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RESUMEN: Desde su invencién el microscopio de fuerza atémica
(AFM) se ha convertido en una herramienta bésica en el estudio
de la materia a micro y nano escala. A diferencia de otras
técnicas de obtencién de imdgenes, no utiliza ondas
electromagnéticas ni haces de particulas, ni estd restringida
su aplicacién al estudio de muestras conductivas. Se puede
utilizar en condiciones ambientales en aire o liquidos y también
en vacfo. Su principio de operacién es sorprendentemente
sencillo, donde bésicamente se estudia la deflexién de una
sonda (constituida por una punta finfsima adjunta a una
micropalanca) mientras ésta interactia con la superficie de la
muestra. Como consecuencia de esa inferaccién, una imagen
tridimensional de la fopografia de la muestra o de las fuerzas
entre la sonda y la superficie puede ser generada. El AFM ha
sido utilizado para estudiar gran variedad de materiales desde
muestras inorgdnicas rigidas hasta muestras biolégicas blandas.
En sus inicios el AFM fue utilizado en contacto permanente
con la muestra, lo cual impuso inconvenientes como rdpido
desgaste de la sonda y dafio ocasional de la muestra, pero
esto se ha superado con técnicas dindmicas. Este articulo
tiene como objetivo revisar los métodos comunes de AFM, asf
como sus aplicaciones.

PALABRAS CLAVE: microscopio de fuerza atémica, nano escala,
sonda, micropalanca.

The atomic force microscope: methods and applications

ABSTRACT: Since its invention, the atomic force microscope (AFM)
has become a basic tool for the study of matter at the micro-
and nanoscale. Unlike other imaging techniques, it doesn't
use eleciromagnetic waves or particle beams, and its application
is not restricted to the study of conductive samples. It can be
used in ambient air or liquids, and also in vacuum. lts working
principle is surprisingly simple, whereby the deflection of a
probe (comprised by a very sharp tip attached to a cantilever
beam) is tracked while it is interacting with the sample surface.
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As a result of this interaction, a three dimensional image of
the topography or the tip-sample forces can be generated. The
AFM has been used to study a wide variety of materials, ranging
from stiff inorganic samples to soft biological samples. In its
early stages the AFM was used in permanent contact with the
sample, which brought about drawbacks, such as rapid probe
wear and often sample damage, but these obstacles have been
overcome with the development of dynamic techniques. The
objective of this article is to review common AFM methods and
applications.

KEYWORDS: atomic force microscope, nanoscale, probe,
microcantilever.

Introduccion del AFM y modo de funcionamiento

El microscopio de fuerza atémica (AFM) es hoy en dia una
herramienta estdndar de caracterizacién de muestras a escala
atémica. Desde su invencién en 1986 por Binnig y
colaboradores [1], el AFM ha despertado el interés por parte
de industria y academia, y es utilizado rutinariamente como
herramienta de caracterizacién a nano escala. Ademés ha
sido y continda siendo estudiado por varios grupos quienes
tratan de comprender, explorar y mejorar sus capacidades.

El principio de funcionamiento de un AFM es sorprendentemente
sencillo. De hecho es el mismo principio de funcionamiento
que nos permite determinar nuestro peso en algunas bésculas
de resorte. Un resorte con una constante eldstica conocida es
comprimido por una fuerza arbitraria de magnitud F. La
compresién Az del resorte (que tiene una constante eldstica
k;) es una medida directa de la fuerza ejercida, la cual en el
régimen de deformacion eldstica lineal obedece la ley de
Hooke:

F=kAZ

Ecuacion 1
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Grdfica 1. Componentes de un microscopio de fuerza atémica.

Grafica 2. Curva tipica de fuerza-distancia (Curva F-D)

|II

La Unica diferencia entre el resorte de la bascula y el “resorte”
utilizado en el AFM es la sensibilidad de la medicién. El “resorte”
utilizado en el AFM es una micropalanca flexible que tipicamente
posee una rigidez de 0.01 N/m a 50 N/m [2]. Si una punta
muy dfilada (con una curvatura de unos pocos nanémetros de
diametro) se adjunta a la micropalanca, es posible medir la
fuerza de interaccion entre la punta y la muestra a través de la
flexion de dicha micropalanca.

En consecuencia, la deteccién precisa de la flexién de la
micropalanca es la caracteristica clave de un AFM. Los AFMs
contempordneos cuentan con un sistema de deflexion de haz
de ldser con el que es posible medir flexiones de la micropalanca
en el rango de 0.1 Angstrom a unos pocos micrémetros. Esto
corresponde a una sensibilidad de fuerza de 10" N a 10° N.

