PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

PONTIFfClA UNIVERSIDADE CAT()UCA
DO RIO DE JANEIRO

Felipe Ptak Lemos

Cristais Osciladores de Quartzo como Sensores
para Microscopia de Forca Atomica

Dissertacao de Mestrado

Dissertacao apresentada como requisito parcial para obtencao do
grau de Mestre pelo Programa de Pés—graduacdo em Fisica do
Departamento de Fisica do Centro Técnico Cientifico da PUC-
Rio.

Orientador: Prof. Rodrigo Prioli Menezes

Rio de Janeiro
Maio de 2016


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

PONTIFI/CIA UNIVERSIDADE CAT()UCA
DO RIO DE JANEIRO

Felipe Ptak Lemos

Cristais Osciladores de Quartzo como Sensores
para Microscopia de Forca Atomica

Dissertacao apresentada como requisito parcial para obtencao do
grau de Mestre pelo Programa de Pés—graduacdo em Fisica do
Departamento de Fisica do Centro Técnico Cientifico da PUC-
Rio. Aprovada pela Comissdo Examinadora abaixo assinada.

Prof. Rodrigo Prioli Menezes
Orientador
Departamento de Fisica — PUC-Rio

Prof. Gilberto Weissmuller
UFRJ

Prof. Antonio Carlos Oliveira Bruno
Departamento de Fisica — PUC-Rio

Prof. Marcio da Silveira Carvalho
Coordenador Setorial do Centro Técnico Cientifico PUC-Rio

Rio de Janeiro, 13 de Maio de 2016


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Todos os direitos reservados. E proibida a reproducdo total
ou parcial do trabalho sem autorizagao da universidade, do
autor e do orientador.

Felipe Ptak Lemos

Bacharel em Fisica pela Pontificia Universidade Catolica.

Ficha Catalografica

Lemos, Felipe Ptak

Cristais Osciladores de Quartzo como Sensores para Mi-
croscopia de Forca Atémica / Felipe Ptak Lemos; orientador:
Rodrigo Prioli Menezes. — Rio de Janeiro : PUC-Rio, Depar-
tamento de Fisica, 2016.

v., 107 f:il. ; 29,7 cm

1. Dissertacdo (mestrado) - Pontificia Universidade
Catélica do Rio de Janeiro, Departamento de Fisica.

Inclui referéncias bibliograficas.

1. Fisica — Tese. 2. AFM. 3. Cristais Osciladores de
Quartzo. 4. Sensores. |. Menezes, Rodrigo Prioli. Il. Pontificia
Universidade Catdlica do Rio de Janeiro. Departamento de
Fisica. lll. Titulo.

CDD: 530


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Agradecimentos

Ao meu orientador, Rodrigo Prioli, mesmo com a distancia sempre esteve
disponivel para resolver os problemas mais banais e as dividas mais triviais.
Pelas discussoes, pelo conhecimento e, ndo menos importante, pela paciéncia.

A todos do grupo de Nanoscopia da PUC-Rio, o qual tive o prazer de
fazer parte. A Paula, quem sempre me motivou durante o mestrado, e por
toda a ajuda. A Elizandra, quem muito me ensinou e ajudou no comeco. Ao
Douglas, pelas discussoes nos mais variados assuntos, académicos ou nao. Aos
alunos de IC, Alison e Richard.

Aos Profs. Hiroshi Nunokawa, Marco Cremona e Marcelo Costa pela
disponibilidade e ajuda em diversos assuntos.

Aos Profs. Waldemar e Geraldo Sigaud (in memorian) por despertarem
meu interesse pela Fisica.

Aos amigos da graduagao, Marcelo e Cintia, por todos os momentos.

Aos amigos do VdG, César, Neileth, Jean, Guilherme e Eric.

Aos funcionérios do Van de Graaff, Cassia, Edson, Nilton e Sérgio, por
toda a disponibilidade em ajudar, mesmo com os problemas mais simples.

Aos funcionérios do Dep. de Fisica, em especial a Giza, por toda a ajuda
nas questoes burocraticas.

Ao grupo do Laboratério de Optoeletronica Molecular da PUC-Rio, em
especial ao Harold, Rafael e Rian, pelas medidas na lupa.

Ao Alexander, Jackes, Victor e ao Prof. Welles Morgado, pela Escola de
Verao.

Aos meus pais, por todo apoio, e a0 meu irmao, pelas incontaveis caronas.

Aos meus avos, por tudo. Ao meu padrinho Ernesto, pela ajuda financeira
durante a graduacao, e pelas discussoes na mesa de jantar.

A Pontificia Universidade Catélica, pela minha formacéo, a qual vai
muito além do conhecimento académico.

A CAPES, ao CNPq e & FAPERJ pelo suporte financeiro, sem os quais

este trabalho nao poderia ter sido realizado.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Resumo

Lemos, Felipe Ptak; Menezes, Rodrigo Prioli. Cristais Os-
ciladores de Quartzo como Sensores para Microscopia
de Forca Atomica. Rio de Janeiro, 2016. 107p. Dissertagao
de Mestrado — Departamento de Fisica, Pontificia Universidade
Catolica do Rio de Janeiro.

A caracterizagao de cristais osciladores de quartzo (QTF) foi realizada
nesta dissertacao com o objetivo de implementa—los como sensores de um
microscopio de forga atomica (AFM). O QTF possui véarias vantagens
em relacdo aos cantilevers tradicionais de silicio. Utilizado em modos
dindmicos de operagao do AFM, o QTF possui maior fator de qualidade
e rigidez, permitindo melhor sensibilidade em forca e o uso de baixas
amplitudes de oscilagdo para imageamento do que cantilevers tradicionais.
Nesse trabalho, pardmetros mecanicos e elétricos do QTF foram medidos.
Além disto, um estudo da influéncia da adicdo de massa nos bragos do
QTTF foi realizado. Para a implementacao do QTF no AFM, um sistema de
feedback composto de um amplificador lock—in e um amplificador diferencial
foi desenvolvido e testado. Adicionalmente, um novo cabecote para o

microscopio foi desenvolvido para adaptar o QTF ao microscopio.

Palavras—chave

AFM ; Cristais Osciladores de Quartzo ; Sensores .
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Abstract

Lemos, Felipe Ptak; Menezes, Rodrigo Prioli (Advisor). Quartz
Crystal Oscillators as Atomic Force Microscope Sensors.
Rio de Janeiro, 2016. 107p. MSc. Dissertation — Departamento de
Fisica, Pontificia Universidade Catoélica do Rio de Janeiro.

The characterization of quartz tuning forks (QTF) was performed in
this dissertation, aiming to implement them as sensors at an atomic force
microscope (AFM). The QTF has several advantages over traditional silicon
cantilevers. Used in dynamic AFM modes, the QTF has higher quality
factor and stiffness, allowing better force sensitivity and lower amplitudes of
oscillation for imaging than traditional cantilevers. In this work, electrical
and mechanical parameters of the QTF were obtained. Furthermore, a study
of the influence of additional mass on the QTF prongs was performed. To
implement the QTF at the AFM, a feedback system composed of a lock—in
amplifier and a differential amplifier was developed and tested. Additionally,

a new microscope head was designed to adapt the QTF to the microscope.

Keywords
AFM; Quartz Tuning Fork; Sensors.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Sumario

1 Introducdo

2 O Cristal Oscilador de Quartzo tipo Diapasao
2.1 Descricao

2.2 Oscilador Harmdnico Amortecido

2.2.1 Caso nao forcado

2.2.2 Caso Forcado

2.2.3 Fator de Qualidade e Energia

2.3 O Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke
2.4 Teoria da Elasticidade

2.5 Osciladores Acoplados

2.5.1 Osciladores acoplados sem atrito

2.5.2 Excitacdo por Tensdo Elétrica

2.5.3 Excitacdo por Ceramica Piezoelétrica

2.6 Sumario e ConclusGes

3 Microscopia de Forca Atdmica

3.1 Descricao

3.2  Modos de Operacdo do AFM

3.2.1 Modo Estatico ou Modo Contato

3.2.2 Modos Dindmicos: Amplitude Modulada e Frequéncia Modulada
3.3 0O Usodo QTF em AFM

3.3.1 O Modo Shear-Force

3.3.2 O Modo Tuning-Fork

3.3.3 O sensor qPlus

3.4  Sumario e Conclusdes

4 Caracterizacdo do QTF

4.1 Metodologia

4.1.1 A Aquisicdo de Sinais

4.1.2 Dimensoes e Constante Elastica

4.2 Resultados

4.2.1 Constante Elastica

4.2.2 Linearidade e Estimativa da Amplitude de Vibracao

4.2.3 Amplitude e Fase

4.2.4 Impedancia

4.2.5 Parametros do Circuito Equivalente de Butterworth-van Dyke
4.3 Discussao

4.3.1 Constante Elastica e Estimativa da Amplitude de vibrac3o
4.3.2 Linearidade e Estimativa da Amplitude

4.3.3 Amplitude e Fase

4.3.4 |Impedancia

4.3.5 Parametros do Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke
4.4  Sumario e Conclusdes

13

18
18
19
20
21
23
25
29
30
31
32
34
37

38
38
41
41
42
47
48
49
50
52

53
53
53
54
%)
%)
56
58
o8
60
62
62
62
62
64
64
65


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

5 Influéncia da Adicdo de Massa no Comportamento do QTF

5.1 Metodologia

5.2 Resultados

5.2.1 Sensibilidade e Frequéncia de Ressonancia
5.2.2 O Método de Cleveland Modificado

5.2.3 Fator de Qualidade

5.2.4 Sinais elétricos — Corrente e Impedancia
5.2.5 Balanceamento do QTF

5.3 Discussao

5.3.1 Sensibilidade e Frequéncia de Ressonancia
5.3.2 Método de Cleveland Modificado

5.3.3 Fator de Qualidade

5.3.4 Sinais Elétricos

5.3.5 Balanceamento do QTF

5.4  ConclusbGes e Sumario

6 Implementacdo do QTF no AFM

6.1 Sistema de Feedback Proposto

6.1.1 O Circuito do QTF

6.1.2 O Circuito de Feedback

6.2 Desenvolvimento de uma nova cabeca para o AFM
6.3 Resultados

6.3.1 Curvas de Aproximacao

6.4 Sumario e Conclusdes

7 Conclusoes
Referéncias Bibliograficas

A O Amplificador Lock—In
A.1 Descricdo
A.2 Da medicdo sensivel a fase

B Programas escritos em MATLAB
B.1 Cédigo para Aquisicao de Dados
B.2 Cédigo para gerar a Figura 2.4

B.3 Cédigo para gerar a Figura 2.11

67
67
70
70
70
72
72
73
74
74
75
75
76
7
7

79
79
81
81
82
85
86
38

89

93

100
100
101

103
103
104
106


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Lista de figuras

2.1
2.2

2.3
2.4
2.5
2.6
2.7
2.8
2.9
2.10

2.11
2.12

2.13

3.1
3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

Foto dos QTFs encapsulado (a esquerda) e aberto (direita).
Amplitude (a) e fase (b) de um oscilador harménico forcado em
funcdo da frequéncia de excitacdo.

Influéncia do fator de amortecimento no transiente.

Amplitude (a) e fase (b) de oscilacdo de acordo com o valor de Q.

Circuito equivalente de Butterworth-van Dyke

Diagrama de bode para a admitancia do circuito equivalente.
Partes real (a) e imaginaria da admitancia.

(a) Esquema de uma haste usada no modelo de Teoria da Elasti-
cidade. Imagem adaptada da referéncia [41]; (b) Um cantilever de
AFM [42]; (c) QTF considerado como uma haste [43].

Modos de vibracdo do QTF. (a) Modo Em Fase; (b) Modo anti
fase. Figura adaptada da referéncia [27].

Variacao do batimento com o acoplamento

Diagrama de Bode para os bracos X; (a) e X5 (b).

Queda no fator de qualidade () de acordo com a variacdo da
massa relativa entre os bracos. Os quadrados sido os resultados
experimentais do grupo, e os circulos resultados calculados pela
teoria. Figura retirada da referéncia [26]

(a) Variacdo da soma das amplitudes A; + As com o aumento da
massa; (b) Queda em ) com o aumento da massa. Figura adaptada
da referéncia [28].

Esquema baésico do funcionamento de um AFM

Forca de interacao em funcdo da distancia, e a relacdo dos modos
de operacdo do AFM com esses.

(a) Demonstragdo do equilibrio de forcas atuando no sistema ponta-
superficie. Adaptado da referéncia [45]. (b) Imagem 6tica de um
cantilever em contato com uma superficie.

Superficie de papel kraft. (a) e (c) Topografia; (b) e (d) Forca
Lateral. Pardmetros de varredura — Taxa de varredura: 0,3 Hz;
Fn = 3,2 nN. Tamanho de varredura: 25 pm x 25 pm para (a) e
(b); 3,0 pm x 3,0 pm. Imagem adaptada da referéncia [48].
Representacao da dindmica do modo AM-AFM. A interacao com
a superficie causa uma mudanca na frequéncia de ressonancia Aw,
causando também uma variacdo na amplitude, AA. Adaptado da
referéncia [50].

(a) Sinal topografico durante a cristalinizacdo de 6xido de polieti-
leno (PEO); (b) Contraste de fase. Imagem adaptada da referén-
cia [52]. E possivel ver esferas individuais de PEQ. Também nota-—
se as diferentes fases de PEO, fundido (discos escuros) e cristalino
(discos claros).

Variacao do sinal de fase em funcdo da elasticidade e viscosidade
do material. Imagem adptada da referéncia [9].

22
23
25
26
27
28
30
32

33
35

35

36
39

40

42

43

44

45

46


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

3.8

3.9

3.10

3.11

3.12

3.13

3.14

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

47

4.8

4.9

4.10

4.11
4.12

4.13

Representacao do Modo FM-AFM. InteracGes entre ponta e su-
perficie causam uma mudanca em wy, enquanto a amplitude de
oscilacao é mantida constante. O parametro A f é usado para con-
trole do microscépio. Adaptado da referéncia [45]

Resolugdo atdémica numa amostra de HOPG (A) e num filme de
xendnio (B). Imagem adaptada da referéncia [55].

Esquema do Modo Shear-Force. O QTF é colocado perpendicu-
larmente a amostra, enquanto a ponta oscila paralelamente. Neste
caso, o modo também é usado para medir a corrente de tunela-
mento entre a superficie da amostra e a ponta. Imagem adaptada
da referéncia [16].

Esquema do modo Tuning-Fork. O QTF é colocado paralelamente
a superficie, e a ponta perpendicularmente. Imagem adaptada da
referéncia [15]

(a) e (b) Dominios magnéticos numa fita VHS medidos por QTF.
Imagens adaptadas da Referéncia [15]. (c) e (d) Padrdes escritos
num filme de PZT por QTF no modo EFM. Imagem adaptada da
referéncia [17].

(a) Modo qPlus para Modo Tuning-Fork; (b) Modo gPlus para
Modo Shear-Force. Imagens adaptadas da referéncia [43]
Resolugdo atdmica numa superficie de silicio Si(111)—(7x7), obtida
com um sensor qPlus. Imagem adaptada da referéncia [20]

Circuito de excitacdo do QTF. O cristal é excitado por uma tensao

de entrada e a resposta é amplificada por um amplificador operacional.

Sistema de aquisicdo de dados.

(a) Lupa esteroscépica usada para medir as dimensdes do cristal.
Imagem adaptada da Referéncia [62]; (b) Esquema do QTF com
suas respectivas dimensdes. Imagem adaptada da referéncia [61].
(a) Medicdo do comprimento e espessura de um QTF; (b) Medicdo
da largura de um QTF.

(a) Resposta do QTF em funcdo da tensdo de excitacdo; (b) Zoom
para valores de Vj, mais baixos, até 250 mV, .

Amplitude de vibracdo do QTF em funcdo da tens3o de entrada.
Foram usados () = 9000, Ry = 150 k2, kqrr = 37,0 kN/m e w =
32757,50 Hz.

Amplitude do QTF encapsulado (azul) e aberto (preto).

Curvas de amplitude e fase para o QTF em ar.

Curvas de amplitude (preto) e impedancia (azul) de um QTF
operando em ar.

Impedéncia do QTF (em ressonancia) em funcdo da resisténcia
usada na realimentacdo do amlificador.

Partes X e Y para um QTF em (a) vacuo; e (b) em ar.

(a) Curva de ressonancia de um cantilever TESP [42]; (b) Curva
de ressonancia de um QTF.

Curva da amplitude real de um QTF e um ajuste com os valores
obtidos.

46

47

49

49

50

51

53

54

%)

56

56

57

58

29

59

60
61

63

64


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

5.1

5.2
5.3

54

55
5.6
5.7
5.8

5.9

5.10

6.1

0.2
6.3
6.4
6.5
6.6
6.7
6.8
6.9
6.10
6.11

Al

(a) QTF com cola adicionada num de seus bracos. (b) Balanca de
precisao usada nas medidads.

Relacdo de dependéncia entre a massa de cada esfera e seu raio.
(a) Uma agulha com uma esfera de Sn—Pb. (b) Esferas de Sn—Pb
adicionadas num dos bracos do QTF.

Variac3o da frequécia de ressondncia com a adicdo de massa num
dos bracos do TF (a) Limite de pequenas massas; (b) Limite de
grandes massas.

Curvas para o Método de Cleveland Modificado. (a) Limite de
pequenas massas; (b) Limite de grandes massas.

Queda no fator de qualidade com a adicdo de massa

Variacdo em () para cada insercao de esfera no braco do QTF.
(a) Variacdo da corrente de saida com adicdo de massa; (b)
Aumento da impedancia com a massa adicionada.

