conjunto com o primeiro.

Estas defini¢oes basicas nos permitem discutir as medidas de vibracao realizadas e sua
interpretacao realizadas no Capitulo 3. Introduzimos agora o instrumento utilizado para a

aquisicao do sinal de vibracao, o Acelerometro.

A.2 Acelerometro

Utilizamos para a medida de vibracao um acelerometro, mecanismo sensivel a forcas

mecanicas externas geradas pela oscilacao do solo que produzem aceleracoes da ordem de
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pm/s. A medida de forga pode ser realizada de duas formas: através de um capacitor
ou de um atuador piezoelétrico; nos dois casos, o deslocamento do sensor com relagao a
massa sismica utilizada como referéncia pode ser detectado como um sinal elétrico [93],

como esquematizado na Figura A.2.

A B

|
VS
_ I M i
—C, ////I//// | |

Figura A.3: Modelos de acelerometro: A) capacitivo - a vibragao da membrana central com
massa m devido a aplicacao de uma forca externa altera a capacitancia relativa entre os
capacitores C e Cy. Esta diferenga é proporcional a intensidade da forga; B) piezoelétrico -
o deslocamento da massa m induz uma deformacao no atuador piezoelétrico que é convertida
em um sinal de tensao proporcional a forca

No caso do acelerometro capacitivo, um Cantilever de massa M ¢é posicionado entre duas
placas metélicas, formando dois capacitores (C; e C3). O movimento do Cantilever altera
a capacitancia relativa entre os dois, gerando um pequeno sinal de corrente proporcional
a forca externa aplicada. O modelo do acelerometro piezoelétrico consiste em um atuador
conectado a uma massa de referéncia na extremidade de um de seus eixos. O deslocamento
do sensor provoca uma compressao no elemento piezoelétrico, o que pode ser detectado como
um sinal de tensao proporcional a forca externa aplicada.

Utilizamos em nossas medidas o acelerometro Wilcoxon série 731A do tipo piezoelétrico
A.2, apresentado na Figura A.2. Este sensor possui sensibilidade de 10~7g, o que implica
em uma frequéncia minima de deteccao de 3Hz para uma razao sinal ruido SNR = 3.

O sinal é adquirido como aceleracao e convertido para velocidade. Esta escolha deve-se
ao fato de que dada a natureza do grafico log-log velocidade por frequéncia, podemos estimar

deslocamento e aceleragao apenas pela inclinacao da reta.

A.3 Critérios para Avaliacao de Vibracao

A partir dos dados adquiridos para o solo e para o sistema de isolamento utilizando o ace-
lerometro, precisamos definir critérios de qualidade que permitam uma avaliacao critica dos

dados. Desejamos um padrao de comparacao que nos permita definir a faixa de amplitudes
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Figura A.4: Acelerometro tipo piezoelétrico utilizado nas medidas de vibragao

de acoplamento toleravel para o bom funcionamento do instrumento.

Os primeiros padroes de avaliacao de qualidade do solo foram definidos nos anos 70 a
partir da expansao da industria de microeletronica e da necessidade de equipamentos de
litografia Gtica com especificagdes cada vez mais rigorosas para resolugao [53]. Estes mesmos
critérios serviram como base para a construcao de instalacoes de metrologia e microscopia,
as quais levaram os critérios a um novo patamar de exigéncia. Foi com base em um des-
ses critérios (NIST-A), que avaliamos a qualidade do solo e do sistema de isolamento do
equipamento construido.

As medidas de vibragao devem levar em conta a existéncia de dois tipos de dados que

podem ser detectados [52]

e dados deterministicos - sinais periddicos ou que podem ser previstos através de um

modelo fisico

e dados aleatdrios - sinais que nao podem ser previstos e que compoe um fundo sob os

picos definidos dos sinais deterministicos

Os dados deterministicos possuem frequeéncia bem definida, o que permite a identificacao da
fonte da oscilacao. Por exemplo, um pico em 30 Hz indica a existéncia de um motor elétrico
de 1800rpm nas proximidades. Por outro lado, dados aleatorios sao originados da dispersao
do sinal deterministico de acordo com a dissipacao do meio de propagacao. Por exemplo,
o ruido originado da rua é randomico mas sua origem reside em frequéncias de rotacao
bem definidas de carros. Ambos os tipos sao importantes e contribuem para a oscilagao do
sistema, mas as analises de cada categoria devem ser realizadas de modo diferenciado.