La Gréfica 1 muestra el principio de funcionamiento y los
componentes principales de un AFM. La micropalanca (cantiléver)
con la punfa (tip) adjunta constituyen la sonda que serd la
encargada de interactuar con la muestra. Por encima de la
sonda se encuentra la fuente del rayo ldser que apunta hacia
la parte trasera de la micropalanca. El rayo léser reflejado es
detectado por un fotodiodo seccionado. Usualmente se utiliza
un diodo de cuatro cuadrantes para detectar los movimientos
de flexion y torsion de la micropalanca. Cuando la micropalanca
estd en equilibrio el punto léser reflejado se ajusta para que las
secciones superiores e inferiores proporcionen la misma infensidad.
Si la micropalanca se dobla hacia arriba o hacia abaijo, el punto
laser y la sefal de diferencia entre la seccién superior e inferior
es una medida de la flexién.

La Grdéfica 1 muestra el fotodiodo con sus cuatro cuadrantes
(A, B, C, D). La sefial (A+B)-(C+D) es una medida de la flexién,
mientras la sefial (A+C)-(B+D) es una medida de la torsién de
la micropalanca. La Gréfica 1 también muestra el escaner sobre

el que descansa la muestra. El escéner estd conectado a un
sistema de retroalimentacion y responderd con movimientos “en
los ejes x, y, z". Los movimientos “en los ejes x, y" del escaner
corresponden a movimientos a lo largo del érea superficial de
la muestra sobre la cual la sonda entra en confacto. El movimiento
“en el eje 2" responde al sistema de retroalimentacion segn el
modo de toma de imdgenes que se esté utilizando (en las
siguientes secciones se discute mds acerca de este aspecto).

La naturaleza del AFM en la que una sonda entra en contacto
fisico con la muestra, hace de este instrumento una herramienta
muy poderosa, puesto que ademds de ser capaz de realizar
imdgenes de la muestra, es capaz de medir fuerzas de interaccion.
Esta Gltima caracteristica es la que lo hace tan particular y
diferente cuando se le compara con ofras técnicas de obtencién
de imdgenes a escala nanométrica (1x107m) incluyendo su
predecesor, el microscopio de efecto tdnel (STM). A este tipo de
experimento en que se miden las fuerzas se le conoce como
espectroscopia de fuerzas.

Debido al pequefio diémetro de la punta, la sonda que inferactia
con la muestra es sensible a varios tipos de fuerza (ver Gréfica
2). En su viaje hacia la superficie la micropalanca experimenta
fuerzas atractivas, percibiendo al inicio fuerzas de largo alcance,
principalmente atribuidas a las fuerzas de van der Waals. Luego
al disminuir la distancia entre la punta y la superficie, la sonda
inicia a experimentar fuerzas quimicas de corto alcance especificas
a la relacién entre la naturaleza quimica de los dtomos de la
superficie y la muestra (fuerzas de corto alcance). A esta fuerza
quimica también se le afiaden las fuerzas de van der Waals, las
fuerzas capilares, fuerzas electrostéticas y magnéticas. Cuando
la distancia entre la punta y la muestra sigue disminuyendo la
punta alcanza un punto donde empieza a percibir fuerzas de
repulsién de Pauli. Estas fuerzas de repulsion se explican con el
principio de exclusién de Pauli que prohibe que las nubes
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Grafica 3. Arreglo experimental del AFM en modo contacto.

Grdfica 4. Curva de fuerza distancia experimental obtenida en modo contacto (Curva FD).

cargadas de dos electrones que tienen los mismos nimeros
cudnticos posean un traslape significativo. Este tipo de fuerzas
repulsivas son las mds importantes cuando se realizan
experimentos en modo convencional de contacto [2].

Métodos de funcionamiento del AFM

El AFM puede funcionar en distintos esquemas o arreglos
experimentales. Los métodos de funcionamiento del AFM se
dividen basicamente en dos grupos: modos de contacto continuo
y modos dindmicos. Los modos de contacto continuo fueron los
primeros utilizados en los afios tempranos del AFM y su utilizacién
apenas insinuaba la resolucién nanométrica de la que el
instrumento era capaz. Sin embargo pocos afios después fue
propuesta la idea de tomar imdgenes haciendo vibrar la sonda
con un movimiento oscilatorio [3]. Desde entonces han surgido
una variada cantidad de métodos [4-8], ofreciendo cada uno
sus propias ventajas y limitaciones. El método dindmico de més
rutinario uso es sin duda el método de contacto intermitente o
modulacién de amplitud (AM-AFM). Debido a su amplio uso y
su relativa madurez se ha dedicado una seccién de este articulo
a discutir acerca de él. Madurez se refiere a la amplia investigacién
de la que ha sido objeto este método [9-11], lo que permite
que exista un entendimiento actual relativamente alto en
comparacién con otros métodos dindmicos utilizados.