Curvas de ressonancia de um QTF. (a) Sem balanceamento no
outro braco; (b) Uma primeira tentativa de balanceamento; (c)
Mais massa adicionada no outro braco.

Curva de ressonancia para um QTF com massa adicionada em um
dos bracos. Am = 7,0 mg

Diagrama de blocos do sistema de ganhos PID. O sinal de interacdo
Ajne € comparado com um valor de referéncia Ag:. O erro &(t)
resultante é amplificado pelo controlador PID e direcionado a
ceramica piezoelétrica onde a amostra é colocada.

Diagrama de blocos do sistema de feedback.

Esquema de QTF e amplificador de transimpedancia.

(a) Esquema do sistema proposto; (b) Foto da placa impressa.
(a)AFM MultiMode disponivel no Laboratério de Nanoscopia da
PUC-Rio. (b) Cabeca do MultiMode.

(a) Cabeca usada no modo STM do MultiMode; (b) Desenho da
nova cabeca para o AFM.

Nova cabeca para o microscépio. (a) Vista superior; (b) Vista
lateral; (c) Vista frontal; (d) Vista inferior.

Peca de encaixe do QTF. a) Vista superior; (b) Vista lateral; (c)
Vista frontal; (d) Vista inferior.

Montagem completa do sistema.

Amplitude e fase do QTF colado na cabeca.

(a) Curvas de amplitude (preto) e fase (azul) de acordo com a
distancia entre a base e o QTF. A tensdo de excitacao do QTF
usada foi Vi, = 25,0 mV, s, e uma amplitude de oscilacdo estimada
em Ay = 78,1 nm (b) Atenuacdo da amplitude de acordo com a
distancia para duas tensoes de excitacao diferentes. Foram usados
Vin = 25,0 mV s (preto) e Vi, = 50,0 mV s (azul). As amplitudes
de oscilacao foram estimadas de acordo com o célculo exemplificado
no Capitulo 4. Estas estdo indicadas na figura.

Diagrama de blocos simplificado de um LIA.

68
69

69

70
71
72
73

73

74

76

80
80
81
82

83

33

84

84

85
86

87

101


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Lista de tabelas

2.1

4.1
4.2
4.3

5.1

6.1
Al

Equivaléncias entre os modelos mecanico e elétrico

Dimensdes do QTF.
Parametros equivalentes em vacuo para diferentes fabricantes.
Pardmetros equivalentes em ar para diferentes fabricantes.

Balanceamento do QTF. Note que Balanceamento 0 indica que
nenhuma massa foi adicionada no braco livre do cristal.

Comparacdo do fator de qualidade entre os diferentes sensores.

Possiveis medicdes do LIA.

29

56
61
61

74
86
102


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

1
Introducao

A Microscopia de Ponta de Prova (SPM — Scanning Probe Microscopy),
tem seu comeco em 1981, quando um grupo da IBM Ziirich, liderado por
H. Rohrer e G. Binnig, desenvolveu o Microscépio de Tunelamento (STM
— Scanning Tunneling Microscope) [1,2]. Nesse instrumento, a corrente de
tunelamento entre uma pequena ponta metalica e uma superficie é medida em
funcao da distancia entre ambos, o que permite o mapeamento da topografia e
densidade eletronica da amostra. Para otimizacao da operagao, era necessario
um ambiente em vacuo, livre de vibragoes, e que a superficie analisada nao
fosse isolane, para se ter uma corrente de tunelamento.

Tal invencao causou grande impacto na fisica de superficies, possibiltando
a investigagdo de materiais na escala atomica, uma vez que foi possivel a
visualizacao de superficies em alta resolucdo espacial. Uma das primeiras
aplicagoes do STM foi o mapeamento da superficie reconstruida de Silicio
Si(111)-(7x7) [3], um dos problemas mais importantes para a inddstria de
microeletronica da época. A invencao e a potencialidade do STM rendeu a G.
Binning e H. Rohrer o Prémio Nobel de Fisica em 1986 [4,5].

Apesar do sucesso do STM, este sempre foi limitado pela necessidade
das amostras analisadas serem condutoras, o que levou ao desenvolvimento
de novas técnicas. Como na Microscopia de Tunelamento a distancia entre a
ponta e a superficie ¢ muito pequena, era especulado que forgas interatémicas
influenciavam a formacao das imagens. Em 1986, G. Binnig desenvolveu entao
o Microscépio de Forga Atdmica (AFM — Atomic Force Microscope) [6],
e G. Binnig, C. F. Quate e Ch. Gerber fizeram o primeiro protétipo em
funcionamento [8], usando uma combinagao dos principios do STM com os de
um perfilometro, podendo este microscoépio operar em ar e com praticamente
qualquer tipo de amostras.

Ao longo dos anos, o desenvolvimento tecnoldgico gerou a necessidade de
melhorias nas técnicas de estudo de materiais, incluindo o AFM. Apesar de
resolugdo atomica ter sido atingida ja com o STM; no AFM demorou quase
dez anos para se atingir este feito, conseguido por F. J. Giessibl em 1995 [§].
O AFM ¢ 1util nao apenas no mapeamento da superficie, mas também para

medicoes de propriedades da amostra a ser investigada. Um primeiro modo
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operacional usado foi o de Microscopia de For¢a Lateral (LFM), onde além da
topografia, também eram medidas frogas de atrito do contato da ponta com a
superficie.

Ao se trabalhar no modo dindmico, isto é, com a ponta do microscopio
oscilando numa determinada frequéncia, é possivel extrair outras prorpiedades
dos materiais estudados. J. Tamayo e R. Garcia mostraram que a mudanga
de fase de oscilagao pode estar associada a viscosidade e a elasticidade da
amostra [9]. Com o auxilio de um campo magnético, Y. Martin e H. K.
Wickramasinghe desenvolveram a microscopia de forga magnética (MEFM)
[10] que permite medir campos magnéticos entre uma ponta recoberta com
um metarial magnético e uma superficie, com uma alta resolucao espacial.
Com um campo elétrico aplicado entre a ponta e a superficie, é possivel
determinar caracteristicas elétricas do material, como variacao de capacitancia
e potencial da superficie, este dependendo de uma variedade de parametros,
como funcao trabalho, afinidade eletronica, entre outros, demonstrado por M.
Nonnenmacher e colaboradores em 1991, com o usdo da Microscopia de Forga
Elétrica (EFM) e da chamada Kelvin Probe Force Microscopy (KPFM) [11].

Com o passar dos anos, houve necessidade de se medir forcas em
escalas cada vez menores, e, para tal, uma ideia implantada foi o uso dos
cristais osciladores de quartzo tipo diapasao (quartz tuning forks — QTF)
como sensores para SPM, devido a sua alta sensitividade. Entre as vantagens
comparadas aos sensores regulares de AFM (cantilevers), incluem-se o fato
dos QTFs serem autosensiveis, nao necessitando de um sistema externo de
medicao a laser; de possuir um alto fator de qualidade, permitindo uma maior
sensitividade na deteccao da forca, provendo imagens de melhor qualidade.
Sua constante elastica o torna menos sucessivel a ruidos, garantindo também
uma melhor resolugao espacial e uma melhor relagdo sinal-ruido [12]; e uma
maior estabilidade térmica, permitindo melhor estabilidade no controle de
frequéncias. De fato, QTFs sdo usados como osciladores em circuitos eletronicos
e também em reldgios de pulso, sendo produzidos em larga escala, a baixo
custo.

A ideia de usar o QTF como sensor em SPM foi apresentada em
1989, quando P. Giinther e colaboradores o implementam como sensor para
medir a topografia de superficies ndo condutoras na Microscopia Acustica de
Campo Préximo (SNAM — Scanning Near-Field Acoustic Microscopy) [13].
Em 1995, K. Karrai e R. Grober o implementam na Microscopia Otica de
Campo Préximo (SNOM — Scanning Near-Field Optical Microscopy) [14]. No
SNOM, o QTF foi implementado no modo Shear-Force, onde é orientado

perpendicularmente a superficie, e a ponta, uma fibra otica colada num de
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seus bracos, oscila paralelamente a superficie.

Novos avancos foram realizados ainda na década de 1990, aumentando
a utilizacao dos QTFs em SPM. Em 1997, H. Edwards e colaboradores
[15] fizeram novas propostas para seu uso. Primeiramente no sistema de
deteccao, onde antes sendo modulado por amplitude, passou a ser modulado
por frequéncia. A segunda mudanca esta no modo implementado, onde a ponta
é acoplada perpendicularmente ao braco do QTF. E por fim, este grupo foi o
primeiro a realizar com sucesso o modo MFM, medindo dominios magnéticos
numa fita de video.

Em 1999, utilizando o modo shear-force, o QTF foi usado para a
medida atrito entre superficies [16]. Assim como as pontas convencionais de
AFM, o QTF também pode ser utilizado na modificagao controlada de certas
propriedades dos materiais, como demonstrado por Y. Seo e colaboradores em
2002, usando o QTF como sensor para EFM, onde ele foi utlizado para ler e
escrever dominios ferroelétricos em filmes de PZT [17].

A. G. T. Ruiter e colaboradores também tiveram grande contribuicao
para a implementacao do QTF em AFM, ao propor o uso da fase de oscilacao
para o controle da distancia entre a ponta e a superficie. O grupo também foi
o primeiro a fazer andlises de amostras bioldgicas com o sensor, ao mapear
amostras de DNA depositadas em mica [18]. Quanto a resolucao espacial, o
primeiro grande avanco foi realizado por W. H. J. Rensen e colaboradores,
ao relatar degraus atomicos numa superficie de silicio Si(111) [19]. No ano
seguinte, F. J. Giessibl foi capaz de observar os atomos da face reconstruida
de Si(111)-(7x7) num ambiente de ultra alto vacuo (UHV) [20]. Este feito foi
atingido usando o QTF no modo ¢Plus [21,22], no qual apenas um dos bragos
do QTF ¢ utilizado de forma andloga & de um cantilever. Além de ambiente em
UHV, também foi reportado o uso do QTF em liquidos, por W. H. J. Rensen
em 2000 [23] e M. Kageshima em 2002 [24].

Mesmo com a demonstragdo de sua utilidade em AFM, ainda nao se
obteve completo entendimento da dindmica do QTF. Inicialmente modelado
como um oscilador harmonico amortecido, como acontece com os cantilevers
[14], um modelo mais completo s6 foi elaborado em 1999, com A. Naber
descrevendo os dois bragos do QTF como um par de osciladores acoplados [25].
Este modelo também incluia um adicional de massa num dos bragos, simulando
o comportamento de uma ponta de SPM colada num dos bragos.

Modelos mais elaborados s6 foram propostas dez anos depois por B. P.
Ng e colaboradores, que levaram em consideracao a variacgao no amortecimento
sentido por um braco [26]. A. Castellanos—Gomez e colaboradores posterior-

mente fizeram a proposta de um modelo de osciladores acoplados mais sim-
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ples, sem atrito, porém importante para entender determinados aspectos da
dindmica do QTF, como os diferentes modos de vibracao e a constante de aco-
plamento entre os bragos [27]. Este mesmo grupo propos recentemente outro
modelo, que leva em conta as contribuigoes do fator de amortecimento, e do
gradiente de forca durante a interagdo entre a ponta do microscopio e a super-
ficie [28]. O modelo também difrencia-se do modelo de A. Naber e B. P. Ng por
ter o QTF excitado por uma ceramica piezoelétrica, resultando, portanto, em
relacoes diferentes entre os pardmetros que descrevem a dindmica do cristal.

Recentemente, grupos tedricos utilizando Métodos de Elementos Fini-
tos tem buscado uma melhor determinacao da constante eldstica efetiva do
QTF. G. H. Simon fez simulacoes para o QTF baseando-se no principio da
equiparti¢do de energia [29]. D. van Vorden e colaboradores criaram modelos
para o modo ¢Plus [30], também estudado por J. Falter e colaboradores [31];
enquanto R. Oria e L. Gonzalez fizeram simulagoes com o QTF excitado elé-
tricamente [32,33]. Os resultados refentes a constante elastica real do QTF sao
constraditérios. Embora o método geométrico, baseado nas dimensoes do cris-
tal, seja bastante aceito na literatura, este mostra—se inconsistente com outros
métodos testados, como mostrado nas simulagoes em elementos finitos [33].

Nesta dissertacao, procuramos realizar a caracterizagao do QTF com o
objetivo de implementa-lo num AFM. Para tal, realizamos sua caracterizacao
elétrica e mecanica, determinando importantes parametros de aquisicao como
frequéncia de ressonancia, fator de qualidade e constante elastica. Procuramos
entender também o efeito da massa adicional em um dos bracgos nesses
parametros dinamicos e em seus sinais elétricos como impedéancia e corrente.
Por fim, realizamos a implementagao do cristal como sensor para o AFM
disponivel no Laboratério de Nanoscopia do Departamento de Fisica da PUC—
Rio, construindo um novo sistema de controle, externo ao AFM original, e uma
nova cabeca para o microscopio.

No Capitulo 2 apresentamos as diferentes modelagens tedricas para o
QTF, com o objetivo de entender os parametros importantes do sensor. Come-
¢ando com o modelo de um oscilador harménico amortecido simples. Também
vemos um circuito elétrico equivalente. Utilizando a teoria da elasticidade para
determinar a constante eldstica de um dos bragos do QTF. Ao final, discuti-
mos os diferentes modelos de osciladores acoplados usados recentemente na
literatura.

No Capitulo 3 apresentamos detalhadamente o funcionamento do AFM
e seus diferentes modos de operagao, classificados como Modo Contato (ou
Estético) e Modo Dindmico. Também mostramos como QTF pode ser usado

nesse tipo de microscopia.
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No Capitulo 4 apresentamos e discutimos os resultados experimentais
referentes a caracterizagao elétrica e mecanica do QTF, detalhando o processo
de aquisicao e determinacdo dos parametros de oscilagdo, assim como as
dimensoes do sensor.

No Capitulo 5, apresentamos resultados experimentais e discutimos o
comportamento do QTF com a adi¢cao de massa num de seus bracos. Vemos
esta influéncia em diferentes parametros como frequéncia de ressonancia e im-
pedancia elétrica. Através da variacao na frequéncia, calculamos a sensitividade
do cristal e determinamos uma constante elastica efetiva do QTF quando em
Operacao.

No Capitulo 6 detalhamos o processo de implementacao do QTF no mi-
croscopio, apresentando e discutindo o sistema de controle proposto e sua dife-
renga quanto ao existente no AFM. Também apresentamos o desenvolvimento
de uma nova cabeca para o microscopio.

No Capitulo 7 as conclusdes do trabalho e as possiveis perspectivas

futuras na implementacao do sensor sao apresentadas.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

2
O Ciristal Oscilador de Quartzo tipo Diapasao

2.1
Descricao

Os quartz tuning forks (QTF) s@o pequenos cristais de quartzo em forma
de diapasao. Por se tratar de um material piezoelétrico, uma tensao elétrica
aplicada em seus eletrodos o faz vibrar mecanicamente. Os QTFs apresentam
alta estabilidade em frequéncia e baixo consumo de energia [34], e, utilizando
a ressonancia do cristal, é possivel obter sinais elétricos com frequéncias muito
bem definidas. Essa caracteristica faz com que os QTFs sejam usados em
diversos circuitos eletronicos como oscilador. Um exemplo pratico é o seu uso
em relogios de pulso.

O diapasao de quartzo é vendido comercialmente a baixo custo. Nesta
dissertacao, foram usados quatro modelos diferentes: (i) NC38LF — da Fox
Electronics; (ii) 4811 32K768 — da AEL Crystals; (iii) AB38T — da Abracon-
Corp; e (iv) Piezo Tecnologia Ltda.

Eles sao vendidos encapsulados, de tal forma que o cristal é mantido
em vacuo dentro das capsulas, tendo nestas condi¢cbes uma frequéncia de
ressonincia nominal em 32,768 Hz (i.e.,2'® Hz). Os cristais sio compostos por
dois bracos paralelos, nominalmente idénticos, acoplados por uma base comum.
Os bragos possuem eletrodos e na saida da capsula tem-se dois terminais, por
onde é possivel aplicar ou entao medir tensoes elétricas no cristal. Na Figura 2.1
temos uma foto de dois cristais, um encapsulado e outro aberto. Podemos ver
também, no cristal aberto, os eletrodos depositados nos bracos do cristal.

Além de suas aplicagoes em eletronica, QTFs tem sido utilizados como
sensores em SPM. Sua primeira aplicacdo se deu na Microscopia Acustica de
Campo Préximo (SNAM) [13], e desde entdo sua utilizacao foi crescendo em
popularidade - principalmente no fim da década de 1990 e comego de 2000 -,
sendo também utilizado na Microscopia Otica de Varredura e Campo Préximo
(SNOM) [14], na Microscopia de Forca Lateral (LFM) [16], na Microscopia de
Forca Eletrostatica (EFM) [17] e Microscopia de Forga Magnética (MFM) [15].

O uso dos QTFs em SPM se da por algumas vantagens em relagao

aos cantilevers normalmente empregados nesta técnica. Pode ser utilizado
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Figura 2.1: Foto dos QTFs encapsulado (& esquerda) e aberto (direita).

simultaneamente como sensor e atuador na interagao das forcas entre a ponta
do microscopio e a amostra. Por ser piezoelétrico, o uso do QTF permite
o controle da distancia entre ponta e superficie sem o uso de sistema Otico
adicional. Seu fator de qualidade confere ao QTF bastante precisao, sendo
sensivel para pequenas variacoes de frequéncias. A constante elastica o faz
menos sucetivel a ruidos térmicos e lhe permite um funcionamente com uma
amplitude menor que de cantilevers comuns [12], evitando destrui¢do da
amostra ou da ponta, e melhorando a resolugao espacial dos microscépios,
podendo chegar a resolugao atéomica [15].