Os dados adquiridos podem ser apresentados de trés formas:

e Amostra temporal
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e Espectro FFT
e Espectro de integragao em banda fixa ou variavel

A amostra temporal consiste no sinal RMS adquirido pelo sensor. A partir de seu pro-
cessamento obtemos o espectro FFT ou o espectro de banda fixa ou varidavel. O espectro
FFT recupera os picos caracteristicos das fontes deterministicas mas nao fornece informacao
sobre a densidade espectral de energia, a qual descreve a distribuicao das fontes aleatérias
no espectro. Esta densidade pode ser obtida a partir do espectro pela integracao em banda
fixa ou variavel. O uso da banda variavel como a banda de um terco de oitava, permite
que o intervalo de integracao da faixa se ajuste ao intervalo de frequéncias considerado. O
sinal ¢ adquirido a partir do acimulo utilizando do sinal processado via FF'T na janela de
frequéncias.

O uso do intervalo de um tergo de oitava remete a teoria musical. Uma oitava ¢é definido

como o intervalo:
fir1 =2 X f; (A-7)

sendo que estes valores definem o centros das bandas. Definimos a regiao em torno do centro

Jo=+I1f2 (A.8)

(fo) a partir da média geométrica:

sendo,
fi = 27vem f, (A.9)
fo =200 f, (A.10)
Para um intervalo de um terco, n = 3 e fi = 27Y6f; e f, = 2Y/Sf,. Este tipo de

abordagem permite uma separacao confortavel dos intervalos de integracao, ainda mais se
considerarmos que a maior parte da energia do espectro aleatorio encontra-se concentrada
na regiao de baixas frequéncias, a qual possui melhor amostragem. Devemos ressaltar que,
devido a sua capacidade de adquirir o comportamento dos dados aleatérios, este tipo de

analise é o utilizado nos padroes de avaliacao.
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Figura A.5: Padrao NIST-A utilizado para a avaliacao da qualidade do solo.

Na analise que desenvolvemos, utilizamos o chamado padrao NIST-A o qual é apresentado
na Figura A.5 junto aos padroes NIST-A1 e VC-E. Verificamos que o padrao NIST-A possui
especificacao intermediaria entre o VC-E e o NIST-A1. A razao para a adocao deste padrao é
o fato de que este consiste em uma especificacao avancada para os padroes atuais de prédios
de alta tecnologia. O laboratdrio nao possui bloco sismico e o projeto de maquinas nao preve
o impacto destas na vibragao. Devemos observar que estes padroes referem-se a solo e nao

ao sistema de amortecimento.
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Apeéendice B
Preparacao de Pontas

A ponta consiste em um dos principais fatores que determinam a qualidade de uma
imagem de STM. Em se tratando de imagens de alta resolucao, a qualidade do apice da
ponta, o qual deveria idealmente possuir apenas um atomo, é fundamental para a obtencao
de resolugao atomica. Pontas de ma qualidade, além de prejudicarem este tipo de imagem,
podem gerar artefatos que impedem uma correta interpretacao dos dados. Portanto, a
producao de pontas ¢ um aspecto importante, que justifica a discussao sobre as técnicas de
preparacao.

Durante o processo de construcao do STM experimentamos dois tipos de ponta:
e Pontas de Tungsténio (W) preparadas por corrosao com NaOH ou KOH
e Pontas de Platina-Iridio (Pt-Ir) preparadas por stress mecanico com um alicate

Em vécuo, ambas sao capazes de fornecer imagens com resolugao atomica, mas no ar apenas
a ponta de Pt-Ir, um material inerte ou que apresenta pouca oxidacao, é 1til. No caso da
ponta de W, o éxido formado cria uma camada isolante que limita a resolucao espacial e
a intensidade da corrente detectavel. Em vacuo, podemos tratar a ponta através de aque-
cimento com elétrons ejetados da amostra para degasagem e emissao Field-Emission para
reconstrucao da geometria do apice.

Descrevemos abaixo o processo de preparacao de ambas as pontas e apresentamos alguns

resultados de caracterizacao.

B.1 Preparacao de pontas de Tungsténio

Pontas de Tungsténio sao preparadas através de um processo de corrosao eletroquimica

[41] no qual o fio de tungsténio, que atua como eletrodo metdlico, é dissolvido por uma

123



solucao de NaOH ou KOH através da passagem de uma corrente CC como apresentado na
Figura B.1.

= ,

4
[

Figura B.1: Esquema do sistema de preparacao de pontas de W por corrosao quimica. 1
- suporte do parafuso vertical; 2 - parafuso vertical; 3 - fio de W; 4 - solugao de KOH ou
NaOH; 5 - anel de aco (catodo). O fio deve ser posicionado no centro do anel de modo
que sofra a influéncia de um campo simétrico; 6 - fonte de tensao responsavel por manter a
tensao no sistema constante em 3 V.

A reacao depende da aplicagao de uma tensao continua de 3V gerada por uma fonte

regulada. O processo:

Catodo  6H,0 + 6e~ — 3Hs(g) + 60H (B.1)
Anodo  W(s) +80H~ — WO3 + 4H50 + 6~ (B.2)
Total ~ W(s) +20H ™ + 2H,O — WO3 + 3Hs(g) (B.3)

envolve a dissolucao do fio de W cujos anions WO7~ sido absorvidos no anodo. Utilizamos
uma solu¢ao de NaOH com 3 mol/l com dgua desmineralizada e deionizada. O fio deve ser
previamente limpo com acetona em ultrassom.