Modo de contacto

Modo contacto es el disefio experimental mds simple y fue el
primero utilizado cuando el AFM fue inventado [1]. En este
modo la punta de la sonda se encuentra en contacto perpetuo
con la muestra por lo que también es llamado modo estético.

La Grdfica 3 muestra el funcionamiento del AFM en modo de
contacto. Durante la toma de imdgenes en modo de contacto
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la variable control es la deflexién de la micropalanca (andlogo
a la compresién o estiramiento de un resorte). La variable control
es mantenida constante por medio de un circuito de
refroalimentacion.

El escaner sobre el que descansa la muestra se encarga de
mover la muestra respecto a la micropalanca en direccién “x,
y" para realizar distintas lineas de escaneo. La micropalanca al
interactuar con la muestra sufre una deflexién proporcional a
la fuerza de interaccién con la superficie, obedeciendo a la ley
de Hooke (Ecuacién 1).

En este circuito, la sefial de deflexion es leida en el fotodetector
y transmitida a la caja electrénica donde se compara el valor
actual con el punto de ajuste (setpoint). De acuerdo a esa
diferencia la cajo electrénica envia una sefial de salida al escaner
para ajustar la posicién en el eje “z” de la muestra, si fuera
necesario, para mantener la variable control (deflexién de la
micropalanca) constante. Como consecuencia de las
exploraciones en ejes “x, y" asf como los cambios en “z” se
genera una imagen fopogrdfica de la superficie de la muestra

estudiada.

Como anteriormente se menciond, la mayor particularidad de
este tipo de microscopio, es la posibilidad de realizar
deferminaciones espectroscépicas de fuerza. En modo contacto,
esto es posible y de hecho debido a su naturaleza de contacto
perpetuo, la deferminacién de la fuerza de interaccién es directa.
En otras palabras basta con saber la distancia que se extendié
o comprimié la micropalanca, conocer la constante eldstica, y
aplicar la ley de Hooke (Ecuacién 1) para obtener la fuerza de
interaccién. Cuando se realiza espectroscopia de fuerzas en
modo de contacto, no se utiliza ningdn sistema de
refroalimentacion ni variable control. En este caso la micropalanca
es acercada a la superficie de la muestra a un punto especifico
donde se hace viajar una distancia verfical definida en un rango



en el que iniciard fuera de contacto con la muestra. Luego
viajard hacia la muestra a una velocidad definida, entrard en
contacto con la muestra y luego se retirard del contacto con la
superficie. Como resultado de la interaccién de la sonda con
la muestra es posible obtener una curva de fuerza contra distancia
conocida como curva de Fuerza-Distancia (curva FD). Esta curva
muestra la fuerza experimentada por la micropalanca en funcién
de la distancia de separacién entre la punta y la superficie.

La Grdfica 4 muestra el esquema de una curva FD tipica obtenida
en un experimento de espectroscopia de fuerzas en modo de
contacto. La curva muestra la tipica histéresis que aparece en
este fipo de experimentos que proviene de una discrepancia
entre la curva de acercamiento y la curva de alejamiento. La
curva de acercamiento y alejamiento se obtienen durante el
viaje de la punta con velocidad negativa (hacia la muestra) y
velocidad positiva (abandonando la muestra), respectivamente.
La discrepancia entre estas curvas se conoce como “saltos”.
Cuando la micropalanca se acerca hacia la superficie, debido
a altas fuerzas atractivas, la micropalanca “salta hacia” la
superficie de la muestra a una posicién especifica (fenémeno
conocido en inglés como snap-in). Durante el alejamiento de
la micropalanca la punta se encuentra fuerfemente atfraida por
la superficie y el “salto fuera” de contacto (snap-out en inglés)
ocurre significativamente atrds del “salto hacia” el contacto.
Esto resulta en una histéresis entre las curvas de acercameinto
y alejamiento.

Especificamente este tipo de histéresis se conoce como una
inestabilidad mecénica del sistema cuando se realiza
espectroscopia de fuerzas en confacto. Esa inestabilidad constituye
un inconveniente clave pues supone una pérdida de informacién
en la recuperacién de la curva FD, de cuyo comportamiento
real deberfa poderse extraer una curva como la que se ilustra
en la Gréfica 2.

Cuantitativamente el “salto hacia” contacto ocurre cuando el
gradiente de la magnitud de la fuerza de afraccién supera a la
constante eléstica de la micropalanca:

OF v (z) _ kz
0z

Ecuacion 2

En otras palabras, las fuerzas atractivas no pueden ser sostenidas
por el resorte de la micropalanca y la punta “salta hacia” la
superficie de la muestra. Posterior a eso, un acercamiento ain
mayor produce que la punta empuje la muestra pasando a la
regién de contacto mecdnico caracterizada por fuerzas de
contacto positivas (ver Gréfica 2).