De uma maneira simplificada, o QTF pode ser modelado como um
sistema mecanico similar ao oscilador harmonico, tal qual um cantilever
retangular de AFM. Esse modelo possui um anélogo elétrico formado por
um circuito RLC equivalente de Butterworth—van Dyke. Com esses modelos,
alguns parametros basicos dos QTFs podem ser determinados. Entretanto,
para aplicagbes mais sofisticadas, como no AFM, uma melhor descricdo da
dindmica do QTF se faz necessaria. Esses modelos mais sofisticados levam em
conta a presenca de dois bragos dos QTFs, assim como sao capazes de simular

os efeitos de adicao de massa nos bragos dos QTFs.

2.2
Oscilador Harmdénico Amortecido

A forma mais simples para descrever os sensores de quartzo esta em
equipara-los a osciladores harmonicos, assim como é feito com cantilevers
tradicionais de AFM. No caso, usa-se o modelo de um oscilador harmonico
amortecido [14, 19, 35], pois a interagdo entre o sensor e o ar, ou mesmo a

superficie do objeto de estudo provoca mudancga na frequéncia de ressonancia
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do QTF, atuando como um amortecedor para o oscilador. Neste caso, o QTF
¢ descrito por uma massa m, uma constante elastica k£ e uma constante
de amortecimento 7. A equacdo para um oscilador harmoénico amortecido é

conhecida pela forma

mz(t) + bi(t) + kx(t) = F(t) (2-1)
onde F(t) é a forca externa aplicada ao sensor, e z(t) é o deslocamento
resultante do oscilador. Porém, ao se tratar de sensores, é mais conveniente
escrevermos a equacao acima em termos de sua frequéncia de ressonancia.

Assim, reescrevemos a Eq. (2-1) da forma

. . 1
F(t) + 2vi(t) + wiz(t) = aF(t) (2-2)
onde definimos a frequéncia de ressonancia como wy = \/% e o fator de

b

5~ O parametro v ¢ admensional e descreve como

amortecimento v =
as oscilagoes decaem com o tempo depois de alguma perturbacao. De fato,
quando o sistema é retirado de sua posicao de equilibrio, x(, este apresenta
um comportamento oscilatorio. A cada ciclo, o sistema esta sempre tentando
voltar a xg. O fator v descreve quao rapidamente a amplitude destas oscilagbes
decaem de um ciclo para outro.

Para uma melhor analise, devemos primeiro buscar a solu¢ao harmoénica

das Equagoes (2-1) e (2-2), isto é, o caso em que F'(t) = 0.
2.2.1
Caso nao forcado
A solucao para a Equacao (2-2), com F(t) = 0, se d4 na forma
x(t) = Ce (2-3)
Substituindo a solugao (2-3) em (2-2), temos a equagao caracteristica

p=—yEt"?—uw} (2-4)

Ha trés casos diferentes envolvendo o amortecimento 7 a se considerar:

— v < wp — Caso subamortecido
— v = wy — Amortecimento critico

— v > wp — Caso sobreamortecido

No caso em que v < wy, o sistema oscila com uma frequéncia w < wy,
tentando voltar a sua posicao de equilibrio, com sua amplitude gradualmente
indo a zero. Durante este processo, a massa tende a ultrapassar sua posicao ini-

cial, e ao tentar retornar, ultrapassa-a novamente, dissipando energia durante


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Capitulo 2. O Cristal Oscilador de Quartzo tipo Diapasdo 21

os ciclos. No caso em que 7 = wy, o sistema tende a retornar a sua posi¢ao
inicial o mais rapido possivel, sem oscilar. No caso em que v > wy, a perda
de energia é alta, e a massa volta a posicao inicial lentamente, seguindo um
decaimento exponencial.

Para o caso 7% < w?, a solugdo para p é escrita como:

p=—7%iw (2-5)

wy = Vwg — 2 (2-6)

Ou seja, sem uma for¢a atuando no sistema, ele passa a se movimentar com

onde w; é definido como:

uma frequéncia a qual depende de v e wy.

A solucao harménica x,(t) é dada por [36]:

x,(t) = Ae™ " cos(wit + 9) (2-7)

onde A e 0 sdo amplitude e fase arbitrarias, respectivamente.

2.2.2
Caso Forcado
Ao se aplicar uma forca, esperamos que o sensor tenha um movimento

oscilatério, entdo, da Equagao (2-2), escrevemos F'(t) como

F(t) = Re{Fye™"} (2-8)
A tnica solugdo possivel para a Eq. (2-2) nos mostra que o oscilador se
movimenta na mesma frequéncia w de excitagdo da forca externa. Assim, a
solucao também pode ser escrita como uma funcao senoidal, adicionada de

uma fase ¢, tal que:

z(t) = zoe'@+e) (2-9)
Substituindo a Eq. (2-9) na Eq. (2-2), obtemos a solugao para a amplitude

de oscilagao zg quando F(t) e x(t) estdo em fase, sendo:

Fo/m
= 2-10
To(w) wi — w? + 2w (2-10)
e
F )
o) = ) 211
wj — w* + 2iyw
A parte real das solugoes é dada por:
EF
rolw) = o/m (2-12)

[(w% —w?)2 + 4V2w2] 12
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Fy/m
(t) = o/

[(wd — w?)? + 472w?]
Esta solugao possui um comportamento lorentziano, como pode ser visto na

7 cos(wt + ) (2-13)

Figura 2.2. A diferenca de fase é dada por:

—2yw
p=tan"" | ——— (2-14)
wi — w?
0
(a) (b)
1,2 ] -10
T“:\ 1,0
El T
0,8 [0)
3 e
206 @
° L
<E( 0,4
02 —180
0,9l96 1 1,608 0,9‘96 l i 1,(;08
f/fo f/f

Figura 2.2: Amplitude (a) e fase (b) de um oscilador harménico forcado em
funcao da frequéncia de excitacao.

Vemos na Figura 2.2 que a solugao tem um comportamento ressonante,
onde a amplitude de oscilagdo é maxima na frequéncia de ressonancia wy,
enquanto a fase decai de 90° em wy.

Assim, a solu¢do completa para o movimento z(t) é dado pela soma das
contribuigdes do caso nao forgado, com F(t) = 0, com o caso forgado, em que
F(t) # 0. A exponencial da Eq. (2-7) pode ser reescrita em termos de um tempo
de relaracao, T, definido como o tempo em que a amplitude leva para decair a
um fator 1/e. Esse tempo 7 é dado pelo inverso do fator de amortecimento ~,

de tal forma que a solugao x(t) é dada por:

Fo/m

z(t) = Ae™" cos(wit) + 7 cos(wt + ). (2-15)

[(w% —w?)? + 47%)2]
A influéncia do fator de amortecimento pode ser visto na Figura 2.3.
Quanto maior 7, mais rapidamente a oscilacao decai, até que o termo expo-
nencial se anule e o movimento seja dado efetivamente pelo termo dirigido por
cos(wt). No caso de um sensor, o tempo transiente é um importante parametro
para o sistema, pois somente apés este tempo, o sensor entra em seu estado
estacionario, permitindo a aquisicao apropriada de sinais para o microscopio.
Para o caso do AFM, o transiente determina o tempo minimo necessario para
a aquisicao do sinal que sera entdo gravado em um tnico pixel.
Para um cantilever tradicional de AFM, com uma frequéncia de resso-

nancia fy = 230 kHz, o tempo 7 estd na ordem de 10~ s, enquanto para um
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Figura 2.3: Influéncia do fator de amortecimento no transiente.

QTF, esta em décimos de segundo.

2.2.3
Fator de Qualidade e Energia

O Fator de Qualidade (@) é um pardmetro importante para osciladores
mecanicos, pois esta relacionado a quantidade de energia perdida pelo sistema

em cada oscila¢do. Ele é definido como [37]:

2k,
Q=—XF (2-16)

onde E, é a energia armazenada e AE é a energia média dissipada por ciclo.

Primeiramente, consideremos o caso em que o oscilador nao esta sendo
forgado, isto é, F'(t) = 0, e também o caso desejavel para sensores em que
v < wpy. A energia total é variada entre as energias potencial e cinética, logo,

sendo definido como

1 1
E=T+V = imiz + ika:Q (2-17)
Calculando a taxa de decaimento da energia, obtemos:
dE
E

Se multiplicarmos a Eq. (2-2) por &, podemos ver que a quantidade

descrita na Eq. (2-19) pode ser reescrita como:

dE
o —2myi? (2-20)

A perda de energia durante um ciclo de oscilacao é calculada por:


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Capitulo 2. O Cristal Oscilador de Quartzo tipo Diapasdo 24

(27+6) /w1
AE = —J B (2-21)
§jun dt
(271’+(5)/OJ1 2
AE = 2mnyA? J e 2t [fy cos(wit + 0) + wy sin(wyt + 5)] dt  (2-22)
8 /w1

onde usamos i, (t), a derivada temporal de x(t), a qual pode ser escrita como
Ty (t) = —Ae™ [7 cos(wit 4+ 0) + wy sin(wit + 5)]
Como v « wy, o fator exponencial pode ser aproximado para 1, que nos

leva a:

2myA?
AFE ~ my

w1

| {72 os2(0) + 7y cos(0) sin(6) + w? sm2<e>} @ (2-23)

onde 6 = wyt + 6. Assim, a perda de energia durante um ciclo é dada por:

2 A?
AE =~ m(’f +wi) = QmeSAQ(l) (2-24)
w1 Wi
onde usamos a Eq. (2-6) para escrever wj = w? + 2.
A energia no instante inicial t = 0 é:
1
E(t=0)= §mw(2]A2 (2-25)

Substituindo as Eqs. (2-24) e (2-25) na Eq. (2-16), o fator @) pode ser

reescrito em termos do fator de amortecimento como:

w1 wWo
Q= % ~ % (2-26)
ja que v < wy, temos w; & wy.
Na solugao para o estado estacionario, () é usualmente definido como a
razao entre fjy e a faixa de frequéncias correspondente a largura a meia altura
da curva de amplitude em funcdo da frequéncia. Os limites desta banda sao

obtidos quando a amplitude de oscilagdo é zo(wp)/v/2. Notando que z( tem

seu maximo em wy, tal que xg(wp) = %, fazemos:
1 (Fo/m)2 — (Fo/m)2 (2_27)
2 4y (W — w'?)? + 42"
onde w' é a frequéncia em que z¢ = %xo (wo)-
Resolvendo a equacao acima em termos de w’, obtemos a solucgao:
~2
w? = wj — 297 & 2ywpq [1 — — (2-28)
w

0
Porém, como estamos interessados no caso em que o amortecimento é

muito fraco, isto ¢, o caso em que v « 1, podemos negligenciar os termos em

~2, tal que a solucdo em w’ pode ser escrita como:
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Wo

W & Wy (1 + 7), (2-29)

definindo Aw = (wy + ) — (wp — ) = 27, podemos reescrever o fator de

qualidade como:

Wo

Q =~ A (2-30)

Assim, a amplitude maxima z, e a fase ¢ sdo dadas por:

Fo/m
[ —w2p 4 (wr@) "
p = tan "’ (— W) (2-32)

Wi — w?

(2-31)

zo(w) =

Na Figura 2.4 podemos ver como o fator de qualidade afeta o compor-
tamento da amplitude e da fase. Percebe-se que, quanto maior (), maior sera
a amplitude méxima e menor sera a largura de banda. Assim, quanto maior
(2, maior a sensitividade do oscilador. Quanto a fase, percebe-se maior estabi-

lidade antes e apds a ressonancia, e uma mudanga mais abrupta em wy.

50t (a) G ~10 f
—_ Q=500
5
2 )
) ()]
T 30t Z 100
2 9
< - ]
Lor | -180
32,55 32,75 32,95 3255 3275 3295
Frequéncia (kHz) Frequéncia (kHz)

Figura 2.4: Amplitude (a) e fase (b) de oscilacdo de acordo com o valor de Q.

2.3
O Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke

Osciladores piezoelétricos, tais como os QTFs, podem ser modelados por
um circuito elétrico equivalente do tipo RLC, chamado Circuito Equivalente
de Butterworth-van Dyke. O circuito é formado por um RLC comum, com uma
capacitancia parasitica C), adicional em paralelo, como mostrado na Figura 2.5.
Este circuito simula a oscilagdo mecanica do sensor, onde a indutancia equivale
a massa efetiva, a capacitancia equivale a constante eldstica e a resisténcia é
responsavel pelo processo de dissipagao de energia [38]. A capacitancia em
paralelo tem um efeito caracteristico, responsavel por uma assimetria na curva

de ressonancia do oscilador, pouco apds o pico.
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A Equacao que determina a carga ¢(t) no circuito é dada por:

1
IC. q(t)

i) + i) + = U() (2:33)

onde U(t) é a tensdo de entrada. Porém, ao se tratar deste circuito, estamos
mais interessados no dominio de frequéncias. Para isso, calculamos a impedan-

cia do circuito, dada por:

1 1 \! 1
—(w) = | R+ jwL + —— + 2-34
() ( J MS) e (2-31)

onde a primeira parte em parénteses se refere ao circuito em série, e o termo
final a capacitancia em paralelo.
Rearranjando a equacao, temos:
— 2 oo 1
W+ JwT + 16

| . (2-35)
JwChy( — w? + jw + ﬁ)

Zrr(jw) =

CsCyp
Cs+Cp

rearranjar esta equacao, de modo a deixa-la em termos da frequéncia de

tal que Cp = ¢ a capacitancia equivalente entre C; e C,. Podemos

ressonancia wy e do fator de qualidade (). Usando s = jw, temos:

Zrr(s) ST (2-36)
S = -

. sCp(s? + s+ wg)

Aqui definimos a frequéncia de ressonancia como wy = \/% Podemos

verificar que ) = %. Definimos também w, = \/LITT Assim, podemos ver

como o fator de qualidade influencia no comportamento do sensor. Outra
propriedade importante para a andlise do funcionamento do circuito é a
admitancia Yrp, isto é, a quantidade de corrente que passa pelo circuito, dada

pelo inverso da impedancia. Assim:

sCp (5> + 58 + wy)
$? 4 s + w?

Na Figura 2.6 podemos ver a resposta em frequéncia do oscilador para a

YTF(S) =

(2-37)

Cs

Cp

Figura 2.5: Circuito equivalente de Butterworth-van Dyke
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relacao de entrada e saida do circuito. Para o caso do circuito de Butterworth—
van Dyke, ela é descrita pela admitancia Y(s). A influéncia da capacitancia
parasitica C), é claramente observada. Apés a ressonancia, o circuito tem
uma grande queda na razao entre entrada e saida (ganho), o qual volta a

se estabilizar depois de uma dada frequéncia.

-40

K=y - i i H U ioi)

10° 10° 10’

Frequéncia (rad/s)

Figura 2.6: Diagrama de bode para a admitancia do circuito equivalente.

Também é importante separar ambas impedancia e admitancia em suas
partes reais e complexas para mais analises, pois a partir delas, poderemos
retirar os parametros do circuito como sera visto mais adiante. A parte real

da admitancia ¢ dada por [39]:

he)
Re{Yrp(jw)} = ————; (2-38)
(w—wp)? + w2%
Na condicao w = wp, a admitancia equivale apenas ao inverso da

resisténcia R do circuito. Ou seja, na ressonancia, a impedancia do circuito
é a menor possivel, e simplifica-se apenas para a contribuicdo de R. A
parte real tem um comportamento lorentziano, tal qual a amplitude de um
oscilador harmonico amortecido. A largura de banda Aw também pode ser
vista como Aw = wy/Q. Deste modo, pode-se obter os valores de R e L do
circuito apenas com estas variaveis citadas, as quais sao grandezas mensuraveis.
Consequentemente, também podemos achar Cy através destes resultados. A

parte imaginaria da admitancia é escrita como [39]:

wC’p{w4 — wQ[wi + w%( — é)] + wf,wg}

(wW? —wd)? + w25—§

Im{Yrp(jw)} = (2-39)
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Porém, esta equagao pode ser simplicada para casos em que () » 1, como

acontece com os QTFs, sendo escrita como:

wCy(w? — w?)
Im{Yrp(jw)} v ———2 2-40
Hl{ TF(]("J)} (W-W0)2 ( )
Esta equacao tem sua raiz em w = w, e apresenta uma descontinuidade a

medida em que w se aproxima de wy. Com esta equacao, é possivel determinar
os valores para as variaveis Cr e, consequentemente, a capacitancia parasitica
C,. Na Figura 2.7, simulamos o comportamento da admitancia real e complexa

do sistema.

1,2 0,03 (b)
1,0

0,8

0,6

0,4
-0,03

Admitancia Real (u.a.)
Admitancia Imag. (u.a.)

0,2

1 § - - - 1 ' - '
f1fo 09 1o b

Figura 2.7: Partes real (a) e imaginaria da admitancia.
Com ambas as partes real e imaginaria, podemos entao extrair a magni-

tude e a fase do sistema. A magnitude é dada por |Yrp(jw)|, enquanto a fase é

dada pelo argumento da admitancia. Temos, entao, as seguintes equagoes [39]

\/1 (wZQQ) +w202{w4—w2[w2+w0(1——)] +w wo}

Yrr(jw)| =
Yrr(jw)] (@ — wR)? +W2¢70
(2-41)
e
o — tan! pr{w4 — w? [w2 + w? (1 )] +w wg} (2.42)
oy

A partir dos modelos vistos nas segoes 2.2 e 2.3, podemos fazer uma
equiparacao entre ambos. Os dois modelos apresentam uma forma lorentziana
para a amplitude de oscilacao, e uma queda de 90° da fase na ressonancia.