Apds o momento da quebra do menisco, no qual temos a formacao da ponta, esta deve
ser retirada da solucao, cortada e lavada em agua desmineralizada e deionizada. A lavagem

deve seguir as seguintes etapas:

e mergulha-se o fio cortado com a ponta para cima de modo que esta nao toque na

superficie da dgua na entrada

e dentro da solucao, a ponta deve invertida
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e retira-se o fio com a ponta para baixo de modo que esta nao seja danificada pela

interface da dgua.

Apresentamos na Figura B.2 exemplos de pontas de W caracterizadas por imagens de Micros-

copia Eletronica de Varredura. Observamos que a consequéncia de erros cometidos durante

A B

Figura B.2: A) ponta de W corroida corretamente - verificamos o apex bem definido e a
ponta sem irregularidades; B) ponta de W corroida incorretamente - a ponta dobrada indica
choque mecanico com a dgua no processo de lavagem

o processo de manipulagao ou de lavagem produz pontas com geometria irregular que podem

impedir a operacao do microscopio devido a impossibilidade de estabilizacao do sinal.
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B.2 Preparacao de pontas de Pt-Ir

Como discutimos acima, pontas de W nao podem ser utilizadas em condicoes atmosféricas
devido ao problema da camada de éxido. Neste caso o uso de um material como Pt é
desejavel. Entretanto o método de producao possui um nivel de dificuldade superior ao
encontrado no caso do W, uma vez que utilizamos corrente alternada e Acido Sulfirico para
corrosao. Entretanto, a adicao de Ir a Pt torna o fio mecanicamente mais resistente de
modo a permitir que as pontas sejam produzidas a partir de tensionamento mecanico. O
procedimento, esquematizado na Figura B.3, é simples e requer o uso de dois alicates: um
de bico e o outro de corte (EREN, modelo 612N). B.3.

A B

~30
wire

5.0kV X450 10um_ WD 58mm SEI 5.0kV X600 10um WD 6.1mm

Figura B.3: A) Esquema de posicionamento para a ruptura do fio. O fio deve ser posicionado
em um angulo de aproximadamente 30° com relacao ao alicate de corte. B) Par de alicates
utilizado. C) Ponta de Pt-Ir cortada - verificamos a formagao de uma superficie plana sem
apice; D) ponta de Pt-Ir puxada - a ponta possui um apex bem definido apesar de possuir
ma aparéncia. Esta ponta é adequada para operacao em alta-resolucao

O angulo entre os alicates deve ser de aproximadamente 30°. O fio nao deve ser cortado
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mas esticado até que se rompa. O corte produz uma superficie plana onde nao ha a formacao
do apice. Notamos a grande diferenca do perfil destas pontas quando comparadas com as
produzidas por corrosao quimica. Entretanto, estas podem fornecer resolugao atomica da
mesma forma uma vez que o apex, apesar de fraturado, ainda possui uma ponta bem definida

devido as propriedades mecanicas da Platina.
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Apeéendice C
Atuadores Piezoelétricos

Deslocamentos controlados na escala sub-nm estao além da capacidade de sistemas mecanicos
convencionais. Esta escala de comprimentos requer o uso de um novo dispositivo, o atuador
piezoelétrico, uma ceramica cuja deformacao mecanica é controlada através da aplicacao
de uma voltagem em sua superfice. Descreveremos neste apéndice detalhes deste material

essencial para qualquer de posicionamento em escala nanométrica.

O Efeito Piezoelétrico

O efeito piezoelétrico [94] consiste no aparecimento de uma tensao elétrica entre as su-
perficies de um material proporcional a aplicacao de uma deformagao mecanica sobre o
mesmo. O efeito é simétrico, o que implica que a aplicagao de uma voltagem sobre a su-
perficie induz um efeito de deformagao mecanica proporcional.

O material piezoelétrico pode ser encontrado em duas conformacoes cristalinas: ctibico
ou tetragonal, sendo que a conformacao depende da temperatura [95]. Para temperaturas
abaixo da chamada temperatura de Curie, o cristal apresenta estrutura tetragonal, como
apresentado na Figura C.1. para o material PZT. Nesta condi¢ao, cada célula unitaria do
cristal possui um dipodlo elétrico associado, cuja intensidade depende de sua deformagcao. Este
é a origem do efeito, o qual se propaga pela rede gerando uma tensao elétrica linear com
a deformacao nas superficies definidas pelo eixo assimétrico. Para temperaturas acima da
temperatura critica, o cristal assume estrutura cibica perdendo o dipdlo elétrico associado.
Nesta condicao o efeito piezoelétrico nao é mais possivel.