Por otro lado, durante el alejamiento la punta permanece
adherida a la superficie una porcién mayor de la curva debido
a fuerzas atractivas entre la punta de la sonda y la superficie de
la muestra. Esas fuerzas estdn asociadas mayoritariamente a
fuerzas capilares y fuerzas van der Waals. Esas fuerzas adhesivas

deben ser superadas para que el “salto fuera” de contacto
ocurra. El “salto fuera” de contacto siempre ocurre a una
distancia mdés larga de la superficie que la distancia a la que
ocurre el “salto hacia” contacto, lo que genera la aparicién de
la histéresis en la curva FD.

El perpetuo contacto entre punta y muestra caracteristico del
modo contacto supone otros importantes inconvenientes como
el rapido desgaste de la punta de la sonda y la dificultad de
estudiar muestras blandas. Con el objetivo de superar estos
inconvenientes, métodos dindmicos de AFM han sido
desarrollados. En la seccién 3 este tipo de métodos serd el tema
de discusion.

* Aplicaciones de modo contacto

Desde la invencién de los métodos dindmicos, el uso del AFM
en modo contacto ha sido reducido. Sin embargo, a pesar de
los inconvenientes que posee el método de contacto, posee la
particularidad de ser muy sencilla su aplicacién. En este tipo de
métodos el usuario posee muy pocos pardmetros para manipular.
Esto facilita su uso pues la toma de imdgenes e interpretacion
de resultados no requieren de un avanzado conocimiento teérico.
A pesar de su fdcil aplicacion, su utilizacién generalmente estd
reservada a ciertos tipos de muestras que no sean susceptibles
a la répida destruccion por parte de la punta que estd en
constante contacto. Algunos ejemplos de muestras en las que
el AFM en modo contacto se utiliza son metales, éxidos de
metales, grafito altamente orientado y muestras inorgénicas
rigidas. A pesar de su delicadeza, existe también una gran
variedad de muestras bioldgicas que se pueden estudiar con
este método, aunque el usuario debe tomar en cuenta que la
muestra se puede deformar significativamente, que puede dafiarse
durante la medicién y que las imdgenes en muchos casos no
serdn de alta resolucion.

Una de las aplicaciones mds importante en la actualidad de
este tipo de método es en el estudio de conductividad eléctrica
de muestras. Para ello, se utilizan puntas convencionales de
silicio pero revestidas con algin metal o aleacién de metales
como platino-iridio (Pt-Ir). En este tipo de experimento una
diferencia de voltaje se aplica a la muestra y se mide la
conductividad llevando la punta en contacto con la muestra
para cerrar el circuito. La naturaleza de contacto permanente,
hace que este sea el método predilecto para este tipo de
aplicaciones, por lo que varios investigadores lo han utilizado
como herramienta de caracterizacién conductiva [12-15].

Métodos dinamicos

Como intento de esquivar los problemas intrinsecos al modo
de contacto, poco tiempo después de la invencion del AFM fue
propuesta la idea de oscilar la micropalanca sobre la muestra.
Lo anterior se hizo con el objefivo de reducir la interaccién entre
la sonda y la muestra. Los pioneros en proponer esta idea fueron
Martin y colaboradores [3], quienes fueron los primeros en
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utilizar el AFM en un modo oscilatorio. Por supuesto esto
representa un esfuerzo técnico adicional y un esfuerzo aln mayor
en el andlisis de resultados como precio a pagar por la
sofisticacién del método.

Ademds de las ventajas obvias de reducir el desgaste de la punta
y la muestra, los métodos dindmicos ofrecen la ventaja de evadir
el fenémeno de los “saltos” que ocurren en el método de
contacto que dan lugar a la molesta histéresis en la curva FD.

En principio, para evadir los saltos a contacto basta con utilizar
una micropalanca lo suficientemente rigida para que soporte
el gradiente de fuerzas en toda su trayectoria y cuya fuerza de
restauracién no sea superada en ningdn momento por las fuerzas
adhesivas entre la superficie y la punta. Sin embargo, esto no
es una solucién real en la préctica, puesto que se necesitaria
una micropalanca con una constante eldstica de alrededor 100
N/m [2]. Lo anterior supondria un desgaste exagerado entre
punta y muestra debido a la naturaleza de contacto permanente
de este tipo de método, ademds de una pérdida de sensibilidad.

Como consecuencia, se ha demostrado que la salida mas viable
es oscilar la sonda para aumentar virtualmente la rigidez de la
micropalanca sin comprometer demasiado la integridad fisica
de la punta y la muestra. De acuerdo a Giessibl [16] al oscilar
la sonda, la medicién es estable siempre y cuando la fuerza de
restauracion de la micropalanca (dada por el producto de la
amplitud de oscilacién por la constante eldstica (k,*A)) sea mayor
a la fuerza atractiva entre la punta y la muestra.