Uma comparacao entre os dois modelos nos permite equiparar varios de
seus parametros. O deslocamento x(t) do oscilador mecéanico esta associado a
carga ¢(t) do circuito, enquanto a velocidade v = &(t) tem o mesmo papel da
corrente I = ¢(t). A energia cinética estd relacionada pela massa efetiva m
no modelo mecanico e pelo indutor L no modelo elétrico, enquanto a energia
potencial pela constante de mola k e pelo inverso da capacitancia, 1/C;. A

dissipacao da energia é dada pelo fator de amortecimento ~ e pela resisténcia
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R. O circuito elétrico, porém, contabiliza uma capacitancia parasitica Cp,
responsavel por uma assimetria e decreéscimo no ganho apds a ressonancia.
Essa capacitancia C, nao tem equivalente mecanico.

Os parametros para os dois modelos e suas equivaléncias sao apresentados
na Tabela 2.1.

Mod. Mecanico | Mod. Elétrico Significado
x(t) q(t) Deslocamento — Carga
v =1(t) I =q(t) Velocidade — Corrente
m L Energia Cinética
0% R Dissipacao de Energia
k 1/C; Energia Potencial
Cp Capacitancia Parasitica
wi =k/m wi = 1/LC, | Frequéncia de Ressonancia
Q = wo/(27) Q =woL/R Fator de Qualidade

Tabela 2.1: Equivaléncias entre os modelos mecanico e elétrico

E importante ressaltar aqui que esses modelos, apesar de basicos, descre-
vem bem o que é normalmente observado para cantilevers utilizados em AFM,

mas necessitam de um refinamento maior para serem utilizados para os QTF.

2.4
Teoria da Elasticidade

O conhecimento da constante de mola do cantilever é um parametro
fundamental para a determinacao e controle das forcas de interacao entre
a ponta do microscopio e a superficie. Para a estimativa desta constante,
podemos utilizar um modelo no qual o sensor é considerado como uma haste,
com uma de suas extremidades fixas e a outra livre, e sujeita a pequenas
deflexoes. Este modelo é usado para cantilevers de AFM, como visto nas
Figuras 2.8 (a) e 2.8 (b). Neste modelo, a defelxdo do sensor é descrita pela

Equacao de Euler-Bernoulli

0*u o*u
EJ-— —__Pp 2-4
el e (z) (2-43)

onde E é o Mdédulo de Young do material, J o momento de inércia da secao
transversal da haste, P(z) a carga imposta e u é a deflexdo vertical da haste.

A solugao para o n-ésimo modo de vibracao da haste é dada por [40]:

— cosh —

> L

un(z) = u, | sin PrZ _ inh =

0 5712 sin ﬁn + sinh Bn ( an
co
" L L cos 3, + cosh 3,

6nZ)

(2-44)

onde L é o comprimento da haste e 3, é a n-ésima solugdo para a equagao

cos(x) cosh(z) +1 = 0.
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Figura 2.8: (a) Esquema de uma haste usada no modelo de Teoria da Elasti-
cidade. Imagem adaptada da referéncia [41]; (b) Um cantilever de AFM [42];
(¢) QTF considerado como uma haste [43].

A partir deste modelo, é possivel obter a constante elastica k, igualando

as duas formas para a energia potencial da haste, tal que:

1214
onde w é a largura da haste e t a espessura. Considerando o primeiro modo

1 3B
V= §k‘nu (L) _w B J un(2)* dz (2-45)

vibracional da equacao, podemos aproximar k; por:

by ~ iEw(Z)?’ (2-46)

o que nos leva a expressao para a frequéncia de ressonancia fy:

1 [k t |E
= a2t = = 24
Jo=9\'m = 1n2 p (2-47)

onde p é a densidade volumétrica de massa do material que compde a haste.

Esse modelo é ttil na definicao da constante elastica de hastes utilizadas

na microscopia de for¢a atomica, seja o sensor um cantilever de AFM ou um
dos bragos do QTF.

2.5
Osciladores Acoplados

Na microscopia de forga atomica, é muito importante entender o com-
portamento dindmico do sensor. Os modelos descritos anteriormente mostram
bem o funcionamento para uma haste, ou braco. Porém, para melhor com-
preensao da dinamica do QTF, novos modelos foram propostos, como o de
osciladores harmonicos acoplados [25-28].

Neste caso, consideramos cada brago do QTF como um cantilever aco-
plados por uma base em comum, representado por uma mola de constante
elastica k.. Para simplificar os calulos, podemos supor ambos os bracos idén-

ticos, de mesma massa efetiva m e com mesma constante elastica k.
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25.1
Osciladores acoplados sem atrito

O movimento das massas representa a deflexao dos bracos do QTF,
assumindo que em t = 0 temos os bragos parados nas posigoes de equilibrio

T10 € To9. As equagoes de movimento para cada um dos bragos é dada por

(2-48)

onde £’ é definido como k' = k + k..

A consequéncia deste acoplamento é mudar a frequéncia de ressondncia
das duas massas [36]. O acoplamento entre os dois bragos cria uma dependéncia
entre eles, de tal forma que ndo podem mais se mover independentemente.

Propondo uma solugao harmonica do tipo:

X1 (t) = C’lept

[L’Q(t) = C’g@pt (2_49)

vemos que:

(mp? + K)C) — kCy = 0

(mp2 + k’,)CQ — k:CC’l = 0.
As quais podem ser reorganizadas pela relacao

me + K —kc Cl _ 0 (2_51>
—/{ZC me + k' CQ 0

Fazendo o determinante da matriz, chegamos a uma equacao caracteristica

(2-50)

para p?, dada por.

m?p* + (2mk")p? + (K* — k%) =0 (2-52)

resolvendo em p temos que:

1
= dir/ — (K £ k). 2-53
p=tip[ (K + k) (2-53)

e, com isso, obtemos duas novas frequéncias de oscilacao, as quais sao dadas

por[27]:
Win = Wem fase __ lﬁ,
oo SV (2-54)

k + 2k,

m
Essas solugoes para w nos dizem que os bragos do QTF possuem dois modos

fora de fase
Wao = Wy =

normais de vibragao, ditos modo simétrico (em fase) e modo antissimétrico
(fora de fase), como visto na Figura 2.9. No primeiro modo, ambos os bragos
do QTF se movimentam na mesma direcao e sentido. Ja no caso antissimétrico,

os bragos se movimentam na mesma direcao, porém em sentidos opostos. E
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(a) (b)

Em Fase Fora de Fase

Figura 2.9: Modos de vibragao do QTF. (a) Modo Em Fase; (b) Modo anti
fase. Figura adaptada da referéncia [27].

importante notar que a frequéncia de vibragao para o modo antissimétrico
tem valor mais alto que para o modo simétrico, pois nela esta incorporada
a constante de acoplamento entre as duas massas do oscilador. Assim, esta
constante k. é de fundamental importancia para compreendermos a dinamica

do cristal. Podemos, entdao, definir a constante de acoplamento a partir das

Egs. (2-54), resultando em
k{ w3
ke=—| =2 — 2-55

A solucao geral pode ser escrita como uma superposicao de ambos os

modos normais de vibragao, sendo dada como

x1(t) = Ay cos(wit) — Ay cos(wat);

xo(t) = Ay cos(wit) + Ag cos(wat)
onde A; sao amplitudes arbitrarias de cada um dos bracos do QTF. Se as am-

(2-56)

plitudes forem iguais, e se o acoplamento k. for pequeno, as frequéncias serao
muito proximas. Neste caso, o movimento dos bragos serd dado por um bati-
mento, cuja frequéncia é determinada pela diferenca entre as frequéncias dos
modos simétrico e antissimétrico. Na Figura 2.10 podemos ver como o bati-
mento varia de acordo com o acoplamento. Quanto mais forte o acoplamento,

maior a frequéncia de batimento.

2.5.2
Excitacao por Tensao Elétrica

Um modelo mais realista para a modelagem dos QTFs como osciladores
acoplados foi proposto por A. Naber [25]. Neste modelo, algumas consideragoes

sao feitas a respeito dos QTFs:

— Primeiramente, existem duas formas de excitacao para o QTF. Através

de uma tensao elétrica aplicada diretamente aos eletrodos do QTF; e
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——k, =0
k= 160 Nim

———k, =320 Nim

Amplitude (u.a.)

0 i i i 2‘.5 i i i 5,0
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Figura 2.10: Variagao do batimento com o acoplamento

através de uma ceramica piezoelétrica, onde uma tensao na frequéncia
de ressonancia do QTF ¢é aplicada, e o movimento do QTF produz uma

corrente piezoelétrica;

— Ao ser excitado elétricamente, os eletrodos do QTF sao otimizados
de modo a exaltar o modo vibracional antissimétrico, suprimindo o
modo simétrico. Assim, o sinal do modo simétrico ndo aparece no sinal

detectado da amplitude;

— O amortecimento de um dos bracgos é sempre acompanhado de um
decréscimo na amplitude do outro brago, devido ao alto acoplamento

entre as vibragoes.

No entanto, este modelo foi aprimorado por Ng e colaboradores [26], onde
passou-se a considerar nao apenas a variacao das massas, mas a influéncia desta
no fator de amortecimento e no fator de qualidade. As equag¢des de movimento

sd0, entdo, definidas
maZ1(t) + ka1 (t) + k(1 (t) + 22(t))+
+ 2B (1) + mada(0) + e 1) = Fi(2)
Moo (t) + kao(t) + ke(z1(t) + 22(t))+

+ %ﬁ(mlx'l(t) + mada(t)) + Yamaia(t) = Fa(t).

onde as constantes de amortecimento 7; e 8 sdo introduzidas.

(2-57)

A forca externa aplicada ao QTF provém de uma tensao elétrica, de tal
forma que podemos escrevé-la como Fy(t) = —F(t) = F(t) = Fye™*. Fazendo
a transformada de Fourier nas equagoes, podemos analisar o comportamento
dos bragos x1 e x5 no dominio de frequéncias, onde o deslocamento é expressado

CO1mo:
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—maw? + jw(ye + B)ma + k + 2k,

Xi(w) = dot () F(w) -
Xolw) = —mw® + jw(y + B)my + k + QkCF(w) _
det(H (w))
onde a matriz H(w) é escrita como
H(w) = <—m1w2 + K 4 jw(n + (1/2)8)m ke + (1/2)jwmsf
ke + (1/2)jwmy 8 —maw? + &' + jw(ye + (1/2)B)m2

(2-59)

e novamente escrevemos k' = k + k..

Na Figura 2.11, apresentamos a amplitude e a fase em funcao da
frequéncia para ambos os bragos do QTF. Vemos como o aumento da massa
mo também influi no fator de amortecimento 7., e como estes parametros
influem no comportamento do sinal detectado. O aumento da massa provoca
a mudanca na frequéncia de ressonéncia, enquanto o fator de amortecimento
aumenta a largura de banda a meia altura e diminui a amplitude de oscilagao
em geral. Vemos também que estes efeitos provocam pequenas perturbagoes
no brago em que a massa nao foi alterada.

Um resultado importante deste modelo é a queda em () com o acréscimo
da massa em um dos bracos, como visto na Figura 2.12. Essa queda em @) é

calculada como:

4cq (1 + 2q + 2%6(]2) (1 + cg,qp)

Qo
(k%‘f +8q + 4) (ng2 + caq + 61) (c4p + 1) (1 + q)

Qdesbalanceado =

onde Qo é o  inicial do QTF, sem adicao de massa; ¢ = (mg — mq)/2m, é a
massa relativa entre os bragos, p = (72 — 71)/27 é o fator de amortecimento

relativo, e ¢; sdo constantes arbitrarias, ajustadas por regressao linear.

2.5.3
Excitacao por Ceramica Piezoelétrica

Em 2011, A. Castellanos-Gomez e colaboradores fizeram a proposta de
uma modelagem para um QTF excitado por uma cerdmica piezoelétrica [28].
Neste caso, a deflexdo de cada braco é dada pelas seguintes equagoes de

movimento:
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Ganho (dB)

Fase (deg)

Ganho (dB)

Fase (deg)

Frequéncia (rad/s)

Figura 2.11: Diagrama de Bode para os bragos X; (a) e X3 (b).
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Figura 2.12: Queda no fator de qualidade ) de acordo com a variagdo da
massa relativa entre os bracgos. Os quadrados sao os resultados experimentais
do grupo, e os circulos resultados calculados pela teoria. Figura retirada da
referéncia [26]
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(1 + A;T)m:il + (1 + M) kxy + ke(xy — 29)+

2k
Sm [( Amy . i i Fy cos(wt)
1+ )x1+xg]+7mx1=7-
Am Ak
2+ 57 m L+ 3

(2-61)
mi’g + ]{J.Z‘Q + k:c(xl — 1’2)4‘

Lo [(1+A

5+ om - )xl + xg] + ymzy = Fy cos(wt)

Os resultados desse modelo mostram as diferengas na vibragao dos bragos
do QTF em comparacao com o modelo anterior onde o QTF foi eletricamente
excitado. Deve-se notar que, diferentemente do que foi visto no modelo
anterior, a forca atuando nos dois bragos nao ¢ igual. Neste caso, como mostram
as Eqgs. (2-61), o modelo ja contabiliza a contribui¢do de um gradiente de forga
devido a interacao entre ponta e superficie.

Também observa-se um aumento na soma da amplitude dos dois bragos,
ie., Ay + A, com o aumento de massa. Isto se dd porque a diferenca na
amplitude de cada brago no modo fora de fase resulta num aumento do centro
de massa da amplitude de oscilagdo do QTF. Outra diferenca em relagao ao
modelo anterior é a alteracao no Fator (), o qual mostra um decaimento com
comportamento diferente. Ambas as relagoes, (A; + Az) x Am e @ x Am,

podem ser vistas na Figura 2.13.

10 : — 4300
a X b
| @ JE PR TNC
. e s O
c 6b ©
o ¢ 5 .
< P 3 4100}
+F| 4 .u"'+ L ++“.
S o N -
¢ oyt g oo} +
1 & Ly
0 ‘ i L 1 N
0 1 > 39000 : 5

Massa Adicional (pg)

Massa Adicional (ug)

Figura 2.13: (a) Variagdo da soma das amplitudes A; + As com o aumento
da massa; (b) Queda em @ com o aumento da massa. Figura adaptada da
referéncia [28].
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2.6
Sumario e Conclusoes

Neste capitulo vimos diferentes modelagens para o QTF. Inicialmente
visto como um analogo a um cantilever de AFM, sendo tratado como um
oscilador harmonico amortecido e tendo também sua deflexdo descrita pela
Teoria da Elasticidade, a modelagem foi evoluindo para um modelo elétrico
equivalente e também para diferentes modelos, tratando o QTF de nabeura
naus apropriada como dois osciladores acoplados.

O modelo de oscilador harmonico amortecido € 1til para definir alguns
parametros de deteccao, como frequéncia de ressonancia fj, a forma lorentziana
da curva de amplitude em funcdo da frequéncia de excitagdao, e o fator de
qualidade @; enquanto a Teoria da Elasticidade pode ser utilizada para se
calcular a constante elastica k dos bragos do QTF.

O Clircuito Equivalente de Butterworth-van Dyke faz uma equiparagao
entre os modelos mecanicos com um circuito elétrico. Sua principal informacgao
¢ relacionada a capacitancia parasitica C),, derivada dos eletrodos acoplados
aos bragos do QTF, a qual provoca uma queda no ganho do circuito logo apds
a ressonancia.

O modelo de osciladores acoplados revela que hé dois modos principais
de vibragao, em fase e fora de fase, e também mostra a importancia do
acoplamento entre os dois bracos. Existe uma diferencas na dinidmica dos
bragos de acordo com o modo de excitagdo do QTF, podendo ser por uma
tensao elétrica aplicada nos eletrodos, ou sendo dirigido por uma ceramica
piezoelétrica. Tais modos contam com diferentes tendéncias na queda do Fator

@ de acordo com a massa adicionada em cada brago.
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3

Microscopia de Forca Atomica

3.1
Descricao

O microscopio de forca atomica (AFM) é um instrumento da familia
da Microscopia de Ponta de Prova (SPM), e é utilizado para caracterizagao
em escalas nanométricas de superficies de materiais. O AFM foi inventado
em 1986 por G. Binnig, C. F. Quate e Ch. Gerber [8], e tem sua origem
no Microscépio de Tunelamento (STM) [2]. No STM, uma ponta metalica é
aproximada de uma superficie, e uma tensao elétrica é aplicada entre ambos,
aumentando a probabilidade de tunelamento de elétrons entre atomos da ponta
e da superficie. Logo, para que isto ocorra, é necessario que a amostra estudada
seja condutora. Entretanto, o AFM néao precisa que a superficie seja condutora,
podendo entao ser usado para andlise de materiais isolantes. O funcionamento
do AFM se baseia na medida das forcas de interacao entre uma ponta e a
superficie da amostra analisada, a medida em que a ponta é aproximada
da superficie. Diferentes tipos de for¢a atuam no sistema, de acordo com a
distancia entre a ponta e a superficie; estas forcas podem ser de curto ou longo
alcance.

A ponta do AFM é presa numa haste, a qual chamamos de cantilever,
enquanto a amostra é presa numa ceramica piezoelétrica, a qual se move de
forma controloda e precisa nos eixos x, y e z, de acordo com uma tensao elétrica
aplicada. Assim, a ponta é aproximada da superficie da amostra e a cerdmica
é posta para se mover nos eixos x e y, realizando a varredura.

