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A Microscopia por Varrimento de Sensor (SPM)

J. BORGES DE ALMEIDA*

I. INTRODUÇÃO

Foi em 1982 que Binning e
Rohrer inventaram o microscópio de
efeito túnel que, por permitir uma
resolução atómica, abriu â comuni-
dade científica novos horizontes no
que respeita â observação directa da
estrutura dos materiais.

Fig. 1 - Esquema de um microscópio de varrimento

de sensor

O mesmo princípio básico usado
para a formação de imagens no mi-
croscópio de efeito túnel, ou seja o
varrimento de toda a amostra por
um sensor numa sucessão de linhas
de varrimento paralelas, foi desde
então aplicado a uma grande varie-
dade de sensores, dando origem â fa-
mília dos microscópios de varrimen-
to de sensor (Sacanning Probe Mi-
croscopes, SPM) dos quais os que
têm apresentado resultados mais es-
pectaculares são, sem dúvida, os mi-
croscópios de força atómica (Atomic
Force Microscopes, AFM) e os de
efeito túnel (Scanning Tunneling
Microscopes, STM).

A figura 1 esquematiza o funci-
onamento de um microscópio SPM.
Este é constituído por um sistema de
varrimento da amostra (1), geral-
mente por meio de um elemento pi-
ezoeléctrico, de um sensor (2) com
um sistema grosseiro de aproxima-
ção da amostra (3) e de um medidor
do sinal do sensor (4) incorporado

numa malha de realimentação para
o controlo fino da aproximação da
amostra ao sensor. Um computador
de controlo (5) actua sobre o sistema
de varrimento, recolhe os dados do
medidor de sinal e converte-os em
imagem.

Na altura em que este artigo foi
inicialmente escrito, os melhores mi-
croscópios faziam o varrimento da
amostra mantendo fixo o sensor;
hoje em dia existem modelos de
grande qualidade ern que se opta por
mover o sensor mantendo fixa a
amostra. Os princípios gerais de fun-
cionamento são idênticos e muitas
das considerações feitas podem ser
transpostas ou adaptadas para os mi-
croscópios de amostra fixa.

2. OS DIFERENTES TIPOS
DE SENSORES

2.1. Microscópio de força
atómica

Neste caso o sensor é constituí-
do por uma ponta aguçada, colocada
na ponta de uma viga (cantilever)
com 100 pm a 200 pm de compri-
mento; a altura da ponta  é de alguns
micra e tem um diâmetro nominal
na ponta de menos de 100 A.
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Fig. 2 - Detecção do encurvamento da viga

O sinal que é recolhido pela
ponta resulta do encurvamento da
viga, o qual é medido pela deflexão
de um feixe laser, figura 2, ou pela
variação do valor de uma piezo-re-
sistência incorporada na própria
viga. A deflexão da viga resulta das
forças interatómicas, essencialmente

forças de Van der Waals, entre a
ponta e a amostra, figura 3, as quais
se podem apresentar repulsivas ou
atractivas, consoante a distância
entre os átomos.

2.1.1. Modo de contacto
Quando a ponta é levada a um

contacto físico com a amostra as for-
ças predominantes são repulsivas e a
viga curva-se originando um sinal no
detector (ver figura 2).

O varrimento da amostra origina
uma variação na curvatura da viga,
enquanto a ponta não perder o con-
tacto com a amostra. Temos assim
um primeiro modo de representar a
superfície da amostra, que consiste
em representar o valor da curvatura
para cada ponto da superfície.

O método anterior não produz
uma verdadeira representação topo-
gráfica mas se permitirmos que a
malha de realimentação mova a
amostra, por forma a manter a cur-
vatura da viga constante, o movi-
mento vertical pode ser usado para
representação da topografia.

As forças de repulsão em jogo
podem ir desde zero até um valor tí-
pico de 10-7 a 10-6 N; inesperada-
mente é geralmente possível operar
em modo de contacto com forças
atractivas que podem chegar a atin-
gir 10-8 N, devido à camada de água
que existe geralmente sobre a super-
fície e que segura a ponta â amostra,
por capilaridade, antes de a deixar
soltar-se.