Os materiais que apresentam esta propriedade, apesar de nao possuirem Ferro em sua
constituicao, sao chamados Ferroelétricos em analogia com os efeitos Ferromagnéticos em
materiais magnéticos. O efeito pode ocorrer em cristais naturais como o Quartzo ou a Tur-
malina, mas os materiais mais utilizados e com melhor performance sao os ceramicos, dentre

os quais podemos destacar o PZT (Chumbo Zirconato Titanato), um material policristalino
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Figura C.1: A) cristal PZT cibico acima da temperatura de Curie - ndo ha efeito piezoelétrico
; B) cristal PZT tetragonal abaixo da temperatura de Curie - ha efeito piezoelétrico; 1 - Pb,
2-0,3-TiZr

com estrutura tipo Perovskita.

A ceramica piezoelétrica nao possui inicialmente um eixo preferencial uma vez que os
dipdlos encontram-se orientados de acordo com dominios locais. A definicao de uma direcao
global de deformacao depende da exposicao da ceramica a um forte campo elétrico a uma
temperatura pouco acima da temperatura de Curie. Nesta situacao, os dominios melhor ori-
entados com relagao ao campo crescem agregando dominios com outras orientagoes. Quando
o campo ¢é removido, os dominios permanecem parcialmente alinhados em suas posigoes e o
material assume um eixo de simetria que define a posicao dos eletrodos. Como apresentamos
na Figura C.2; a aplicacao de um campo externo faz com que os dominios reassumam um
alinhamento proporcional ao campo aplicado: quanto maior o campo, maior o alinhamento.
Da mesma forma, quando o campo ¢é removido, os dipdlos retornam as posicoes relaxadas.
Percebemos que este grau de liberdade em torno da posi¢ao de alinhamento implica em uma

curva de histerese, onde o dipélo nao retorna a condicao incial antes da aplicacao do campo.

A deriva térmica

Um dos aspectos mais relevantes para a operacgao do STM é a estabilidade térmica dos
piezos. De fato, fatores como o coeficiente de dilatagao do piezo, da cola, da base isolante
(alumina) ou do préprio suporte metalico podem produzir deslocamentos com amplitude
de nm. De fato, o material utilizado (PZT-5A) possui coeficiente de expansao térmica de
4.7ppm/°C, o que implica em um deslocamento de 72nm/°C na diregdo de deslocamento
para um piezo com 15.3mm de comprimento. Devemos também levar em consideracao o

coeficiente de expansao térmica da cola (EpoTek, H77): 33ppm/°C e da alumina: 6ppm/°C.
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Figura C.2: A) orientagoes relaxadas em torno da diregao de polarizagao antes da aplicacao
do campo; B) o campo orienta os dip6los: quanto maior o campo, maior a orientagao e maior
a deformacao do cristal.

Podemos notar portanto que a intabilidade térmica pode acarretar em graves consequéncias
para a estabilidade da ponta com relagao a amostra.

Uma solucao aproximada para esta questao envolve a termalizacao do piezo antes da
realizacao de medidas. O piezo deve ser "exercitado” em ciclos de tensao por periodos
longos de tempo (2-4 h). Apesar de consistir em um método empirico, notamos uma melhora
significativa no rendimento do microscépio com uma diminuicao da deriva térmica devido
a este procedimento. O ciclo deve ser realizado apdés a colocagao da ponta e da amostra,
uma vez que o contato do tripod com a pinca pode gerar instabilidade térmica. Entretanto,
devemos ressaltar que este procedimento nem sempre conduz a bons resultados, sendo que

a qualidade dos dados obtidos dependem das condi¢oes do ambiente no dia.
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Apeéendice D
Sistemas de Aproximacao Grosseira

Neste apéndice discutiremos o sistema de aproximacao grosseira, um dispositivo enge-
nhoso capaz de levar a distancia ponta-amostra de uma separacao inicial macroscépica da
ordem de mm a uma separacgao final da ordem de nm, faixa onde o sistema de controle fino
atua. O grande intervalo dinamico de atuagao requer o uso de um sistema robusto, estavel
e preciso - condigoes essenciais para que nao haja a possibilidade de colisao entre ponta e
amostra durante o processo.

Para aplicacoes em ambiente UHV | trés tipos de abordagens sao as mais utilizadas:
e Louse

e Inchworm

e Beetle

Descreveremos as trés detalhadamente como forma de justificar a discussao da montagem
utilizando o PSM.