As interagoes agem sobre a ponta presa ao cantilever. Este tem compor-

tamento analogo a uma mola, provocando deflexdes no mesmo, de acordo com

a Lei de Hooke:
F =kAz (3-1)

onde F' é a forca entre a ponta e a superficie, £ é a constante de mola do
cantilever e Az é a deflexdo vertical do cantilever, devido as interagbes entre
ponta e superficie.

Como a deflexdo se da no eixo z, o AFM permite a determinacao da
topografia da superficie analisada. A deflexdo do cantilever é muito pequena,

da ordem de Angstréms, e pode ser medida através de um feixe de laser.
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O feixe ¢é incidido na haste e refletido para um espelho, que por sua vez o
reflete para um fotodetector de quatro quadrantes. Com a movimentacao da
haste, a posicao do laser no fotodetetor varia. As informacoes lidas por esse sao
comparadas com uma referéncia, e a diferenca entre a informacao e a referéncia
é utilizada para a formagao da imagem. A Figura 3.1 mostra o funcionamento
basico de um AFM.

Detector

Laser

Espeho

Cantilever

Amostra

Ceramica
Piezoelétrica

Figura 3.1: Esquema basico do funcionamento de um AFM

As forcas de interacdo entre a ponta e a superficie variam de acordo
com a distdncia entre os dois. Tais forcas sao normalmente classificadas em
dois regimes: forcas atrativas e forcas repulsivas. As forcas de curto alcance
resultam de uma superposicao entre as fungoes de onda dos elétrons da ponta
e superficie, e também da repulsdo entre os ions na extremidade da ponta e na
superficie. O Principio da Exclusdo de Pauli tem importante papel em curto
alcance, devido a forte superposicao entre as func¢oes de onda dos elétrons, e a
interacao a curtas distancias é repulsiva.

A distancias maiores, as Forcas de van der Waals passam a ter maior
relevancia. Essas surgem da interacao dipolo—dipolo, entre dipolos induzidos
por flutuacoes instantaneas na densidade eletronica ao redor dos atomos. Para
as Forcas de van der Waals também é importante o meio entre a ponta e a
superficie, uma vez que depende da constante dielétrica de ambos [44].

Durante a preparagao da amostra, a superficie desta pode ficar carregada,
de forma que a interacdo Coulombiana também é importante para o sistema
ponta-superficie. Tais cargas podem provocar atragao entre ponta e superficie,

caso a ponta seja condutora. Esta interacao é dada por

oC
Fel = g(Ubias - chpd)2 (3_2)
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Onde % é a variacao de capacitancia efetiva do sistema ponta-superficie, Up;as
¢ a tensao aplicada entre ponta e amostra, e Ugpq € a diferenca no potencial
por contato, causado por diferentes func¢oes trabalho da ponta e da amostra.
A variacado na capacitancia depende da geometria da ponta.

Também existem interacoes por forcas capilares, quando um menisco é
formado entre a ponta e a superficie, caso o angulo de contato seja menor que
um determinado angulo critico.

Os modos de operagao do AFM sao classificados em Contato e Nao
Contato, onde interacoes repulsivas ou atrativas sao resultantes entre ponta e
superficie. Normalmente, o potencial de interagao entre a ponta e a superficie
¢ descrita pelo Potencial de Lennard-Jones, dado por:

6 12
vl (L) = (1 (3-3)

r r
onde r é a distancia. A parte r—'? é referente a repulsdo, e a parte % repre-
senta as interagoes atrativas de longo alcance, ou interacoes de van der Waals.
Distante da superficie, a interacao sentida pela ponta é de longo alcance e pre-
dominantemente atrativa. A medida em que a ponta se aproxima da supeficie,
a repulsao passa a aumentar gradativamente, devido a maior proximidade dos
atomos da extremidade da ponta com a superficie. A Figura 3.2 mostra a forca
de interacao de acordo com a distancia entre ponta e a superficie da amostra,

e relaciona os modos de operacao do AFM em fungao da interacao.

Forca
A

contato ntermitente

,(tapping) ,
forca - -
repulsiva
; i distancia
’ ) i amostra - ponta
l T—
forca
atrativa
e — IL—-—
contato ndo-contato

Figura 3.2: For¢a de interagdo em funcao da distancia, e a relagdo dos modos
de operacao do AFM com esses.
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3.2
Modos de Operacao do AFM

Os modos de operagao do AFM também podem ser descritos em fungao
de como o movimento do cantilever ¢ medido. Estes modos sao chamados de
(a) Estético, onde a deflexdo do cantilever é medida; e (b) Dindmico, onde
parametros da dindmica do cantilever sao medidas. Entretanto, esses modos
também sao classificados em funcao da distancia entre a ponta e a superficie,
como visto na se¢ao anterior, na Figura 3.2.

O modo Estatico ¢ utilizado quando a ponta estd muito préoxima da
superficie, definindo o Modo Contato. Ja para o caso Dinamico, hé duas pos-
sibilidades para a operacao do AFM. Na primeira, a ponta oscila com grande
amplitude, sentindo interacoes atrativas e repulsivas durante a oscilagao. Este
¢ chamado de Modo de Contato Intermitente (ou Tapping Mode). O outro
modo se da quando a ponta esta distante da superficie e ndo entra em contato
com a mesma, sentindo apenas interagoes atrativas. Este modo denomina-se
de Nao-Contato. Nesta secao serao descritos a seguir os modos Estatico e Di-

namico.

3.2.1
Modo Estatico ou Modo Contato

No Modo Contato, a ponta ¢é aproximada até poucos angstroms da
superficie, e assim permanece durante toda a varredura. A posicao da ponta
é dada por um equilibrio de forgas, onde as forgas atrativas entre a ponta, de
dimensao mesoscopica, e a superficie sao compensadas pela forga de repulsao
entre o apice da ponta e a amostra. A Figura 3.3 mostra tanto o esquema
do equilibrio de forcas no sistema, como também a imagem feita em um
microscopio 6tico de um cantilever em contato com uma superficie.

O modo Contato ¢ baseado na deflexdo normal do cantilever, em fungao
da topografia da amostra. Enquanto o cantilever varre a amostra, variacoes na
topografia provocam a deflexdo vertical no cantilever. O sistema de controle
do microscopio pode ser ajustado de modo a operar o Modo Contato em duas
formas: mantendo a deflexdo do cantilever constante, de modo a registrar uma
imagem topografica a forca constante; ou mantendo a distancia entre a ponta
e a superficie constante, gerando um mapa de forcas.

Alguns cuidados devem ser tomados na varredura quando feita em
Contato. Cantilevers normalmente apresentam uma constante elastica k& muito
pequena (k < 10 N/m), o que preserva a integridade da amostra e da ponta
durante a varredura. Entretando, mudancas abruptas na topografia da amostra

podem causar danos tanto na propria amostra como na ponta, uma vez que o
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(a)

Figura 3.3: (a) Demonstragao do equilibrio de forgas atuando no sistema ponta-
superficie. Adaptado da referéncia [45]. (b) Imagem ética de um cantilever em
contato com uma superficie.

sistema de regulagem do AFM pode nao ser capaz de ajustar a altura entre
a ponta e a superficie, ou a forca necessaria para contorna—la. Portanto, é
desejado que a amostra analisada seja suficientemente lisa para evitar variagoes
abruptas no cantileer e, consequentemente, tais danos. Outro fator a ser
considerado sao os possiveis artefatos na formacao da imagem, os quais podem
ser provenientes de interagoes mecanicas como abrasao e desgaste.

Além da deflexao do cantilever pela morfologia da superficie, o modo
Contato também permite medigdes de atrito, através da torsao do cantilever
provocada pelo torque de forcas laterais provenientes do atrito no contato entre
ponta e superficie. Este modo é chamado de Microscopia de Forca de Atrito
(FFEM - Friction Force Microscopy) ou Microscopia de Forga Lateral (LFM -
Lateral Force Microscopy).

E importante notar que atrito em escala nanoscopica nao tem necessari-
amente o mesmo comportamento do atrito estudado em escala macroscépica.
Em escala nanoscépica, o atrito pode depender nao apenas do forca normal
aplicada, como também da darea de contato [46], mudancas topogréficas da
superficie, como buracos e degraus [45] e composigao de materiais. Outro fa-
tor que contribui para as medi¢oes de atrito é a velocidade com que a ponta
percorre a amostra [47]. Na Figura 3.4 temos como exemplo imagens topogra-
ficas e de forca lateral de uma superficie de papel kraft, realizadas em nosso
laboratério. Nela, podemos ver as contribuigoes das diferentes fibras — macro-

e microfibras — para a forga lateral resultante.

3.2.2
Modos Dinamicos: Amplitude Modulada e Frequéncia Modulada

Nos Modos Dinamicos de operacao, o cantilever é posto para vibrar a

uma certa frequéncia w, proxima de sua frequéncia de ressondncia wq, através
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Figura 3.4: Superficie de papel kraft. (a) e (¢) Topografia; (b) e (d) Forga
Lateral. Parametros de varredura — Taxa de varredura: 0,3 Hz; Fy ~ 3,2 nN.
Tamanho de varredura: 25 pm x 25 pm para (a) e (b); 3,0 pm x 3,0 pm.
Imagem adaptada da referéncia [48].

de um atuador piezoelétrico. Este modo é usado para distancias grandes entre
ponta e superficie, e também no caso em que a ponta oscila entre os regimes
de contato e nao-contato, denominado Contato Intermitente ou Tapping Mode
AFM (TM-AFM).

Os Modos Dinamicos se dividem em dois sub-modos, classificados em
fungdo do controle para o sistema de feedback do AFM. Os sub-modo sao
denominados de Amplitude Modulada (AM-AFM); e de Frequéncia Modulada
(FM-AFM), os quais serao apresentados a seguir. Ambos os modos podem ser
utilizados no QTF como veremos ainda neste capitulo.

No modo AM-AFM, o cantilever é posto para vibrar geralmente numa
frequéncia muito préxima de sua frequéncia de ressonancia, Inicialmente, o
movimento do cantilever é tratado como um oscilador harmoénico amortecido,
como visto no Capitulo 2. Porém, interagoes entre ponta e superficie causam

mudancas na oscilacao do cantilever, a qual passa a ser descrita pela equagao:

+ ng}og(t) + kz(t) = Fycos(wt) + Fig (3-4)

onde Fi4 é a forga resultante entre ponta e superficie.

mZz(t)

Assim, a equacao de movimento para o modo AM-AFM passa a ter um
comportamento nao-linear. Esta interagdo causa uma mudanca na frequéncia

de oscilagao, dada por:
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Af 1 0F
fo B 2k 0z
A interagdo também causa uma atenuacao na Amplitude de oscilacao,

(3-5)

a qual é usada como parametro para o sistema de controle no mapeamento
topografico. Na Figura 3.5, temos uma representacao da dindmica envolvida
no modo AM-AFM.

No caso do AM-AFM, dependendo da forga exercida entre ponta e
superficie, é possivel determinar o tipo de interagao, se atrativa ou repulsiva,
sentida pela ponta. A mudanca A f é proporcional ao gradiente de forga, assim
para forcas Fi, positivas, isto é, repulsivas, temos uma nova frequéncia de

ressondncia f > fo. Analogamente, para forgas atrativas (Fis < 0), temos
fo < fo [49].

Amplitude

|
]
I
I
!
:
i
()] u)O “)d n .
¢ Frequéncia

Figura 3.5: Representagao da dindmica do modo AM-AFM. A interacao com
a superficie causa uma mudanca na frequéncia de ressonancia Aw, causando
também uma variagdo na amplitude, AA. Adaptado da referéncia [50].

Como dito, a amplitude de oscilacao é usada pelo sistema controle do mi-
croscopio. A oscilagao é medida pelo fotodetetor, e a amplitude de oscilacao do
cantilever é medida em um amplificador Lock—In. A amplitude é entao compa-
rada com uma amplitude de referéncia, chamada de set-point, Agei. O sistema
de controle tenta manter essa diferenca AA = Age — Ams igual a zero. Esse
sinal, chamado de Erro, tem como saida uma tensao proporcional & diferenca
AA, a qual é amplificada por um sistema de ganhos Proporcional-Integral-
Diferencial (PID), que é utilizado para alimentar a cerdmica piezoelétrica e
corrigir a altura entre a ponta e a superficie para manter AA = 0 durante
toda a varredura. A tensdo necessaria para movimentar a ceramica piezoe-
létrica vai ser entdo proporcional a AA, que é dependente da topografia da
superficie.

Além da amplitude de oscilacao, outro sinal detectado no modo AM-AFM

¢ o sinal de diferenca de fase entre o sinal de excitacao do cantilever e o sinal
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correspondente ao movimento do cantilever sob interacao ponta—superficie.

O sinal de fase pode ser simultaneamente adquirido com o sinal topogra-
fico, e é adquirido quantificando-se a diferenca de fase da oscilacdo enquanto
a superficie é varrida com uma amplitude constante [51]. Ele é interessante
pois pode revelar estruturas nao observadas no sinal de amplitude [52], como
visto na Figura 3.6. Na Figura 3.6 (b), a imagem de fase revela esferas indi-
viduais de 6xido de polietileno (PEO) liquido numa matriz de polibutadieno
(PBp) liquido, e permite a distingdo entre as micelas cristalinas (parte clara)

e fundidas (parte escura).

Figura 3.6: (a) Sinal topografico durante a cristalinizagdo de déxido de polie-
tileno (PEO); (b) Contraste de fase. Imagem adaptada da referéncia [52]. E
possivel ver esferas individuais de PEO. Também nota-se as diferentes fases
de PEO, fundido (discos escuros) e cristalino (discos claros).

Além disso, o contraste nos da informagoes sobre propriedades mecénicas
da amostra, pois depende da energia dissipada durante a varredura [53] e tam-
bém da elasticidade e viscosidade da amostra [9]. Na Figura 3.7 podemos ver
essa dependéncia da diferenca de fase em funcao das propriedades mecanicas
do material.

O modo FM-AFM foi inicialmente introduzido por T. R. Albrecht e cola-
boradores [50] como uma alternativa para o modo AM-AFM, principalmente ao
se tratar de ambientes em Ultra Alto Vacuo (UHV) e cantilevers com alto fator
de qualidade. Neste modo, o cantilever é posto para vibrar na sua frequéncia
de ressonéancia, mantendo uma amplitude de oscilagao constante.

Novamente, mudancas num gradiente de forca % provocam alteracoes
instantaneas na frequéncia de ressonancia. Uma representacao do funciona-
mento pode ser visto na Figura 3.8.

A mudanca em frequéncia Af é medida através de um sistema de
Phase-Locked Loop (PLL). Nele, o cantilever é excitado com a frequéncia de

ressonancia, com uma determinada amplitude Ay;. A mudanca Af é medida
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Figura 3.7: Variacao do sinal de fase em fungao da elasticidade e viscosidade
do material. Imagem adptada da referéncia [9].

-

Af

Amplitude

Frequéncia

Figura 3.8: Representacao do Modo FM-AFM. Interacoes entre ponta e su-
perficie causam uma mudanca em wy, enquanto a amplitude de oscilagao ¢é
mantida constante. O pardmetro Af é usado para controle do microscopio.
Adaptado da referéncia [45]

por um detector de fase (DSP), provocando um sinal proporcional a esta
diferenca, que ¢é enviado para o PLL. No PLL, o sinal medido ¢é passado por
um Filtro Passa-Baixa (LPF) para eliminagdo de ruido, e depois para um
Voltage Controlled Oscillator (VCO). A saida do VCO é usada para excitar o
cantilever, mantendo sua amplitude Ay constante, enquanto varia a frequéncia

de excitagao.
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A variagdo Af é dada pela relagao [54]:

Af =~ (R ) (3-6)
onde ¢'(t) é a deflexdo do cantilever, escrita como ¢'(t) = Ay cos(27 fot) e Fis
a forca de interagao entre ponta e superficie.

No modo FM-AFM, a diferenca de frequéncia A f é usada como sinal para
o mapeamento topografico da amostra. Este modo geralmente é empregado
em ambientes de UHV, o que resulta em um menor amortecimento v e num
alto valor para @), permitindo a deteccao das forcas de interacao com maior
precisao do que no ar, sendo também utilizado para se obter resolugao atomica
real, inclusive de materiais isolantes, como mostrado na Figura 3.9, onde sao
observados atomos de carbono numa superficie de grafite altamente orientado

(HOPG) e dtomos de xenénio num filme crescido num substrato de HOPG.

Figura 3.9: Resolugdo atémica numa amostra de HOPG (A) e num filme de
xeno6nio (B). Imagem adaptada da referéncia [55].

3.3
O Uso do QTF em AFM

Os QTFs sao incorporados ao AFM para serem usados como o sensor
de forga, substituindo os cantilevers. Sua atuacao tem vantagens em relacgao
aos cantilevers comuns, como ja descrito no Capitulo 1. Entre elas, estao
o fato do QTF ser autossensivel, sem a necessidade de um sistema externo
para medigdo (no caso dos cantilevers, a detecgao por feixe de laser); um alto
Fator de Qualidade (), o qual implica numa maior sensitividade, possibilitando
medidas de forcas de baixa intensidade; e uma baixa amplitude de oscilacao,
possibilitando melhor resolucao espacial.

Os QTFs foram primeiro introduzidos nos SPM an Microscopia Acustica
de Campo Préximo (SNAM) [13], e posteriormentena microscopia Otica de

varredura e campo préximo (SNOM) [14]. Em ambos os casos, o QTF foi
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usado para controle da distancia entre uma ponta, anexada num dos bragos
do QTF, e a amostra.

Quanto a ponta de prova, temos exemplo de pontas de tungsténio ou
platina-iridio, regularmente usadas em STM [38], fibras 6ticas[14], cantilevers
regulares de AFM [19], e, mais recentemente, pontas baseadas em carbono,
como fibras e nanotubos de carbono [24,56,57]. Para aplicacdo do QTF em
AFM, existem dois modos principais. Sdo os modos de Shear-Force e o modo

Tuning Fork.