En aplicaciones prdcticas, amplitudes en el rango de 10-100
nm son comunes con micropalancas de constante eldstica entre
aproximadamente 5 a 30 N/m. Lo anterior supone un producto
K.*A que supera facilmente las fuerzas de adhesion,
proporcionando al AFM dindmico una buena estabilidad
mecdnica.

En resumen los métodos dindmicos ofrecen tres principales
ventajas con respecto al método de contacto. Primero, el
movimiento de la punta es sensible tanto a fuerzas como a
gradientes de fuerzas. Segundo, en métodos dindmicos se obtiene
informacién mas amplia de la inferaccién incluyendo la amplitud
de la oscilacién, la frecuencia y el cambio de fase, mientras que
en métodos de contacto Unicamente se obtiene la deflexion de
la sonda. Lo anterior se traduce a una mayor cantidad de
informacién que puede ser analizada para obtener més detalles
sobre la muestra estudiada. Como tercer punto, las fuerzas
requeridas para obtener una sefial estable en modo contacto
podrian envolver cierfo tipo de dafio a la muestra o la sonda
lo que podria obstaculizar la obtencién de imdgenes de alta
resolucion [17].

Descripcion del movimiento de la micropalanca oscilatoria

Una manera de estudiar el movimiento oscilatorio de la sonda
de una manera burda es considerar la sonda como un sistema
masa-resorte. Aunque esta aproximacién carece de exactitud,
oforga una percepcién adecuada del movimiento de la sonda.
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De esa forma, la oscilacién se modela por medio de la ecuacién
diferencial de movimiento de un oscilador forzado con
amortiguacién, con la adicién de las fuerzas de inferaccion entre
la punta y la muestra (F ). Como resultado se tiene una ecuacion
diferencial no lineal de segundo grado:

27 _
+kz+

dt’ 0

me, g2 =Fu+F, cos(ar)
dt

m

Ecuacion 3

Donde m, w, k y Q son la masa, la frecuencia natural, la
constante eldstica y el factor de calidad de la micropalanca
libre, respectivamente. F, y @ son la amplitud y la frecuencia
de la fuerza externa, respectivamente. ty z son las variables
tiempo y eje de coordenadas en la que se mueve el oscilador,
respectivamente.

La solucién del movimiento arménico del oscilador amortiguado
libre (sin incluir F) incluye un término transitorio y un término
estacionario. El término estacionario describe un movimiento
oscilatorio arménico con una amplitud A, la frecuencia de
excitacién y un retardo de fase 6 entre la sefial de excitacién
y el movimiento de la punta:

z = Acos(wt - 6)

Ecuacion 4

Cuando el oscilador se excita a su frecuencia natural se obtiene
una amplitud cercana a la mdxima, siendo esta:

4,=0F, Ik

Ecuacion 5

La Ecuacién 5 relaciona la amplitud de la punta en movimiento
A, con la amplitud de la fuerza externa.

El término Fis de la Ecuacion 3 suele incluirse con distintos
modelos de mecdnica de contacto siendo algunos popularmente
usados el modelo DMT (Derjaguin, Muller, Toporov) [18], modelo
de contacto Herlz, modelo JKR (Johnson, Kendall y Roberts)
[19]. Recientemente se han incluido modelos que describen de
una forma més adecuada la inferaccién de la punta con muestras
viscoeldsticas, especificamente el modelo SLS (por sus siglas en
inglés, standard linear solid) [20].

Es importante mencionar que usualmente la solucién de estas
ecuaciones se realiza de forma numérica con la ayuda de
computadoras y debido a ello es posible simular el movimiento
de la sonda de una forma mds realista y a su vez compleja. Mds
realista se refiere a modelar el movimiento de la sonda con las
ecuaciones de viga de Euler-Beroulli. Al resolver estas ecuaciones
pueden incluirse los distinfos modos de oscilacién de la
micropalanca y la solucién ademds incluye la contribucién de
arménicos mds altos. Este tema se escapa del alcance de este
documento, pero si el lector estd interesado puede leer mds
acerca de esfo en ofras referencias como: [21, 22].
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Grafica 5. Arreglo experimental del AFM en modulacion de amplitud.

Modo de contacto intermitente o modulacion de amplitud
(AM-AFM)

Este método comUnmente conocido como “fapping mode” en
inglés, es el método mds bésico de los métodos dindmicos.
Ademds es el método mds frecuentemente utilizado en AFM. En
este método la micropalanca se hace vibrar con amplitudes en
el rango nanométrico (aproximadamente entre 5 y 200 nm),
razén por la que se le conoce como una técnica de amplitudes
“grandes”. El término “grandes” es relativo cuando se compara
a ofras técnicas dindmicas en la que la micropalanca puede
vibrar en el rango de los angstroms (como en el caso de
modulacién de frecuencia en alto vacio [23]).