D.1 Sistema Louse

O sistema Louse foi primeiro sistema de aproximacao grosseira, implementado no STM
de Binnig e Rohrer [2]. O esquema de funcionamento é apresentado na Figura D.1

O Louse consiste em uma placa piezoelétrica apoiada sobre trés pés condutores. Os
trés sao individualmente apoiados em eletrodos com superficie isolada (vidro ou safira). A
aplicacao de alta tensao (100V — 1000V) entre um pé e seu eletrodo faz com que este seja
eletrostaticamente fixado, o que impede seu movimento. Para o deslocamento, iniciamos com
os trés pés fixos com alta tensao; liberamos um dos pés e aplicamos alta tensao sobre o piezo

induzindo sua expansao. Apenas o pé livre se desloca. Prendemos novamente este e liberamos
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Figura D.1: Sistema de aproximagao grosseira tipo Louse. 1) sistema em repouso; 2) o pé
superior é solto e desloca-se para cima - os outros dois pés permanecem fixos; 3) o pé que
superior ¢é fixo e os outros dois soltos - a contracao do piezo faz com que estes se desloquem.

outro pé. Retiramos a tensao do piezo provocando a sua contracao e o deslocamento do pé
solto. Repetimos o processo para o terceiro pé terminando o ciclo. A amostra, que encontra-
se em um suporte vertical sobre a placa piezoelétrica, movimenta-se desta forma em direcao
a ponta.

Este sistema apresenta duas grandes dificuldades: alta tensao e a superficie isolante entre
o pé e o eletrodo. Com relacao a alta tensao, temos a necessidade do uso de voltagens até
1000V com alta velocidade de chaveamento (30 passos por segundo) e isolamento eletrostético
de alta tensao. Com relagao a superficie, esta requer um polimento 6timo de modo que o
pé possa movimentar-se sem o efeito de imperfeicoes locais no coeficiente de atrito. Esta

condicao implica no uso de mecanica de precisao para a montagem do instrumento.

D.2 Sistema Beetle

O sistema Beetle [48], esquematizado na Figura D.2 consiste em um mecanismo tipo
"slip-stick” que utiliza a diferenca entre os coeficientes de atrito estatico e dinamico entre
duas superficies para gerar um deslocamento efetivo. O dispositivo consiste em trés atua-
dores piezoelétricos para o deslocamento grosseiro (marcados com 1 na Figura D.2A) e em
um atuador para varredura, todos presos superiormente a um suporte metalico. Os treés
piezos de suporte apoiam-se sobre trés rampas circulares dispostas em torno da amostra. O

deslocamento da ponta com relagao a amostra deve-se a rotagao do suporte metélico gerada
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Figura D.2: Sistema de aproximacao grosseira tipo Beetle. A) Esquema geral de montagem
com os piezos tipo 1 apoiando a montagem sobre a rampa. O piezo 2 atua na varredura.
B) esquema de conexao dos piezos na pega superior com os trés piezos de movimentacao
dispostos simetricamente em torno do piezo de varredura; C) esquema de movimentacao do
piezo na rampa. A peca inferior consiste em trés rampas concéntricas dispostas em torno da
amostra; D) Figura apresentando a montagem total do ”Beetle” [48]. Notamos a disposi¢ao
das trés rampas concéntricas em torno da amostra.

pela deformacao lateral (aplicagdo de tensao sobre os eletrodos particionados na superficie
do tubo) dos trés piezos através de uma rampa lenta seguida por uma variagdo abrupta. A
diferenca entre o atrito estatico e o atrito dinamico entre as superficies da esfera e da rampa
determina o deslocamento liquido do piezo.

Este tipo de sistema, apesar de muito utilizado, requer como no caso no do ”Louse”, um
controle muito fino sobre o atrito das superficies utilizadas para movimentacao. Por outro
lado, possui a grande vantagem de compensar automaticamente efeitos de deriva térmica

nos piezos.

D.3 Sistema Inchworm

O sistema ”Inchworm” [50], esquematizado na Figura D.3 consiste em um motor linear
piezoelétrico que utiliza sequéncias de extensao e contracao do atuador como forma de des-
locamento.

O sistema consiste em seis atuadores piezoelétricos: dois traseiros e dois dianteiros para o

pressionamento da barra rigida (corpo a ser deslocado) e dois de deslocamento conectando os
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Figura D.3: Sistema de aproximacao grosseira tipo ”Inchworm” composto por uma barra
a ser movimentada, dois pares de piezos de travamento (dianteiro e traseiro) e um par de
piezos de deslocamento.

blocos traseiro e dianteiro. Partindo da configuracao 1 apresentada na figura D.3, queremos
movimentar a barra para a direita. Inicialmente acionamos o par dianteiro que pressiona a
barra (sequéncia de aplicacao de tensao indicada em vermelho). Com esta fixa, aplicamos
tensao no piezo de deslocamento que se expande, fazendo com que a barra se desloque. acio-
namos o par traseiro fixando a barra em sua traseira e liberamos o par dianteiro. Contraimos
o piezo de deslocamento gerando novo deslocamento da barra. A movimentacao de volta
seguie 0 mesmo principio apenas com a troca da sequéncia de abertura e fechamento dos

pares dianteiro e traseiro.