3.3.1
O Modo Shear-Force

O modo Shear-Force foi o primeiro modo em que os QTFs foram
implementados em SPM. Este modo provém do SNOM, onde uma fibra otica é
posta para varrer a amostra. A implementacao do QTF neste modo permite a
utilizagao de fibras oticas como ponta para o microscopio. O QTF permite um
melhor controle da distdncia, minimizando colisdes entre ponta e superficie [13],
aumentando a vida util das frageis pontas. A maior vantagem de se utilizar
o QTF no SNOM reside no fato da nao necessidade de um sistema otico
envolvendo laseres e detetectores, os quais podem influenciar nas medidas de
propriedades éticas realizadas com o microsccopio.

Neste modo, o QTF é normalmente excitado também por uma ceramica
piezoelétrica, e colocado perpendicularmente a amostra, enquanto a ponta de
prova — ou fibra 6tica — permanece perpendicular a superficie, como pode
ser visto no esquema da Figura 3.10. A vibracado mecanica do QTF gera
uma corrente piezoelétrica, que é medida por um amplificador -V, i.e., um
conversor de corrente em tensao. Este modo é muito usado para medidas de
atrito [16], resultante de liquidos ou solidos adsorvidos em superficies planas
de cristais atomicamente lisos. O modo Shear-Force apresenta vantagens em
medidas quantitativas de atrito viscoso e tensao de cisalhamento, combinando
alta resolucao espacial e sensitividade de forca, esta tltima na ordem de
piconewtons.

Quanto ao sistema de aquisicao, normalmente é empregado o modo de
AM para o modo Shear-Force. O sistema é composto por um amplificador
Lock—In, que mede a amplitude de oscilagao do QTF devido as interagoes
ponta-superficie, e a compara com um valor de referéncia. A.G.T. Ruiter e
colaboradores [18] também usaram o canal de fase do Lock-In para o controle
de feedback.

Pode-se dizer que hoje os QTFs sao os sensores mais populares para o

modo Shear-Force em SNOMs. Para implementacdo de outros métodos em
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Cerdamica Piezoelétrica
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Figura 3.10: Esquema do Modo Shear-Force. O QTF é colocado perpendicular-
mente a amostra, enquanto a ponta oscila paralelamente. Neste caso, o modo
também é usado para medir a corrente de tunelamento entre a superficie da
amostra e a ponta. Imagem adaptada da referéncia [16].

SPM e AFM, pode-se utilizar outro tipo de implementacao do QTF.

3.3.2
O Modo Tuning-Fork

Neste modo, o QTF é colocado paralelamente a superficie, enquanto a
ponta colada num de seus bracos é deixada de forma perpendicular & mesma,
como visto na Figura 3.11. Com esta configuracao, o sensor é afetado pelas

principais forcas de interacao de curto e longo alcance.

Figura 3.11: Esquema do modo Tuning-Fork. O QTF é colocado paralelamente
a superficie, e a ponta perpendicularmente. Imagem adaptada da referéncia [15]

Existem dois modos de se excitar o QTF nesta configuragao, o primeiro
por uma ceramica piezoelétrica. Nesse caso, a base do QTF é colada na
ceramica, e uma tensao elétrica AC é aplicada a ceramica, com uma frequéncia
w préxima da ressondncia do QTF. O outro modo ¢é excitando o cristal
diretamente com uma tensao elétrica, na frequéncia de ressonancia wy.

E importante ressaltar que a dindmica do QTF ¢ diferente para ambos
os casos [25,26,28]. No primeiro caso, a forga de excitagdo para um dos bragos

¢ uma fragao da forga aplicada ao outro brago, enquanto no caso da tensao
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elétrica, as forcas em ambos os bracos sao de igual magnitude, porém um brago
¢ dirigido com uma tensao e o outro com uma tensao negativa.

Além da topografia, o Modo Tuning-Fork também foi usado para medidas
de forgas magnéticas [15], assim como medidas eletrostéticas, onde foi possivel
escrever e ler dominios ferroelétricos [17]. Também foram reportadas medidas
em liquidos [24], & baixa temperatura [38,58,59], e também foi utilizado para
medidas de atrito [60]. Alguns desses resultados da literatura sdo apresentados

na Figura 3.12.

Figura 3.12: (a) e (b) Dominios magnéticos numa fita VHS medidos por QTF.
Imagens adaptadas da Referéncia [15]. (¢) e (d) Padroes escritos num filme de
PZT por QTF no modo EFM. Imagem adaptada da referéncia [17].

Este modo impulsionou um melhor desenvolvimento da eletronica em-
pregada para o sistema de feedback. Inicialmente, constava o mesmo sistema
do Modo Shear-Force, porém, com a excitacao elétrica, H. Edwards e colabo-
radores [15] utilizaram um sistema de controle usando a eletrénica de um PLL,

como descrito na secao de FM-AFM.

3.3.3
O sensor qPlus

Além dos modelos descritos anteriormente, em 1998 F.J. Giessibl propos
outra configuracao para implementacao do QTF num AFM. Nesta configura-

¢do, a qual foi denominada de gPlus [21], um dos bragos do QTF é completa-
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mente colado numa base, de tal forma que, ao ser excitado, apenas o braco livre
do QTF ira vibrar, funcionando entao como um cantilever regular de AFM.
O modo pode ser empregado tanto nos modos Shear-Force, como no modo

Tuning-Fork, como demonstrado na Figura 3.13.

Figura 3.13: (a) Modo gPlus para Modo Tuning-Fork; (b) Modo qPlus para
Modo Shear-Force. Imagens adaptadas da referéncia [43]

Durante a operacgao, apenas o braco em que a ponta esta anexada sente
a interacdo com a amostra, causando uma assimetria na oscilacao do QTF.
Este modo visa compensar essa assimetria, uma vez que o brago sem ponta é
colado numa base, nao interagindo com a amostra [22].

Este modo ja foi implementado para medigoes de atrito [16], e devido a
alta constante elastica do brago do QTF [43], maior que de cantilevers comuns,
foi possivel obter imagens de alta qualidade em resolugao atomica [20], como

visto na Figura 3.14.

Figura 3.14: Resolugao atomica numa superficie de silicio Si(111)—(7x7), obtida
com um sensor qPlus. Imagem adaptada da referéncia [20)]
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34
Sumario e Conclusoes

Neste capitulo vimos como funciona um Microscopio de Forca Atomica.
Basicamente, uma ponta acoplada num sensor, uma haste, comumente deno-
minada cantilever, é aproximada de superficie a ser analisada. Diferentes forcas
atuam entre a ponta e a superficie. Tais for¢cas tem maior ou menor intensidade
de acordo com a distancia entre ponta e superficie.

No modo contato, a ponta é aproximada a poucos angstroms da superfi-
cie, estabelecendo contato mecénico. A quantificacao das forgas de itneracao é
dada pela deflexao estatica do cantilever, o qual segue a Lei de Hooke. Através
dessa deflexao é possivel mapear a topografia da superficie. Forcas de atrito
provocam torsao lateral no cantilever, e através desta, podemos fazer estudos
tribolégicos da amostra em escala micro- e nanométrica.

No modo dindmico, temos duas opgoes diferentes de operacdo: uma
modulacdo por amplitude (AM); e modulacao por frequéncia (FM). No modo
AM, o cantilever é excitado com uma frequéncia préxima da ressonancia,
e as interagbes provocam mudancas na frequéncia de oscilagdo, causando
atenuagoes na amplitude. O sistema de controle é ajustado para manter
essa variacdo na amplitude constante. Através da fase de oscilagao é possivel
obter informagdes sobre as propriedades mecanicas do material. Esse sistema
normalmente é usado em ar e liquidos.

No modo FM, o cantilever é excitado na frequéncia de ressonancia,
mantendo a amplitude constante. Uma eletronica mais sofisticada é exigida
para que se possa medir a mudanca na frequéncia de ressonancia. Esta variagao
de frequéncia é que vai ser utilizada para construir a imagem de topografia na
amostra. Esse sistema normalmente é usado em UHV.

Também vimos que é possivel substituir os cantilevers por um QTF,
divindo-o em dois modos diferentes: o Modo Shear-Force, onde o QTF ¢é
colocado perpendicularmente a superficie, muito comum em Microscépios
SNOM ou usado para medidas de atrito; e o modo Tuning-Fork, onde o
QTF é colocado paralelamente a superficie. Neste modo, normalmente o QTF
é excitado diretamente por uma tensao AC, e pode ser usado para modos
complementares de AFM, como MFM e EFM.
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4
Caracterizacao do QTF

Visto como funciona um AFM, e como o QTF é usado nesse tipo
de microscopia, partimos para sua caracterizacdo antes de implmenta—lo.
Neste capitulo veremos as respostas do QTF quanto a sua excitacao, e
alguns parametros de deteccao definidos no Capitulo 2, como frequéncia de
ressonancia fy, fator de qualidade (), constante elastica kqrrp de um brago e a
impedancia Zgrr. Também veremos que, a partir de kqrr, ¢ possivel estimar
uma amplitude de vibracao mecéanica do cristal. Por fim, faremos a aquisi¢ao
dos parametros elétricos para o Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke
(BvD).

4.1
Metodologia

4.1.1
A Aquisicao de Sinais

A aquisicao dos sinais do QTF ¢é feita excitando—o elétricamente, com
o uso de um gerador de fungdes. No gerador, dois parametros principais sao
alterados: a tensao de entrada, Vj,, e a frequéncia de excitagdo w. Para a
aquisicao da resposta do QTF a excitagdo, usamos um circuito com a saida
do QTF passando por um amplificador operacional de transimpedancia, isto
¢, um amplificador que transforma a corrente gerada pelo QTF numa tensao
elétrica. O diagrama do circuito pode ser visto na Figura 4.1. Os modelos
de amplificadores escolhidos foram um LF356J e um CA3140E. Estes eram

alimentados com tensoes de +9 V.

QTF
Vin D |
- Vout
| Op-Amp —O

£+

Figura 4.1: Circuito de excitacao do QTF. O cristal é excitado por uma tensao
de entrada e a resposta é amplificada por um amplificador operacional.
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A saida dos circuitos é entao enviada para um Amplificador Lock-In
(LIA) de alta frequéncia, com uma banda de detec¢ao entre 25 kHz e 200 MHz,
modelo SR844 da Stanford Research Systems. O LIA compara os valores de
amplitude e fase de saida do QTF com valores de referéncia, o qual usamos os
proprios sinais de excitagao do QTF. O LIA retorna uma tensao de corrente
continua proporcional a resposta do QTF, que é entdao enviada para um PC
através de uma placa conversora analdgica—digital, modelo NI BNC-2110 da
National Instruments. Com a ajuda de um programa escrito em MATLAB,
é entao possivel gravar as resposta do QTF num arquivo .txt. O esquema do
sistema de aquisicao pode ser visto na Figura 4.2. As aquisi¢oes foram feitas
sem utilizar os filtros do LIA.

Para as curvas de ressonancia, o QTF é excitado com uma tensao Vi, fixa,
enquanto se varia a frequéncia w. A frequéncia é variada em passos de 0,1 Hz
por segundo, enquanto a placa conversora adquire 100 medidas diferentes por
segundo. Fazendo uma média dos pontos obtidos, ¢ possivel, entao, determinar
um valor da resposta do QTF para uma determinada frequéncia de excitacao.

Para curvas dependentes de V;,, usa—se w fixo na ressonancia, enquanto
cada valor de Vj, é adquirido separadamente. A diferenca nos métodos de aqui-
sicao variando Vi, ou w se da pela praticidade da realizacao do experimento.
Como as variagoes em w sao bem maiores do que em Vj,, decidiu-se fazer uma
aquisi¢ao continua, gerando apenas um arquivo .txt. Para o caso da variacao

em Vi, é pratico que se faga um arquivo diferente para cada tensao utilizada.

Amplificador Lock-In

PC
(Matlab)

|Amp|itude | Fase | | Ref ‘

Signal In| In out

Out Out
® EENO EEE®/ O

m m
Circuito QTF [ ) [ J

[

Gerador de Fungdes

Figura 4.2: Sistema de aquisi¢ao de dados.

4.1.2
Dimensoes e Constante Elastica

Como visto no Capitulo 2, a constante eldstica kqrr depende das di-

mensoes dos QTFs. Essas dimensoes foram medidas numa lupa estereoscopica
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(Veho VMS-004D), com o aumento entre 20x e 400x. As medidas foram rea-
lizadas com um software complementar a lupa. Usando uma régua é possivel
calibrar a medicao da lupa em uma distancia de 1 mm. Uma vez que o soft-
ware era ajustado, as dimensoes do sensor foram medidas. Com as dimensoes,

podemos entao estabelecer kqrp pela férmula:

1
kqrr ~ 1Ew(zt/z)3 (4-1)
onde £ = 78,7 GPa é o Mddulo de Young do quartzo [61] e w, t e [ sdo,
respectivamente, largura, espessura e comprimento de um brago do QTF.

Na Figura 4.3 podemos ver a lupa e o esquema das dimensoes do QTF.

Figura 4.3: (a) Lupa esteroscépica usada para medir as dimensoes do cristal.
Imagem adaptada da Referéncia [62]; (b) Esquema do QTF com suas respec-
tivas dimensoes. Imagem adaptada da referéncia [61].

4.2
Resultados

4.2.1
Constante Elastica

Na Figura 4.4, vemos um diagrama esquematico do QTF e suas dimen-
soes, e também uma imagem de uma medicao das dimensoes de um QTF pela
lupa esteroscopica. Com as dimensoes medidas, conseguimos estimar a cons-
tante elastica krr dos bragos do QTF de acordo com a teoria mostrada na
secao 2.4. As dimensoes do QTF sao dadas pela Tabela 4.1, onde os erros sao
dados pelo desvio padrao. Percebe—se um erro maior na medida de largura.
Acreditamos que a origem do erro esteja nas medidas, e nao nos cristais.

Com esses valores e através da equagao 2-46, estimamos entao kqrr =
37,0 £ 2,3 kN/m.
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Figura 4.4: (a) Medigdo do comprimento e espessura de um QTF; (b) Medigao
da largura de um QTF.

Dimensao | Valor (mm)
Comprimento | 3,62 + 0,11
Largura 0,34 £ 0,02
Espessura 0,64 + 0,02

Tabela 4.1: Dimensoes do QTF.

4.2.2
Linearidade e Estimativa da Amplitude de Vibracao

A linearidade da resposta da amplitude de vibracao em funcao da tensao
de excitagao tem sido preocupacao recente na literatura. S.-H. Song [39] foi o
primeiro a evidenciar a necessidade de estar num regime linear para garantir
uma boa relacdo sinal-ruido; enquanto R. Oria e colaboradores [32] e L.
Gonzalez e colaboradores [33] usaram para garantir a validagdo dos modelos
tedricos usados em Elementos Finitos. Na Figura 4.5 podemos ver a resposta
do QTF em funcao da tensdao Vi,. Variando V;, até 2 V, vemos que que o
QTF mantém uma resposta linear, porém, em tensdes mais altas, o ajuste se
desvirtua um pouco. Na Figura 4.5 (b), vemos a linearidade em tensoes mais

baixas, até 250 mV ;.

(a) (b)

3000 400
e Dados . e Dados
L j i Ajuste Li
2500 4 Ajuste Linear juste Linear
300
2000 ¢
> 15004 > 200
E E
>° 1000+ 53
100 4
500
0 T T T r 0 T r T T T
0 500 1000 1500 2000 0 50 100 150 200 250
Vv, (mV_) V. (mV_)

rms in ms

Figura 4.5: (a) Resposta do QTF em funcao da tensao de excitacao; (b) Zoom
para valores de Vi, mais baixos, até 250 mV ;.
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Estabelecida a linearidade da resposta do sensor, e sabendo kqrp, €
possivel estimar sua amplitude de vibragao igualando—se a energia fornecida e

perdida durante um ciclo [63]. A energia perdida durante um ciclo é dada por:

(dE) _ _U.)EM _ _WkQTFAM (4_2)
diss

dt Q Q
onde Ey = kQTpAﬁ4 é a energia total armazenada pelo QTF.

J& a variacao de energia de excitacdo é dada pela poténcia:

dF
Pi = —, :‘/inIin 4-3
() m

mn
onde Vi, é a tensdo de entrada e [;, é a corrente de entrada.

Igualando os termos, e rearranjando em termos de Ay, chegamos a

AM _ Qvlnl _ Q‘/;n‘/:)ut (4_4>
kQTF kQTFRfW

Na Figura 4.6, podemos ver a relacao entre a amplitude de vibragao e

exXpressao:

Vin.
4,0x10”
e Dados
Ajuste Linear
3,0x107 -
E
8 2.0x107
=
=
£
1,0x10"
0!0 T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100

V. (mV_ )

in ms

Figura 4.6: Amplitude de vibragdao do QTF em funcao da tensao de entrada.
Foram usados @ = 9000, Ry = 150 k2, kqrr = 37,0 kN/m e w = 32757,50 Hz.

Nota—se uma relacao linear para os valores mais baixos de Vi,. O
coeficiente angular calculado é de 3,41 x107? mV,,,,s/m. Para ressaltar alguns
valores, com uma tensao aplicada de 50 mV s, a amplitude é cerca de 170 nm,

e para 25 mV s, a amplitude é cerca de 87,5 nm.
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4.2.3
Amplitude e Fase

Na Figura 4.7, vemos a diferenca no comportamento do QTF encapsulado
(em vécuo) e aberto (em ar). Percebe-se uma clara atenuac¢ao no sinal, e um
aumento na largura de banda. Por ajustes lorentzianos, calculamos a largura de
banda Awy,. = 0,30 Hz e Aw,, = 2,91 Hz, resultando nos fatores de qualidade
Quac = 1092128 e Q.. = 11256,35. A frequéncia de ressondncia também é
alterada, passando de (fo)vac = 32763,85 Hz para (fo)a = 32755,97 Hz.