Esta técnica es muy popular por su versatilidad y su relativa
simplicidad. Se dice que es versétil puesto que es adecuada
para funcionar en distintos ambientes como aire, vacio e inclusive
en liquidos (esta técnica generalmente no se usa en alto vacio
debido a su lenta respuesta cuando el factor de calidad es alto).
Es una técnica relativamente simple puesto que lo Gnico que se
controla es la amplitud, por lo que el circuito electrénico posee
complejidad baja, hecho que le confiere una alta estabilidad
en la practica.

El AFM de contacto intermitente funciona con un circuito que
controla la amplitud y se encarga de mantenerla a un valor
preestablecido (sefpoint).

En el circuito de modulacién de amplitud (ver Gréfica 5), la
amplitud es calculada internamente con los valores de pendiente
de la micropalanca que lee el fotodetector. Luego esa amplitud
se compara con el valor preestablecido de amplitud y, si existe
una diferencia, la caja electrénica envia una sefial al escéner.

El escéner se encarga de hacer la correccién en el eje z para
poder alcanzar el valor preestablecido y de esta forma mantener
la variable control (amplitud) constante.

Al igual que en el método de contacto, las exploraciones en
u_n

ejes “x, y" asi como los cambios en el eje “z" generan una
imagen fopogrdfica de la superficie estudiada.

Los cambios topograficos generan cambios en la amplitud de
oscilacién. Por ejemplo, si la micropalanca se encuentra con
una protuberancia, la amplitud de la punta se verd reducida
temporalmente. Luego para compensar por esa pérdida de
amplitud, el escaner recibird a través del circuito la sefial para
mover la muestra hacia abajo con el objetivo de mantener la
amplitud preestablecida (sefpoint).

Es imporfante mencionar que en modo AM-AFM se escoge una
amplitud en el experimento correspondiente a una fraccién de
la amplitud libre (ver Gréfica 5). Tanto la amplitud libre de la
punta como la fraccién de la amplitud libre se escogen durante
el experimento. La eleccién de estos pardmetros afiade
complejidad si lo comparamos con el modo contacto donde el
usuario Unicamente se preocupa de una variable (la deflexién
de la micropalanca). Es por ello que, en general, el aumento
del grado de sofisticacién del método en AFM permite la
recopilacién de una mayor cantidad de informacién, pero al
mismo tiempo requiere de mayor juicio, conocimiento y
experiencia del usuario. Lo anterior es debido a que la magnitud
a escoger de las variables afecta de manera significativa los
resultados obtenidos.

Los canales u observables recopilados en un experimento de
contacto intermitente son la amplitud y la fase. Recordemos que
en AFM dindmico se considera que la punta tiene una trayectoria
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Grdfica 6. Topografia (izquierda) y fase (derecha) de una muestra polimérica ramificada (muestra cortesia del Dr. Rafael Verduzco, Rice University, Houston TX, USA.

cercanamente sinusoidal con cierta amplitud y cierto refraso de
fase con respecto a la fuerza de manejo externa. Basados en
la analogia del oscilador arménico amortiguado debe existir
cierta relacién entre la fase de retraso y las propiedades de la
superficie. Este es un tema que ha sido estudiado exhaustivamente
por varios grupos [24-26)].

Es reconocido que AM-AFM ofrece la poderosa posibilidad de
trazar variaciones en la composicién, friccién, viscoelasticidad
y adhesién de la superficie de la muestra [27]. Este método se
conoce como “obtencién de imdgenes de fase”.

Asimismo es ampliamente reconocido que la fase puede dar
informacién complementaria acerca de las propiedades de la
superficie de los materiales. Sin embargo no existe una forma
directa de relacionarla sin ambigiedad a informacién cuantitativa
sobre las propiedades mecdnicas de la muestra (e.g., Médulo
de Young). A pesar de varios esfuerzos realizados por distintos
grupos [28-30] las relaciones matemdticas encontradas entre
fase y propiedades mecdnicas se encuentran sujetas o
aproximaciones de oscilacién arménica. Debido a ello, los
resultados han sido validados Unicamente para una cantidad
muy limitada de condiciones y muestras [27].

Otros intentos matemdticamente rigurosos [31-33] han permitido
relacionar de una forma més directa la fase con propiedades
disipativas y conservativas de la muestra y han sido utilizados
en distintos métodos de AFM para proporcionar informacién
adicional sobre el mapeo composicional de la muestra [34].