Figura D.4: Protétipo do sistema ”Inchworm” implementado no grupo [96]. A) Visao laterar
apresentando o trilho de deslocamento composto por duas rampas com 90° de angulo e o
motor composto por 7 piezos: 3 de travamento no triangulo dianteiro, 3 de travamento no
traseiro e um de deslocamento entre os triangulos; B) Vista superior apresentando a esfera
de vidro utilizada na ponta de cada piezo de travamento. O uso da esfera de vidro diminui
a sensibilidade do motor as imperfeicoes da superficie do trilho.

Implementamos um protétipo do tipo ”Inchworm” [96] a fim de substituir o sistema de
aproximacao grosseira elastico utilizando o PSM e o picomotor. O sistema ¢é apresentado na
Figura D.4 e possui uma pequena diferenca com relacao ao inchworm descrito na figura D.3:

em nosso caso os piezos de deslocamento sao fixos a barra e nao ao corpo do instrumento.
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O sistema consiste em dois triangulos conectados por um piezo de deslocamento, sendo
que cada um possui um trio de piezos de deslocamento. O trilho de deslocamento consiste
em duas superficies retificadas com angulo de 90°. A escolha desta geometria visa permitir
um bom assentamento do motor em uma posicao de equilibrio estavel. O sistema funciona de
modo satisfatorio e consiste em uma boa opg¢ao para a substituicao do sistema de aproximacao

grosseira.
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Apeéendice E
Controle

O processo de formacao da imagem no STM em modo de corrente constante envolve o
processamento do sinal através de um loop de realimentacao que adquire o valor de corrente
e atua sobre o elemento piezoelétrico, cuja posicao ¢é variada de modo a manter o valor
da corrente constante (modo de operagao corrente constante). Esta condi¢ao peculiar de
aquisicao de dados pode ser altamente influenciada por instabilidades do loop, as quais podem
implicar no surgimento de artefatos na imagem adquirida. Portanto, podemos afirmar que
no STM a qualidade do sinal depende diretamente da estabilidade do sistema de controle.
Por esta razao, a compreensao do funcionamento e dos critérios de qualidade para o projeto
de controle sao essenciais para que o STM possa operar de modo correto.

Consideremos um sistema de controle fechado como o apresentado na Figura E.1, com-
posto por um bloco H a ser controlado (planta) e por um elemento de controle G com saida
C(s). A planta possui um conjunto de estados possiveis dentre os quais escolhemos um, o
estado de referéncia (setpoint). Temos, portanto que o sistema de controle consiste em um
mecanismo destinado a manter a planta em seu estado de referéncia através da atuacao do

elemento de controle sobre varidveis de controle da planta.

R(s) &\ E(s) C(s)
+ G(s)

-
>

Figura E.1: Esquema de um sistema de controle com um lago de realimentacao

O primeiro passo do algoritmo do sistema de controle é a comparagao entre o valor do

estado da planta medido com o valor de referéncia R(s), ja definido como uma varidvel no

139



espaco de Laplace. Esta diferenca é o chamado sinal de erro E(s), uma medida do quao
distante o estado atual da planta se encontra do estado desejado. Este valor é processado
pelo elemento de controle G(s) utilizando um modelo que fornece uma saida C/(s) reinserida
na planta. O resultado desta atuagao é a resposta dada por H(s). Por fim, fechamos o ciclo
com a comparagao do sinal gerado por H(s) com o valor de referéncia R(s) no ponto de

soma. A partir destas defini¢oes, deduzimos as fungoes de transferéncia do sistema [68]:

e Funcao de transferéncia de malha aberta: razao entre o sinal de realimentacao B(s) e

o sinal de erro;

B(s)

= H E.1
B = COH (B1)
e Funcao de transferéncia de alimentagao direta: razao entre o sinal de saida e o sinal
de erro;
C(s)
= E.2
o =6 (E2)

e Funcao de transferéncia de malha fechada: descreve o comportamento global do sistema

em termos de atuacao e resposta;

C(s) = G(s)B(s) (E.3)
E(s) = R(s)— H(s)C(s) (E.4)
C(s) G(s) (E.5)

R(s)  14+G(s)H(s)

Notemos que a estabilidade da funcao de transferéncia de malha fechada depende da
andlise da expressao G(s)H(s), a qual ndo pode ser igual a —1. Esta é uma caracteristica
relevante de sistemas de controle: a andlise da estabilidade nao depende da funcao de trans-
feréncia de malha fechada sendo que a informagao sobre a resposta ja esta contida no sistema
de malha aberta. Deste modo, a determinacao das condicoes de estabilidade do sistema de-
pendem apenas de que estudemos o comportamento do sinal de entrada no espaco gerado
pelo operador G(s)H (s).