200
2 150
>
E
3 1004
3
=
£
<C 50 4
0_

T T T T T T
32730 32740 32750 32760 32770 32780
Frequéncia (Hz)

Figura 4.7: Amplitude do QTF encapsulado (azul) e aberto (preto).

Na Figura 4.8, temos os sinais de amplitude e fase do QTF em ar, em
funcao da frequéncia. Vemos um comportamento lorentziano, como previsto no
Capitulo 2. E possivel observar também a assimetria causada pela capacitncia
C, apds o pico de ressonancia, quando a amplitude cai rapidamente. Apds o
pico de ressonancia, a fase comeca a ter um comportamento instavel. O Fator
Q@ e a frequéncia de ressonancia sdo sensiveis ao ambiente em que o QTF é
usado. Durante o estudo, muitos QTFs foram usados, resultando em variados

valores para @ e fj.

4.2.4
Impedancia
Podemos calcular a impedancia do QTF pelo circuito usado. Usando as
Leis de Kirchhoff, a impedancia do sensor é dada pela relacio:
Vin

‘/out
onde R; ¢ a resisténcia de realimentacao do amplificador.

Zqrr = Ry

(4-5)
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Figura 4.8: Curvas de amplitude e fase para o QTF em ar.

Na Figura 4.9 podemos ver a variagao de Zqrr em funcao da frequéncia de
excitagao, assim como a amplitude de saida do sensor. Como visto na Eq. (4-5),
a impedancia varia com o inverso da amplitude de saida do QTF, por isso,
percebe-se que Zgrr tem a forma inversa da amplitude, e tem seu valor minimo

quando a amplitude ¢ maxima. Ou seja, Zgrr ¢ minima na ressonancia.

T
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‘! i
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[] ° |
u .%
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2 % |
= 300+ .« ¢ L300 N
(] . ’;
S * . I )
£ 200 S . ¢ L200 =~
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. . L ]
[ ] . . L
0- L0
32760 32765 32770
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Figura 4.9: Curvas de amplitude (preto) e impedancia (azul) de um QTF
operando em ar.

Como Zgrr depende de Ry, medimos a impedancia em fungao da
resisténcia usada na realimentacdo do amplificador, o qual pode ser visto na
Figura 4.10, onde o cristal foi excitado em sua frequéncia de ressonancia.

Pode—se observar que a impedancia se mantém aproximadamente cons-

tante, em cerca de 100 k€2, independentemente do valor da resisténcia usada.
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Figura 4.10: Impedéancia do QTF (em ressonancia) em fungao da resisténcia
usada na realimentacao do amlificador.

4.2.5
Parametros do Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke

Com o LIA também é possivel se obter as amplitudes real (X) e
imaginaria (YY), do QTF, onde, através da medi¢ao desses sinais, é possivel
extrair os parametros R, L, Cs e C, do Circuito de BvD [39]. Na ressonéncia,

a parte real da admitancia nos da a resisténcia R pela relacao:

1

RG{Y(CU[))} = E (4_6>
Uma vez obtido R, os parametros L e C sao determinados pelas relagoes:

R
L on -

Wo

e

1
Csy=— 4-8
Luw? (4-8)

Com a parte imaginéria, podemos obter w,, que é a frequéncia em que a
parte imagindria vai a zero, Im{Y (w,)} = 0. Com w,, tiramos a capacitancia

total Cr e, entao, a capaitancia parasitica C),, pelas relacoes:

1
Cp =
= LW
P (4-9)
tr_ 1 1
Cp_CT C,

Na Figura 4.11 podemos ver as curvas para as partes real e imaginéria
para um QTF, tanto em ar como em vacuo. Vemos comportamento semelhante
ao esperado pela formulacao feita no Capitulo 2. A parte real (em azul)
apresenta um comportamento lorentziano, e a parte imaginaria (em vermelho)

apresenta maximo e minimo em torno de fj.
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Figura 4.11: Partes X e Y para um QTF em (a) vicuo; e (b) em ar.

Fabricante fo R (k) | L (kH) | Cs (fF) | C, (pF)
Fox 32764,23 13,9 7,65 3,08 4,76
AEL 32763,82 13,9 7,63 3,09 5,11
Piezo 32765,03 12,2 7,44 3,17 3,90

Abracon | 32763,58 14,5 7,45 3,17 5,23

Tabela 4.2: Parametros equivalentes em vacuo para diferentes fabricantes.

Nas Tabelas 4.2 e 4.3, vemos os valores obitdos para os parametros do
Circuito de BvD para QTFs de diferentes fabricantes.

Fabricante fo R (k) | L (kH) | Cs (fF) | C, (pF)
Fox 32753,29 109 7,86 3,00 3,78
AEL 32749,40 122 8,31 2,84 3,18
Piezo 32749,96 111 7,63 3,09 3,48

Abracon | 32744,53 129 7,71 3,06 2,74

Tabela 4.3: Parametros equivalentes em ar para diferentes fabricantes.
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4.3
Discussao

43.1
Constante Elastica e Estimativa da Amplitude de vibracao

A constante elastica kqrp, da ordem de kN/m, apresenta um valor
muito maior do que a constante k de cantilevers retangulares de AFM, estes
podendo ser em décimos de N/m. De fato, embora a largura e comprimento
dos cantilevers sejam facilmente mensuraveis, a espessura ¢ muito pequena, de

dificil medicao, geralmente sendo determinada pela frequéncia de ressonancia
[45].

4.3.2
Linearidade e Estimativa da Amplitude

A resposta do QTF apresenta uma boa relagdo linear com a tensao de
entrada. Faz—se necessario verificar essa resposta pois ela esta diretamente as-
sociada a amplitude de oscilagao do cristal, assim evitando efeitos inesperados
na operagao com o QTF. Os pontos experimentais na Figura 4.5 (a) comegam
a se distanciar do ajuste linear em torno de ~ 1 V, por isso faz—se necesséria
a excitagdo com tensoes menores. Como visto na Figura 4.5 (b), o ajuste até
250 mV,,s ¢ muito bom. Portanto, a operacao com até 250 mV s ¢ garantida
que se tem uma amplitude de vibragao diretamente proporcional a tensao de
excitagao.

O alto valor de kqrr garante baixas amplitudes de vibragao. Porém, como
esta também depende de (), o alto fator de qualidade pode contrabalancear
esta relacao. Para se ter, de fato, uma baixa amplitude de vibracao no QTF, da
ordem de dezenas de nm, ¢é esperado que se use uma baixa tensao de excitagao,

de poucas dezenas de mV .

4.3.3
Amplitude e Fase

A amplitude de oscilagao do QTF apresenta grande diferenca entre as
operacoes em vacuo e em ar. O pico da amplitude maxima de oscilacdo em
ar ¢ muito menor que em vacuo, enquanto a largura de banda Aw ¢é maior,
causando uma diminuicao significativa em (). Para ambientes em vacuo, o @)
do QTF é da ordem de 10° & 10°, enquanto em ar é da ordem de 10® & 10*. A
frequéncia de ressonancia sofre uma diminuicao consideravel, com um Afy =

7,88 Hz.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Capitulo 4. Caracterizacdo do QTF 63

Isso é explicado pelo fato de que no ar, o QTF interage com mais
particulas, o que causa uma maior resisténcia ao movimento, diminuindo,
entdo, a amplitude de vibracao e a qualidade do movimento. Assim, o sensor
é sucetivel a alteragoes no seu comportamento em funcao do ambiente a ser
usado.

Comparando com um cantilever retangular usualmente empregado em
AFM, o fator de qualidade do QTF mostra-se entre uma a duas ordens de
grandeza superior a estes. Quanto a frequéncia de ressonéncia, os cantilevers
variam bastante, podendo estar em dezenas ou centenas de kHz. A combinacao
desses dois fatores, ) e fy é essencial na otimizacdo da aquisicao de imagens
num AFM. Com @ tao mais alto para os QTFs, é possivel que se obtenha
imagens em maior resolu¢ao com seu uso.

Na Figura 4.12, temos uma comparagao entre uma curva de ressonancia
para um cantilever TESP [42], modelo muito usado por nosso grupo em modos
dindmicos de AFM, e um QTF. Vé-se que a largura de banda para o cantilever
é da ordem de kHz, com @) ~ 200; enquanto o do QTF mostra Aw < 10 Hz,

garantindo um fator de qualidade uma ordem de grandeza maior.
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Figura 4.12: (a) Curva de ressonancia de um cantilever TESP [42]; (b) Curva
de ressonancia de um QTF.
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4.3.4
Impedancia

O estudo da impedancia é importante no projeto do circuito a ser
utilizado. O amplificador operacional utilizado no circuito garante uma baixa
impedéancia de saida, e Zgrr(wp) permanece quase contante, em centenas de
kQ), independente da resisténcia de realimentacdo. E interessante notar que o
estudo da impedancia nao é reportado na literatura. Com uma impedéancia
muito alta, a aquisicdo dos sinais pode ser dificultada, motivo pelo qual a
operacao de um AFM com um QTF como sensor deve ser feita com uma

frequéncia proxima ou igual a frequéncia de ressonéancia.

4.3.5
Parametros do Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke

Os valores determinados para R, L, Cs e C), seguem as mesmas ordens
de grandeza — k2, kH, fF e pF, respectivamente — encontradas na literatura
[39, 64]. Porém, na literatura s6 se encontra os valores obtidos para o QTF
em vacuo. No entanto, pelas Tabelas 4.2 e 4.3, vemos que a tnica mudanga
essencial no circuito estd na resisténcia, mudando de dezenas de kf) para
centenas de k{2, enquanto os outros parametros peramencem praticamente
iguais.

Com os valores determinados, fizemos um ajuste da curva de amplitude
real de um QTF, visto na Figura 4.13. Podemos ver que existe uma diferenga
em fp entre ambos os casos, e também uma diferenca no formato da curva
ap6s o pico de ressonancia. A curva experimental apresenta uma queda mais

acentuada, apresentando uma maior assimetria.

1!() _ - ‘ o Data
A Ajuste Teorico

Amplitude Real Normalizada

-10 -5 0 5 10 15
f-f, (Hz)

Figura 4.13: Curva da amplitude real de um QTF e um ajuste com os valores
obtidos.
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4.4
Sumario e Conclusoes

Neste capitulo, realizamos a caracterizacao do QTF, sensor a ser em-
pregado no AFM. Para tal, tentamos determinar importantes caracteristicas
como frequéncia de ressonancia fy, fator de qualidade @), impedancia Zgrr e
constante elastica kqrr. Para a aquisicao dos sinais, a resposta do QTF passa
por um amplificador de transimpedancia, e é enviada a um LIA, o qual com-
para a resposta com um valor de referéncia que, no caso, é a prépria tensao
de excitacao do sensor. Também dentro da caracterizacao estd a determinacgao
dos parametros para o Circuito Equivalente de Butterworth—van Dyke.

Vimos que o QTF apresenta uma resposta linear em funcao de sua tensao
de excitacgdo, garantindo, portanto, uma amplitude de vibracao proporcional
a esta tensao.

A amplitude de oscilacdo do QTF apresenta um comportamento lorent-
ziano em relacao a frequéncia w de excitacao, como esperado pelos modelos
descritos no Capitulo 2. Também foi possivel observar a assimetria causada
pela capacitancia parasitica descrita no modelo do Circuito de BvD.

A fase de oscilagao apresenta um comportamento instavel apds o pico
de ressonancia, sendo conveniente opera-lo com uma frequéncia f < fy. O
fator de qualidade apresenta sensibilidade quanto ao ambiente de operacao,
sendo uma ordem de grandeza maior em vacuo comparado ao ar. Ainda assim,
comparado aos cantilevers retangulares de AFM, @) do QTF pode chegar a ser
102 maior.

A impedéancia do QTF apresenta valores da ordem de k), e tem seu
minimo na frequéncia de ressonancia, o que faz com que a operagao ideal
do microscopio seja feita em fy, ou em valores proximos. Apesar de uma
dependéncia em Ry, a impedancia ¢ praticamente constante com a variacao da
resisténcia usada realimentacdo do amplificador operacional.

Com uma lupa estereoscopica, conseguimos medir as dimensoes [, w e t
dos bragos do QTF, podendo estimar entao a sua constante eldstica krg, a qual
obtemos cerca de 37,0 + 2,3 kN/m. Com essa constante eldstica, estimamos a
amplitude de vibragao do brago, a qual depende também da tensao de excitagao
e do fator de qualidade. Exemplos de valores obtidos foram de Ay ~ 170 +
6,0 nm para Vi, = 50 mV, s € Ay = 87,5 + 2,8 nm para Vi, = 25 mV .

Com o uso de um LIA, podemos separar os sinais de resposta do QTF
nas partes reais e imagindrias, obtendo entao os parametros R, L, C; e C,, para
o circuito equivalente. Analisamos os casos para o QTF em vacuo e em ar, e a
unica mudancga significativa esta em R, a qual aumenta de ~ 10 k{2 em vacuo

para ~ 100 k{2, enquanto os outros parametros permanecem praticamente
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5
Influéncia da Adicao de Massa no Comportamento do QTF

Uma vez caracterizado o QTF, podemos fazer sua implementacao no
AFM. Porém, para que isso seja feito, é necessario colar uma ponta num dos
bragos do QTF, de modo que esta permita a realizacao da medida das forcas
de interacao da ponta com a superficie e confira alta resolucao espacial para a
formacao de uma imagem. Portanto, antes da implementagao devemos estudar
como esta ponta extra influencia no comportamento do QTF. A maneira mais
apropriada para se fazer este estudo é baseado na adi¢ao controlada de massa
nos bragos do QTF.

Em 1993, J. P. Cleveland e colaboradores mostraram que a adigao
de uma massa conhecida num cantilever permite a determinacao de sua
constante elastica keg [65]. Em 2009, A. Castellanos—-Gomez e colaboradores
adaptaram tal método para os QTFs, levando em conta um modelo de
osciladores acoplados [27]. Outro estudo, feito por J. Zhang e S. O’Shea, mede
a sensibilidade (S) do QTF a massa adicional, calculando a rela¢do entre a
massa adicionada ao QTF e a mudanga em sua frequéncia de ressonéncia [66].

Nesta dissertacao, o estudo da influéncia da adi¢ao de massa no compor-
tamento do QTF foi feito para dois limites diferentes: (a) o de grande massas
— caracterizando massas entre centenas de pg a dezenas de mg; e (b) o de
pequenas massas — massas da ordem de ng & décimos de pg. E importante
ressaltar que na literatura apenas ensaios com pequenas massas foram repor-
tados, no entanto, o limite de grandes massas se mostra importante, pois as
pontas usualmente empregadas nos QTFs podem pesar entre ~ 0,5 mg e ~ 6,0

mg.

5.1
Metodologia

Para o caso de grandes massas, as massas de teste usadas foram gotas de
cola (Loctite Super Bonder). Estas eram dispersas numa lamina de microscé-
pio, e com um fio ou agulha, eram colhidas e transferidas para a extremidade
final do braco de um QTF. Esse processo é feito na base de tentativa e erro,
portanto levando um certo tempo até ser completado; além disso, o controle

da massa adicionada ¢é dificultado.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacéo Digital N° 1412796/CA

Capitulo 5. Influéncia da Adicdo de Massa no Comportamento do QTF 68

Os cristais eram, entao, pesados numa balanca de precisao antes e apos
esta adicdo de massa. Na Figura 5.1, podemos ver tanto o QTF com a cola

adicionada, como também a balanca de precisao usada nas medidas.

(™

Figura 5.1: (a) QTF com cola adicionada num de seus bragos. (b) Balanga de
precisao usada nas medidads.

Para pequenas massas, foram usadas esferas de Sn-Pb (63%-37%), pro-
venientes de uma pasta de solda. A pasta, composta por pequenas esferas, era
depositada numa lamina de microscopio, de forma que diversas esferas ficassem
espalhadas pela lamina. As esferas eram observadas em um microscépio 6tico
(Zeiss Axiolmager M2m), onde foi possivel possivel determinar o didmetro de
cada esfera utilizada. Com uma agulha, as esferas eram colhidas, e, entao,
transferidas para um dos bragos do QTF, em processo similar ao realizado
com a cola.

Em ambos os casos, esse processo de adicdo de massa requer certa
habilidade e paciéncia do pesquisador para ser realizado com eficiéncia. O
acerto da parte em que a esfera se conecta ao brago do QTF ¢é de grande
dificuldade e bastante aleatério. Durante o processo, foram observadas esferas
presas tanto na extremidade dos bragos quanto no meio, o que resulta numa
diferenca no comportamento consequente em funcao da massa adicionada.

Para se ter uma estimativa da massa extra adicionada pelas esferas, um
QTF com um numero grande o suficiente de esferas para serem pesados pela
balanca foi usado. Com a medida da massa extra, podemos estipular a massa
das esferas de acordo com o diametro de cada. No caso, foram adicionadas seis
esferas, de aproximadamente 15 pm de raio, causando um peso total adicional
de 20 pg. A partir desta relagao, caculamos o volume Vol = (4/3)7r® de cada
esfera e a densidade p = m/V. A Figura 5.2 mostra a relagdo entre o raio das
esferas e sua massa. Aqui é importante ressaltar que nao usamos a densidade
do conjunto Sn-Pb pois além dos dois elementos, a pasta de solda também é
composta por uma substancia ligante, denominada fluxo, usada como adesivo,

estabelecendo a conexao fisica entre os objetos.
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Figura 5.2: Relagao de dependéncia entre a massa de cada esfera e seu raio.