* Aplicaciones de AM-AFM

Durante el inicio del surgimiento de métodos dindmicos de AFM,
un motivador importante fue el de obtener imdgenes de
biomoléculas como ADN, proteinas o membranas celulares.
Inicialmente la razén fue la imposibilidad de obtener imégenes
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de este tipo de materiales por medio del antecesor del AFM
(microscopio de efecto tinel, STM), cuya aplicacién esté limitada
al estudio de muestras conductivas.

Previo al desarrollo de métodos dindmicos, el tipo de muestras
biolégicas que podian estudiarse por medio de AFM era muy
limitado. La aplicacién de AFM a muestras biolégicas estaba
restringida a pocos sistemas como, por ejemplo, a moléculas
de ADN o arreglos regulares de membranas de proteina donde
procedimientos de inmovilizacién o la rigidez de la superficie
de la muestra permitian resultados reproducibles [22]. En ofros
casos macromoléculas individuales débilmente adjuntas en el
sustrato eran frecuentemente arrastradas o dafiadas por la punta
durante la toma de imdgenes. La ausencia o presencia de
pequefias fuerzas laterales en AM-AFM ha producido una
ampliacién en el tipo de muestras biomoleculares que pueden
estudiarse a través del AFM.

Con el advenimiento de AM-AFM ha sido posible obtener
imdgenes de moléculas de ADN [35], de anticuerpos, membranas
profefnicas [36] y de moléculas proteinicas individuales. Obtener
imdgenes de este tipo de sistemas era casi imposible con métodos
estéticos y Unicamente fue logrado con el desarrollo de métodos
dindmicos.

Por otro lado, previo al desarrollo de métodos dindmicos, la
obtencién de imdgenes de polimeros era un objetivo inalcanzable,
puesto que la naturaleza delicada de estos materiales implicaba
la destruccién o modificacién de la muestra durante la obtencién
de la imagen.

Al surgir los métodos dindmicos, ha sido posible el estudio de
estos materiales de una forma menos destructiva o inclusive con
algunos métodos de una forma bastante sutil [37]. El AM-AFM
ademds de otorgar la posibilidad de estudiar muestras blandas
de una forma mds delicada ha proveido la opcién de realizar
mapeo composicional a través del registro de la fase. Esto



representa una gran ventaja considerando que la obtencién de
la fase es simultdnea a la obtencién de la imagen topogréfica.
Como ejemplo de la importancia de una imagen de fase observe
la Grdfica 6, donde se muestra la topografia junto con la fase
de una muestra polimérica ramificada. En esa grdfica se puede
observar claramente como la imagen de fase logra evidenciar
los detalles morfolégicos, mientras que la topografia no revela
la misma informacién acerca de la muestra.

Otros métodos dindmicos

Existe una cantidad de métodos dindmicos adicionales al método
de modulacién de amplitud, aunque éste es el método estdndar
mds utilizado en la préctica. Una rama importante de métodos
son los de multifrecuencia en los que se excitan simulténeamente
dos o mds modos de flexién de la micropalanca. Este tema va
mds alld del alcance de este articulo pero por ahora es suficiente
mencionar que este tipo de métodos han sido utilizados
tradicionalmente desde su invencién por Garcia et al. [38] para
adquirir simulténeamente topografia y garantizar el mapeo
composicional de la superficie. Poco después fue propuesto por
Solares y colaboradores [39-40] que la excitacién simultdnea
de tres modos de flexién de la micropalanca podria utilizarse
para controlar la profundidad de la muestra de la superficie
estudiada. En ofras palabras poder obtener imdgenes del subsuelo
mediante la posibilidad de inducir a voluntad la travesia de la
sonda a capas internas de la muestra. Lo anterior se puede
lograr sin comprometer la obtencién de imédgenes y el mapeo
composicional [20].

Por ofro lado, es imporfante mencionar que existe ofra rama
amplia de investigacién en AFM dedicada al estudio de materiales
en ambientes de ultra alto vacio. Esta comunidad cientifica ha
orientado sus esfuerzos hacia la manipulacién y estudio de
materiales a escala atémica. Utilizando ultra alto vacio y un
método dindmico conocido como modulacién de frecuencia
(FM-AFM) estos investigadores han logrado obtener imdgenes
de altisima resolucion y manipular dtomos individuales [41].
Inclusive han logrado medir la fuerza necesaria para mover
dtomos de acuerdo a su naturaleza quimica [42]. Ademés han
logrado resultados inferesantes explotando la fuerza de cardcter
quimico entre los 4tomos de la punta y la muestra, con el fin
de identificar la naturaleza de los dtomos de la muestra [43)].
Conviene aclarar que este tipo de fuerzas no es posible explotarlas
en condiciones normales de aire puesto que su magnitud es
muy pequefia en comparacién a otras fuerzas de adhesion y
fuerzas capilares. Mientras que en ultra alto vacio se logra una
muestra mds “limpia” en la que no intervienen fuerzas de
adhesién y capilares, evadiendo un obstdculo en la obtencién
de informacién a escala atémica.