2.1.2. Modo de não - contacto
Em modo de não-contacto as

forças são atractivas de baixo valor,
cerca de 10-12 N; este baixo valor é
importante para não deformar amos-
tras delicadas mas a força atractiva
torna o sistema instável, porque a
aproximação à amostra corresponde
a um aumento do valor da força.

Neste modo trabalha-se com
vigas mais rígidas e, para dar estabili-
dade ao sistema, a agulha e a viga vi-
bram próximo da frequência natural
de oscilação. A distância entre a
ponta e a amostra afecta a frequên-
cia de ressonância, pelo que a varia-
ção dessa distância vai alterar a am-
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plitude da oscilação e também a sua
frequência; se o arranjo for tal que a
uma aproximação corresponda uma
diminuição de amplitude, o sistema
tornou-se estável. O sinal recolhido
pode ser retirado da amplitude ou da
frequência da oscilação; naturalmen-
te pode operar-se em amplitude, ou
frequência, variáveis, mantendo
constante a altura da amostra, ou em
amplitude, ou frequência, fixas,
sendo a malha de realimentação res-
ponsável pelo movimento vertical da
amostra e permitindo uma represen-
tação topográfica.

repulsiva

A

Separacao

alracliva

Fig. 3 - Força de Van der Waals versus separação

ponta-amostra. A linha carregada indica as duas

zonas de operação.

Em modo de contacto a repre-
sentação corresponde ã superfície da
amostra porque a água que se en-
contra sobre esta é perfurada pela
ponta; em modo de não-contacto a
imagem que se forma é, na realida-
de, a da superfície da água deposita-
da ou de quaisquer outras impure-
zas que não sejam arrastadas pela
ponta.

2.1.3. Modo de toque
(Tapping Mode)
Trata-se de uma variação do

modo de não-contacto em que se
permite que a agulha chegue a
tocar na superfície, perfurando
assim a camada de água. As forças
em jogo têm que ser suficientes
para que a agulha volte a soltar-se
da superfície, mas evitam-se as for-
ças laterais existentes no modo con-

tacto e que resultam do atrito da
ponta sobre a superfície.

2.2. Microscópio de força lateral

Um aperfeiçoamento do micros-
cópio de força atómica permite de-
tectar não só o encurvamento da
viga como a sua torção, a qual está
relacionada corn as forças laterais
que são aplicadas sobre a ponta.
Estas podem resultar do relevo da
superfície mas podem também ser
devidas a zonas corn diferentes coefi-
cientes de fricção. O Microscópio de
Força Lateral (Lateral Force Micros-
cope, LFM) permite recolher alguma
informação adicional sobre a amos-
tra; a interpretação dos resultados
obtidos pode levantar algumas difi-
culdades.

2.3. Microscópio de força
magnética

O Microscópio de Força Magné-
tica (Magnetic Force Microscope,
MFM) é também urna variação do
AFM; agora a ponta é coberta com
uma camada ferromagnética e previ-
amente magnetizada, permitindo
uma representação das forças mag-
néticas entre ponta e a amostra. A
imagem obtida pode conter informa-
ção relativa a forças magnéticas e
forças atómicas sobrepostas e pode-
rão ser necessárias várias imagens
obtidas a diferentes distâncias para
discriminar entre os dois tipos de in-
formação.

2.4. Microscópio de efeito túnel

O microscópio de efeito túnel
(STM) foi o pioneiro dos SPM's; o
sensor é constituído por uma ponta
de um material condutor de electri-
cidade, colocado a uma distância da
ordem dos 10 A de uma amostra,
também ela condutora. A distâncias
desta ordem uma corrente eléctrica
passa entre a ponta e a amostra por
efeito túnel, corrente que é expo-
nencialmente dependente da distân-
cia. Naturalmente que o STM pode
operar tanto em modo de corrente
constante como em modo topográfi-

co, de forma análoga aos modos de
força constante e topográfico do
AFM; no entanto o STM mede uma
propriedade da amostra diferente da
que é medida pelo AFM e duas ima-
gens topográficas da mesma amostra
obtidas por processos diferentes
podem não ser iguais.