Expandimos este operador em termos de uma razao de polinomios da forma:

(s —2z1)(s—22) ... (S — Zm_1)(S — zm)

G(S)H(S) =K (5 —p1)(5 —p2) .. (S —pnfl)(s _pn)

(E.6)

As raizes da expressao z; sao os chamados zeros e os termos p;, sao os polos da funcao. Estes
dois conjuntos de termos junto ao ganho global K determinam o comportamento da funcao
no espago G(s)H(s). Notemos dois fatos relevantes. O primeiro refere-se aos coeficientes

dos dois polindmios que sao numeros reais. Temos portanto que os polos e os zeros devem
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também ser reais ou pares complexos conjugados. O segundo refere-se ao limite de G(s)H (s),
o qual deve ser nulo ou constante. Isto implica que o grau do polinomio do denominador
deve ser maior que o grau do polinomio do numerador.

O sistema sera estavel se respeitar a condicao de estabilidade: A amplitude do ganho
deve ser menor que 1 para a frequéncia em que o sistema possui uma diferenca de fase de
180° com relagao ao sinal de entrada. A partir desta condigao definimos duas grandezas

relativas a estabilidade:

e Margem de ganho: diferenca entre o valor da amplitude medido e 0dB para a frequéncia

na qual o sistema muda de fase de 180°.

e Margem de fase: diferenga entre o valor da fase medido e 180° para a frequéncia na

qual o ganho torna-se menor que 0 dB.

A partir destas definigoes, podemos analisar a estabilidade do sistema de controle em
termos da frequéncia se considerarmos a transformagao s = jw que conecta as transformadas
de Fourier e de Laplace. As ferramentas utilizadas sao dois métodos complementares: os

diagramas de Bode ou o diagrama de Nyquist [68, 69], os quais sdo apresentados abaixo.

E.1 Diagramas de Bode

Os diagramas de Bode consistem em um par de graficos semilog: ganho do sinal (razao en-
tre amplitudes de saida e de entrada) e fase em fungao da frequéncia. Além de apresentarem
de modo claro a resposta do sistema com a frequéncia, permitem que derivemos informacoes
sobre a estabilidade e sobre a funcao de transferéncia envolvida. Os graficos consistem em
uma superposicao de termos que podem ser separados e relacionados com fatores da funcao

de transferéncia. Podemos enumerar quatro componentes basicos que compoe um diagrama

de Bode [68]:
e ganho K constante
e fatores integral e derivativo (iw)*!

e fatores de primeira ordem (1 + jw/w,)*!

e fatores de segunda ordem (1 + 2£(jw/wy) + (jw/w,)?)*!
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E.1.1 Ganho K constante

O diagrama de Bode para um ganho K = 10 é apresentado na Figura E.2. O diagrama de
amplitude consiste em uma reta horizontal de altura constante com magnitude 20 logo(K).

Nao hé alteracao de fase.

201 ) ) ) ) )
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Frequency(rad/sec)

Gain (d

Phase(deg)

Figura E.2: Diagramas de Bode para um ganho constante K = 10

E.1.2 Fatores integral e derivativo

O diagrama de Bode para o fator integral (iw)~* ou de ordem um com centro na origem
¢ apresentado na Figura E.3. O diagrama de amplitude consiste em uma reta horizontal
com inclinacao constante de —20dB e fase constante de —90°. Para um fator derivativo o

diagrama consiste em uma reta horizontal com inclinagao constante de 20 dB e fase constante

de 90°.

E.1.3 Fatores de primeira ordem

O diagrama de Bode para o fator de primeira ordem (1 + jw/w.)~! é apresentado na
Figura E.4. O diagrama de amplitude possui uma frequéncia critica que o divide em duas
regioes: para frequéncias inferiores a w. o diagrama consiste em uma reta constante enquanto
que para frequéncias superiores o diagrama possui uma inclinagao constante de —20dB. O

diagrama de fase apresenta variagao suave a partir da frequéncia critica.
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Figura E.4: Diagramas de Bode para um fator de primeira ordem

E.1.4 Fatores de segunda ordem

O diagrama de Bode para o fator de segunda ordem (1 + 2£(jw/w,) + (jw/w,)?)™t é

apresentado na Figura E.5. O diagrama de amplitude apresenta um pico de ressonancia na
frequéncia critica com largura dada pela fator de de dissipagao £. Para frequéncia acima do
pico, temos uma queda acentuada com inclinacao de —40dB, maior que no caso do fator de
primeira ordem. No diagrama de fase temos uma variagao abrupta passando por 180°, que
dé origem ao pico de ressonancia na amplitude.

A partir destes componentes basicos podemos desmembrar um diagrama de Bode e re-

cuperar termos da fungao de transferéncia G(s)H (s) sem possuir acesso & mesma.
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Figura E.5: Diagramas de Bode para um fator de segunda ordem

E.2 Diagramas de Nyquist

Uma outra forma de apresentarmos a condicao de estabilidade consiste em postularmos
que a equagao caracteristica 1 + G(s)H(s) = 0 encontrada no denominador da funcao E.6,
deve possuir todas as raizes no semiplano s da esquerda no espaco G(s)H(s). Neste caso,
garantimos que para qualquer fase, a amplitude serd menor que 1 para as condigoes de
ressonancia da funcao de transferéncia de malha fechada.