Conclusion

Hasta ahora se ha intentado dar una imagen panordmica de
la gran extensién de las aplicaciones del AFM y de los campos
de investigacién en torno a este sencillo aparato. El objetivo no

es realizar una revisidén exhaustiva de todos los métodos y
aplicaciones sino proveer una semilla de curiosidad en el estudio
de este vasto campo. A pesar de la aparente simplicidad del
equipo, es impresionante la cantidad de informacién codificada
en la relacién entre la sonda y la muestra. Esa decodificacién
es no trivial y ha requerido de esfuerzos matemdticos imporfantes,
de simulaciones computacionales y de avidos experimentadores
que intentan obtener informacién que pueda ser enfendida a la
luz del conocimiento tedrico construido.

Existen muchas dreas de impacto del AFM y, aunque su uso es
bastante rutinario, su funcionamiento es aln relativamente poco
entendido. Por lo tanto, es de suma importancia que grupos
interdisciplinarios sigan uniendo esfuerzos para aumentar las
capacidades de este poderoso aparato.
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Glosario

Micropalanca: Mds comidnmente conocida como cantilever (en
inglés), se refiere a una viga voladiza que se encuentra anclada
por un solo extremo, mientras el otro extremo contiene una
punta fina que entra en contacto con la muestra.

Setpoint: Punto de ajuste de la variable de interés. Valor
preestablecido que se desea mantener constante a lo largo del
experimento.

Fase: En el contexto de AFM se refiere al retardo entre la sefial
de excitacién y la respuesta del oscilador.

Deflexion: La distancia que se dobla la micropalanca durante la
operacién del AFM. Es andlogo a la distancia de compresién
o estiramiento de un resorte.

Viscoelasticidad: Comportamiento de ciertas muestras que exhiben
tanto propiedades viscosas como eldsticas cuando se deforman.

Disipacion: Porcion de energia que se pierde durante la interaccién
punta-muestra en un experimento de AFM. Los experimentos de
imagen de fase estdn relacionados a la medicién de propiedades
disipativas de los materiales estudiados.

AFM Bimodal: Se refiere a experimentos en los que se excitan
simultdneamente dos modos de oscilacién de la micropalanca.
Este tipo de métodos tiene como objetivo garantizar la obtencién
de imdgenes de fase al mismo tiempo que se obtiene la fopografia
de la muestra.

AFM Trimodal: Se refiere a experimentos en los que se excitan
simultaneamente tres modos de oscilacién de la micropalanca.
Este tipo de métodos tiene como objetivo garantizar la obtencién
de imdgenes de fase al mismo tiempo que se obtiene la fopografia



de la muestra y se controla la profundidad a la que la punta
penetra dentro de la muestra durante cada impacto.

Observables: En el confexto de AFM se utiliza esta palabra para
referirse a las variables que estén siendo medidas en tiempo
real durante el experimento. Por ejemplo en un experimento de
modulacién de amplitud el instrumento proporciona dos
observables principales: Amplitud y Fase. La ventaja de poseer
observables en tiempo real consiste en que el usuario puede
utilizar esta informacién para ajustar a conveniencia los

pardmetros que le aseguren un setpoint estable (e.g., una
amplitud constante) y un buen contraste de fase.

Contraste de Fase: se refiere a la heterogeneidad observada en
una imagen de fase. Por ejemplo, se habla de un “buen”
contraste de fase cuando se logra observar diferencias significativas
en la fase de distintas regiones de una muestra. Como ejemplo
puede observarse la imagen derecha de la Gréfica 6 donde se
muestra un “buen” contraste de fase.

Linea de tiempo de sucesos importantes en la evolucion del AFM

1981 Invencién del microscopio de efecto tinel (antecesor
del AFM) por Binnig y Rohrer.

1986 Invencién del AFM por Binnig y Quate [1].

1987 Martin y colaboradores iniciaron el uso del AFM
operado en forma oscilatoria [3].

1991 Albrecht y colaboradores propusieron el método de
modulacién de frecuencia [44].

1993 Zhong y colaboradores propusieron el método de
modulacién de amplitud [45].

2002 Invencién de métodos para obtencién de arménicos
altos del movimiento de la micropalanca [46].

2004 Introduccién de AFM bimodal por Garcia y Rodriguez
[47.

2010 Infroduccién de AFM trimodal por Solares y Chawla
48].

Enrique Alejandro Lopez y Santiago de Jesis Solares
(de izquierda a derecha)
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