2.5. Outros tipos de sensores

Merecem ainda referência ou-
tras técnicas que têm sido relatadas
mas que se encontram ainda em de-
senvolvimento ou cuja aplicação é li-
mitada:

—Microscópio Óptico de Campo
Próximo (Scanning Near-Field Opti-
cal Microscope, SNOM), usa como
sensor um "funil de luz" o qual per-
mite colocar sobre a amostra um
ponto luminoso com uma ou duas
centenas de angstroms de diâmetro e
obter uma imagem óptica de alta re-
solução;

—Microscópio de Força Electros-
tática (Electrostatic Force Microscope,
EFM), usa uma tensão de polarização
entre a ponta e a superfície para que
se manifestem forças electrostáticas.
Uma variação deste princípio permite
construir um Microscópio de Varri-
mento de Capacidade (Scanning Ca-
pacitance Microscope, SCM).

2.6. Influência do ambiente

O ambiente mais habitual para
utilização de SPM's é a própria at-
mosfera; no entanto algumas amos-
tras exigem ambientes especiais dos
quais se referem o ultra alto vácuo
ou as temperaturas controladas, que
exigem aparelhos especialmente
construídos para o efeito; e os ambi-
entes líquidos ou as células electro-
químicas que são simples adaptações
no instrumento básico.

3. 0 SISTEMA DE VARRIMENTO

Quase todos os microscópios de
varrimento de sensor dispõem de um
sistema piezoeléctrico como sistema
de alta resolução para posicionar a
amostra sob o sensor (ou o sensor

Força
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Fig. 4 - Varrimento durante a aquisição de dados

sobre a amostra). Os circuitos elec-
trónicos comandam o posicionamen-
to formando urn padrão de linhas
paralelas, semelhante ao da explora-
ção de um cinescópio de televisão. O
sistema explora a primeira linha em
pequenos passos e depois volta ao
início; passa então a segunda linha,
terceira, etc. ate a última. A aquisi-
ção de dados é feita apenas numa
das direcções em cada linha, sendo o
retorno feito sem aquisição; a direc-
ção das linhas é a direcção de varri-
mento rápido e a direcção perpendi-
cular é a direcção de varrimento
lento; habitualmente são adquiridos
256 ou 512 pontos por linha e é ex-
plorado um número igual de linhas,
resultando num total de 256 x 256
ou 512 x 512 pontos.

O passo é a distância entre dois
pontos consecutivos e naturalmente
resulta da divisão da amplitude do
varrimento pelo número de pontos
por linha; a amplitude pode ir de al-
gumas dezenas de angstroms até as
centenas de micra.

3.1. Aspectos construtivos

Como se disse é um material
piezoelectric° que é responsável

não só pelo varrimento nas direcçõ-
es X e Y mas também pelo movi-
mento vertical da amostra, direcção
Z. A forma habitual de construção
a ilustrada na figura 5 e consiste
num poste com a forma de um ci-
lindro oco. Nas paredes externa e
interna do cilindro existem eléctro-
dos, sendo o interno inteiro e o ex-
terior dividido em quatro por sepa-
rações verticais.

Alguns construtores optam por
um sistema de varrimento baseado

-x

Fig. 5 - Sistema de varrimento piezoelectric° de

tubo sgmentado

em três actuadores lineares, segundo
os três eixos, em vez do sistema
poste aqui descrito.

Como é sabido, um material pi-
ezoelectric° varia as suas dimensões
por efeito de campos eléctricos apli-
cados. O arranjo dos eléctrodos é tal
que permite encurvamentos do poste
em todos os planos e também exten-
são ou contracção vertical.

A simplicidade e reduzidas di-
mensões deste sistema são acompa-
nhadas, infelizmente, de inúmeras
não-linearidades, que em vários
casos não podem ser corrigidas por
uma tabela de conversão; este é o
caso, por exemplo da histerese. A
única correcção correcta para os
problemas de não-linearidade con-
siste em dotar o sistema de sensores
de posição de grande fiabilidade
nos três eixos e aplicar aos eléctro-
dos as tensões que, em cada cir-
cunstância, se revelem necessárias
para atingir a posição desejada. Sis-
temas de varrimento que se basei-
am na linearidade do sistema ou
que fazem urna linearização por
meio de tabela de correcção não
merecem confiança.

Há vários testes que se podem
fazer para testar a linearidade, no-
meadamente:

1 - Fazer a imagem de uma gre-
lha bem conhecida e que obrigue a
varrimento amplo.