Esta condigao é a base para o critério de estabilidade de Nyquist [68], o qual consiste em
um mapeamento de um caminho no sentido horario no semiplano direito do plano complexo
das varidveis s = o + jw em um plano complexo G(s)H(s). Este mapeamento é o chamado
Diagrama de Nyquist, o qual consiste em uma curva parametrizada pela frequéncia desenhada
sobre o plano complexo (Re(G(s)H(s)),Im(G(s)H(s)). Para este tipo de andlise, o critério

de estabilidade ¢ dado pela expressao:
Z=N+P (E.7)

sendo:
e 7 = numero de zeros de 1 + G(s)H (s) no semiplano direito do plano s

e N = numero de envolvimentos do ponto —1 + j0 no sentido horario (sinal negativo

para envolvimentos no sentido anti-horario)

e P = nimero de polos de G(s)H (s) no semiplano direito do plano s
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Figura E.6: Diagrama de Nyquist para um termo de segunda ordem no denominador da
fungao G(s)H (s).

Este critério é equivalente aquele discutido acima para os diagramas de Bode. Portanto, se
P for diferente de zero, para um sistema de controle estavel devemos ter Z=0 ou N=-P, o
que significa um envolvimento do ponto —1 4 jO no sentido horario. Um exemplo de um
diagrama de Nyquist é apresentado na Figura E.6 para uma funcao G(s)H (s) composta por
um termo de segunda ordem (w, = 1000rad/s e £ = 0.1). Notamos que a curva paramétrica
parte de uma valor assintético constante igual a 1 (s = 0), contorna o espac¢o no sentido
hordrio tendendo a zero (s — +00) e retorna a s = 0 para o valor assintético igual a 1pelo
subespago negativo. Como neste caminho o diagrama nao circunda o ponto —1 + j0 e como
o sistema nao possui polos no semiplano direito do espago G(s)H(s), temos que o sistema ¢é

estavel.
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Apeéendice F

O Amplificador Lock-in

O amplificador Lock-In consiste em uma ferramenta fundamental para a aquisicao de si-
nais de baixa amplitude necessarios para a caracterizacao de circuitos de baixo ruido abaixo
do nivel de amplitude permitido pelo osciloscopio (2mV’). O conceito do equipamento é
simples mas extremamente engenhoso [97]. Consideremos dois sinais: um sinal de referéncia
nao necessariamente senoidal com frequeéncia w, usado para excitar o sistema e uma re-
feréncia interna senoidal Visen(wrt + 6,.f). O sistema excitado responde com o sinal de
salda Vygsen(w,t + b,4), 0 qual é adquirido pelo equipamento. O Lock-in multiplica os dois

sinais:

Visa = VisigVisen(w,t + 0y4)sen(wpt + O,cr) (F.1)
1 1
= §V5igVLcos((wT —wp)t + Osig — Ores) — §V5igVLcos((wr + wp)t + bsig + OreF.2)

gerando dois sinais CA que, podem ser eliminados se aplicados a um filtro passa-baixa.
Entretanto, se w, = wr, o sinal de diferenca filtrado converte-se em um sinal CC bem
definido:

Vowa = 5VigVios(Buig — brer) (F3)

o qual é proporcional a amplitude do sinal medido Vy;,. Este é o principio da deteccao
sensivel a fase (PSD - Phase Sensitive Detector).

Um ponto interessante a ser ressaltado é o grau de liberdade no ajuste da fase do sinal
interno de referéncia 6,.5. Neste caso, através deste ajuste, podemos fazer com que a diferenca
0sig—0res sejaigual a zero. Como conhecemos o valor de V7, temos que neste caso conseguimos
recuperar o valor de Vj;,. Por outro lado, se a diferenca for de 90°, o Lock-In fornece um

sinal nulo de resposta. Esta sensibilidade a fase pode ser eliminada se utilizarmos dois PSD
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defasados de 90°, o que implica em uma saida da forma:

1
‘/pst - 5‘/Sing56n(esig - eref) (F4)

Renomeando 6 = 0,;, — 0,5, temos duas saidas geradas pelo Lock-in:
X = Vggcost (F.5)

Y = Vg senb (F.6)

as quais podem ser consideradas como componentes de um vetor em um espaco bidimensi-
onal. Portanto, o médulo do vetor, dado por R = v X2 +Y? = Vsig, fornece o médulo do
vetor medido enquanto que a fase do sinal é dada pelo angulo do vetor 6 = tan~'(Y/X).
Portanto utilizando um Lock-In com dois PSDs, podemos recuperar tanto a amplitude como

a fase do sinal de entrada sem a necessidade de ajuste do grau de liberdade da fase interna.
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