2 - Fazer a imagem da mesma
superfície trocando o sentido do var-
rimento rápido.

3 - Fazer um zoom rápido num
canto de uma imagem.

4 - Fazer a imagem da superfície
de uma lente de contacto e comparar
o raio obtido com o raio conhecido
da lente.

4. A PONTA E A VIGA DE AFM

As vigas e pontas de AFM são
habitualmente fabricadas em silício.
O desenho quer da viga quer da
ponta tern em vista determinadas
aplicações e o utilizador precisa de
ter a sua disposição uma gama vari-
ada, a não ser que faça um uso re-
petitivo do seu microscópio. Além
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Fig. 7 - Demonstração da resolução atómica numa
observação de átomos de mica
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Fig. 8 - Filme de diamante
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disso, as pontas gastam-se com faci-
lidade e é importante que a substi-
tuição se possa fazer sem grandes
atribulações. Para utilizações em
ambientes diferentes da atmosfera
deve haver a garantia de se pode-
rem experimentar várias pontas
sem necessidade de trazer o sistema
para a atmosfera.

4.1. Propriedades da viga

As vigas para AFM têm habitu-
almente uma forma triangular para
garantir uma elevada resistência la-
teral e uma razoável "moleza" verti-
cal. A constante de mola da viga, que
caracteriza o seu comportamento,
pode variar numa gama de quatro
ordens de grandeza mas deve man-
ter-se abaixo dos valores característi-
cos para os átomos num sólido, cerca
de 10 Nm-1. As frequências de resso-
nância podem ir dos poucos kilo-
hertz até várias centenas de kilo-
hertz. Em geral, para o modo de
contacto, as vigas serão compridas e
terão uma constante de mola baixa e
para o modo de não-contacto serão
mais rígidas e com elevadas frequên-
cias de ressonância.

4.2. A forma da ponta
e a resolução

A resolução lateral é determi-
nada, em primeiro lugar, pelo passo
do varrimento; quando este se torna
inferior a cerca de 50 A passa a ser
determinante a ponta, já que o
valor mínimo de raio disponível
tem aquele valor. Estas consideraçõ-
es aplicam-se em geral a singulari-
dades da superfície; no entanto para
estruturas periódicas como a estru-
tura atómica de um cristal, poderá
conseguir-se resolução atómica por-
que os vários átomos da extremida-
de da ponta sofrem todos uma per-
turbação com a mesma frequência
espacial, reproduzindo-se assim cor-
rectamente as constantes geométri-
cas de uma estrutura periódica até â
escala atómica. Alguns resultados
recentes, no entanto, mostram já
verdadeira resolução atómica obtida
em AFM.

A forma da ponta é importante
quando se encontram elementos da
superfície com declives superiores
ao da ponta. Neste caso dá-se uma
convolução entre a forma da ponta
e o elemento da superfície, a qual
se manifesta geralmente pela repe-
tição de uma mesma forma geomé-
trica, correspondente a uma secção
recta da ponta, em vários pontos da
imagem. Os efeitos de convolução
com a ponta podem ser confirma-
dos produzindo uma imagem da
amostra rodada de um ângulo co-
nhecido e verificando se as formas
observadas sofrem ou não a mesma
rotação.

Em STM, pelo contrário, a de-
pendência exponencial da corrente
em relação â distância permite con-
seguir que seja apenas um átomo da
ponta a conduzir a corrente e que se
obtenha uma verdadeira resolução
atómica.

5. ALGUNS EXEMPLOS
DE UTILIZAÇÃO

Os exemplos que se seguem
foram gentilmente cedidos pela CRI-
OLAB e resultam de observações fei-
tas nas instalações daquela empresa,
usando um microscópio Park Scien-
tific.

" Universidade do Minho, Escola de Ciências

Departamento de Fisica, Largo do Paco, 4709

Braga Codex

Texto e desenhos do autor inicialmente publicado

por CRIOLAB Lda e agora adaptado. Inspirado

em: "How to buy a Scanning Probe Microscope",

R. S. Howland, Park Scientific Instruments, 1993

Nota do editor: um outro artigo
sobre esta técnica, escrito em italia-
no, foi anteriormente publicado no
Química: B. Samori, Química - Bole-
tim da Sociedade Portuguesa de Quími-
ca, 55, (1994) 38.
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