Na Figura 5.3, temos a imagem de uma dessas esferas numa agulha usada
para transferéncia, e também de esferas adicionadas num braco de um TF.

Os sinais de resposta do QTF sao medidos através de um LIA, que
tem como referéncia a tensao de excitacdo do QTF. O sistema é o mesmo
apresentado no Capitulo 4. O QTF é excitado por um gerador de fungoes e a
corrente gerada passa por um amplificador de transimpedéancia. A corrente de
saida é medida pela relagdo Lims = Vour/Ry, onde Vou € a tensdo medida na
reisténcia de feedback Ry do amplificador. A impedancia ¢ dada pela relagao
Zqgrr = RyVin/Vour, onde Vi, é a tensdo de excitagdo do QTF. Para as curvas de
ressonancia, foi usada uma tensao fixa e variava-se a frequéncia. Parametros
como fy e ) foram medidos através de ajustes por curvas lorentzianas nas

curvas de ressonancia do QTF.

Figura 5.3: (a) Uma agulha com uma esfera de Sn—Pb. (b) Esferas de Sn—Pb
adicionadas num dos bragos do QTF.

Ao final, para verificarmos os efeitos do banalceamento das massas em

ambos os bracos do QTF, novos experimentos utilizando—se gotas de cola no
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bracco livre dos QTFs foram realizados.

5.2
Resultados

5.2.1
Sensibilidade e Frequéncia de Ressonancia

Na Figura 5.4 podemos ver a variacao da frequéncia de ressonancia em
funcdo da massa adicionada num dos bracos do TF, tanto para os casos de
pequenas massas adicionadas quanto para o caso de grandes massas. Pode—
se observar que no caso para pequenas massas, o declinio da frequéncia de
ressonancia tem um comportamento aproximadamente linear. A partir da
inclinagao desta reta, podemos obter a sensibilidade do cristal, S = A fy/Am.
No caso, a sensibilidade obtida foi de 0,32 + 0,03 Hz/pg.

Para o caso de grandes massas, dada a curva indicada na figura, percebe—
se que a variagdo na frequéncia de ressonancia apresenta um comportamento
nao linear. Para os valores maiores de massa adicional, a mudanca na frequén-

cia é muito alta, chegando a mudar mais de 10%.
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e Data
Ajuste Linear 0+

N N
L £
- o -2250-
< <
3000-
64
3750
_8 T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 0.0 02 04 06 038
Am (ug) Am (mg)

Figura 5.4: Variacao da frequécia de ressonancia com a adi¢do de massa num
dos bragos do TF (a) Limite de pequenas massas; (b) Limite de grandes massas.

5.2.2
O Método de Cleveland Modificado

As medidas na variagdo da frequéncia de ressonancia do QTF servem
também para determinacado da constante elastica efetiva ke.g, pelo uso do

M¢étodo de Cleveland Modificado [27], baseado no célculo da constante eléstica

de cantilevers desenvolvido por J. P. Cleveland e colaboradores em 1993 [65]. O
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calculo ¢ dado pela relagao entre a massa adicionada e a variacao na frequéncia

de ressonancia

Am = kQ2rf) 2 —m* (5-1)
onde Am é a variagao de massa e m* a massa efetiva de uma barra, dada por
m* = pwtl, onde p é a densidade do material, e w, t e [ sdo as dimensoes da
barra, como visto no Capitulo 4.

A. Castellanos-Gomez e colaboradores [27] modificaram essa rela-
¢ao, adaptando a para um conjunto de osciladores harmonicos acoplados,

escrevendo-a como:

Am = keg(2mf)™? — 2m* (5-2)
Onde a frequéncia f é a frequéncia do modo fora de fase do cristal. A massa
efetiva é multiplicada pelo fator 2 devido ao fato de que ambos os bracos
vibram durante o processo.

Na Figura 5.5, podemos ver os graficos para ambas as relagdes de peque-
nas (a) e grandes (b) massas. Ajustando uma curva linear aos dados, podemos
estabelecer ke pela inclinacio da reta, e m* pelo intercepto. E importante
notar que nas pequenas massas, os testes foram feitos com diferentes cristais.
Para as grandes massas, as medidas foram realizadas em um mesmo cristal,

adicionando mais massa a cada medicao feita.
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Figura 5.5: Curvas para o Método de Cleveland Modificado. (a) Limite de
pequenas massas; (b) Limite de grandes massas.

Pela inclinagao da curva (a), obtemos uma constante eldstica efetica em
ke = 49,4 + 0,4 kN /m e massa efetiva m* = 24,7 mg. Ja na curva (b), obtemos
ket = 2,52 £ 0,19 kN/m e m* = 1,25 + 0,22 mg.
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5.2.3
Fator de Qualidade

Como visto no Capitulo 2, além da frequéncia de ressonancia e da cons-
tante elastica, outro parametro importante para compreendermos a dinamica
do QTF é o seu Fator de Qualidade (). A influéncia da massa extra pode
ser vista na Figura 5.6. A queda em () com a massa adicional Am segue um

comportamento exponencial.
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Figura 5.6: Queda no fator de qualidade com a adicdo de massa

Podemos ver que inicialmente (Q é muito alto (@ ~ 10000) e vai se
estabilizando a medida em que massas maiores sao adicionadas. Os valores
foram calculados de ajustes lorentzianos para cada medida feita com uma
massa diferente.

Para o caso de pequenas massas, a analise é mais complicada. Na
Figura 5.7 podemos ver uma variacao de () em funcao da massa, onde @)y é o
fator de qualidade antes do acoplamento das esferas, e Q; depois. E mostrado
a variacao em () para cada adicdo de massa diferente. Podemos ver que, em
alguns casos, apés a adi¢ao das esferas no brago do QTF o fator () é maior do

que sem as esferas.

5.2.4
Sinais elétricos — Corrente e Impedancia

Também ¢ importante um estudo de como a massa extra influencia nos
sinais elétricos passiveis de deteccao do QTF, sendo estes a corrente de saida,
I € a impedancia Zrp. Tais parametros podem ser vistos na Figura 5.8.
Como no caso de fy, ambos os parametros tem um comportamento nao-
linear. A corrente, medida inicialmente em cerca de 0,55 pA,,s, tem um alto

decaimento, obtendo o valor de aproximadamente 0,1 pA,,; ja a impedéancia


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412796/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412796/CA

Capitulo 5. Influéncia da Adicdo de Massa no Comportamento do QTF 73

1x10*
QO
3 Q,
4 é
1x10 : )
% }
3
T ¢
5 9x10°1 s
3 ) 1
% T
w s L)
8x10°
7x10° . . . . . . : : :
0 5 10 15 20

Massa Adicional (ug)

Figura 5.7: Variagdo em () para cada inser¢ao de esfera no brago do QTF.

tem um aumento subito, subindo de seu valor regular em aproximadamente
150 k€2 para valores entre 400 k2 e 500 kf2.
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Figura 5.8: (a) Variagdo da corrente de saida com adigdo de massa; (b)
Aumento da impedancia com a massa adicionada.

5.2.5
Balanceamento do QTF

Uma vez visto que a adi¢do de massa num dos bracos do QTF resulta
na piora em sua performance, decrescendo fy e ), podemos tentar compensar
essa perda balanceando o cristal, colocando massa no outro brago.

Pela Figura 5.9, podemos ver uma grande melhora nas curvas de resso-

nancia do QTF. A Figura 5.9 (a) mostra uma curva de ressondncia de um
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QTF com muita massa adicionada em um de seus bracos, enquanto as Figuras
(b) e (c) sao as curvas depois de alguma massa adicionada no outro brago.
Nota-se que a resposta as excitagoes se tornam mais estaveis, provocando um
sinal mais limpo e mais intenso. O ajuste lorentziano também vai se ajustando
melhor a medida em que a massa do outro brago ¢ aumentada, e a largura de

banda Aw vai se estreitando, portanto aumentando Q).
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Figura 5.9: Curvas de ressonincia de um QTF. (a) Sem balanceamento no
outro brago; (b) Uma primeira tentativa de balanceamento; (c) Mais massa
adicionada no outro brago.

Alguns parametros obtidos pelo balanceamento do QTF podem ser vistos
na Tabela 5.1.

Balanceamento | fy (kHz) | Aw (Hz) Q
0 28,9 20,1 | 994,12
1 273 144 | 19024
2 2.5 10,0 | 2430,2

Tabela 5.1: Balanceamento do QTF. Note que Balanceamento 0 indica que
nenhuma massa foi adicionada no brago livre do cristal.

5.3
Discussao

5.3.1
Sensibilidade e Frequéncia de Ressonancia

O valor obtido para a sensibilidade difere muito do que se tem relatado
na literatura [66], onde S ¢é cerca de 0,752 Hz/ng. Tamanha diferenca pode
ser explicada pelo modo como a adi¢ao de massa é feita no braco do QTF. Na
referéncia citada, o processo ¢é feito através de filmes de poliestireno dissolvidos
em tolueno, os quais sao acrescentados ao longo de toda a extensao do brago do
QTF, enquanto em nosso método tentamos acoplar as massas de teste apenas
na extremidade final de um dos bragos.

Portanto, verificamos que a forma com que a massa de teste é espalhada

pelo QTF influéncia diretamente na sua sensibilidade. De fato, ao espalhar
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a massa adicional ao longo do braco do QTF, ha uma mudanca na sua
massa efetiva e, consequentemente, na sua constante eldstica efetiva k.g. Esta
constante elastica tende a aumentar a medida em que a massa teste é afastada
da extremidade final do brago [30], tornando-o mais rigido. Ao espalhar o filme
por todo o braco, cria-se uma barreira, impedindo o QTF de vibar.

Também podemos ver que o erro na medida é maior para os valores
menores de massa. Isso indica que é mais dificil de se medir as propriedades

do cristal neste limite.

5.3.2
Método de Cleveland Modificado

A constante elastica do QTF é motivo recente de muita discussao na
literatura [27,29,33], e ndo ha um consenso sobre o método mais eficaz de sua
medida. No entanto, o Método de Cleveland Modificado tem sido um dos meios
mais aceitos para se obter este pardmetro [27,33].

Os valores de kg diferem entre si nos casos de grandes e pequenas massas.
E previsto na literatura que, para grandes massas, a relacio da variacdo da
frequéncia de ressonéncia com a massa adicionada seja nao-linear [27, 33].
Em nosso estudo, também obtivemos um comportamento nao—linear para este
limite, portanto, a reta tracada na Figura 5.5 (b) ndo é o melhor ajuste para
a curva apresentada, provocando essa discrepancia no valor de keg obtido.

Para o Método de Cleveland Modificado, os valores se distanciam da
constante elastica k calculada pelo método geométrico, usando as dimensoes
do brago do sensor, apresentado no Capitulo 4. Porém, no caso de pequenas
massas, ainda se mostram na mesma ordem de grandeza, em dezenas de kN /m.
Ainda assim, o método geométrico demonstra a ineficicia do modelo em que
o QTF é tratado como um cantilever comum. Ao ser excitado elétricamente,
o unico modo de vibragao possivel do cristal é o modo fora de fase, em que os
bragos oscilam em sentidos opostos, e o QTF nao apresenta um acoplamento
mecanico entre os bragos [33], de tal forma que nao pode ser tratado como um

oscilador mecanico simples.

5.3.3
Fator de Qualidade

A queda de @ implica que ndo apenas a massa efetiva do cristal estd au-
mentando, uma vez que a variagao de massa provocaria apenas uma mudanga
em fy, mas também o fator de amortecimento ; estd aumentando, o que di-
minui substancialmente a performance de oscilacdo do QTF. Como exemplo,

podemos ver na Figura 5.10 que a resposta do QTF fica mais instavel, assim
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como a largura de pico Aw se estende, em Aw = 15,4 Hz, um aumento de ~
400%.

18+

15

12+

rms)

Amplitude (mV

T T T T T T T T
29025 29100 29175 29250 29325

Frequéncia (Hz)

Figura 5.10: Curva de ressonancia para um QTF com massa adicionada em
um dos bragos. Am = 7,0 mg

Este resultado tem comportamento semelhante ao resultado apresentado
por B. P. Ng e colaboradores [26], e apresenta diferengas do resultado obtido
por A. Castellanos—-Gomez e colaboradores [28], confirmando a diferenca
causada pelo modo de excitacdo do QTF. Tanto neste trabalho, quanto o
trabalho de B. P. Ng, o QTF ¢ excitado por uma tensao elétrica, variando-se a
frequéncia, enquanto no trabalho por A. Castellanos—Gomez, o QTF é excitado
por uma ceramica piezoelétrica.

Para as pequenas massas, acreditamos que o resultado de termos valores
de ) mais altos apds a adicdo de massa se deve ao posicionamento das esferas.
Assim, alguns QTFs apresentam esferas na extremidade final e outros possuem
esferas mais para o meio do braco. Isto pode alterar o modo de flexdo na
vibragdo do brago do cristal. S. Dohn e colaboradores [67] mostraram que
modos flexurais mais altos de um cantilever possuem () maior que o primeiro
modo. Como os bragos do QTF também se comportam como barras oscilando,

acreditamos que 0 mesmo fenébmeno ocorre nesse caso.

5.3.4
Sinais Elétricos

A variagdo em I,,,s € Zgrr indica que a adicdo de massa no QTF nao
apenas causa um desbalanceamento na sua oscilagdo, mas também piora sua
performance. Neste caso, a adicdo de massa num dos bragos se comporta como
um aumento da resisténcia do QTF, Ryp, visto anteriormente. Isto é, quanto

mais massa temos num dos bracos, mais dificil é de se oscilar o cristal e,
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consequentemente, gerarmos uma corrente. Portanto, esse processo dificulta a
detecgao dos sinais os quais estamos interessados, dificultando a implementacao
do QTF ao AFM.

Vale ressaltar que o estudo da variacao da impedancia nao foi reportado
na literatura, enquanto a corrente de saida normalmente é estudada apenas
em fungao da tensao de excitagao [68], e ndo em fungao da massa adicionada.
No entanto, o estudo da variacao da impedancia é importante nao apenas
para a deteccao de forcas de interacao, uma vez que o aumento do pardmetro
dificultaria as medigoes, mas também na montagem do sistema de operagao

do AFM com o QTF, para o tratamento de casamento de impedéancias.

5.3.56
Balanceamento do QTF

Como visto na se¢ao 5.2.3, a adicdo das massas de teste provoca uma
alteragao no fator de amortecimento v na oscilacdo dos bragos do QTF. Ao
equilibrar os dois bracos, tentando colocd-los com a mesma massa efetiva,
estamos também normalizando o fator de amortecimento, o que resulta na

melhora apresentada na oscilagao do QTF.

5.4
Conclusées e Sumario

Neste capitulo vimos como a adicdo de massa num dos bracos do
QTF, simulando uma ponta para uso em SPM, afeta seu comportamento.
A influéncia desta adicdo de massa foi estudada em diferentes parametros
do comportamento do QTF, como a variacao da frequéncia de ressonancia, o
fator de qualidade, a corrente de saida e a impedancia. Vimos que a adigao de
massa nao apenas muda a massa efetiva do QTF, diminuindo sua frequéncia de
ressonancia, como também influencia a constante elastica efetiva kg, calculada
pelo Método de Cleveland modificado, e influi no fator de amortecimento da
oscilagdo, o qual pode ser normalizado pelo balanceamento do QTF, ao se
adicionar massa no outro brago.

Pela variagdo em fj, podemos determinar a sensibilidade S do cristal,
a qual encontramos o valor S = 0,32 £ 0,03 Hz/pg. Este resultado esta
relacionado ao modo em que as massas sao acopladas ao longo da extensao
dos bragos do QTF, o que pode afetar nao apenas a massa efetiva do brago,
como também o modo flexural.

Ainda pela variacao em f; de acordo Am, podemos usar o Método de
Cleveland modificado para estabelecer uma constante elastica efetiva, a qual

encontramos keg = 49,4 + 0,4 kN/m para o caso de pequenas massas e keg =
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2,52 £ 0,19 N/m para o caso de grandes massas. Tal resultado mostra uma
ineficicia do modelo geométrico, no qual todo o QTF ¢é tratado como um
cantilever.

A adicao de massa também afeta o fator de amortecimento ~; do cristal,
provocando uma queda no fator de qualidade (). Nosso resultado mostra um
decaimento exponencial de (), concordando com a literatura, e evidenciando a
diferenca entre os modos de excitacao do QTF, estes por excitacao elétrica ou
por uma ceramica piezolétrica.

Os sinais de resposta do QTF também sao fortemente afetados pela massa
extra. A corrente de saida tem uma queda de 0,55 A, s para cerca de 0,10
1A Ls; enquanto a impedancia aumenta de 150 k2 para aproximadamente 450
kQ2.

Essa perda de perfomance na oscilacao do QTF pode ser compensada por
um balanceamento do mesmo, adicionando massa no outro braco, inicialmente
livre. A medida em que o equilibrio vai sendo reestabelecido, temos uma

melhora em () e também nos sinais de resposta do QTF.
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6
Implementacao do QTF no AFM

Tendo visto o comportamento do QTF, partimos para sua implementacao
no AFM. O AFM usado é um MultiMode da Digital Instruments, com a
eletronica Nanoscope Illa. Ao longo do capitulo, veremos que essa eletronica
ainda sera usada para a operacao do microscépio, mudando apenas o sistema

de deteccao.

6.1
Sistema de Feedback Proposto

Antes de descrever a implementacao do QTF no AFM, descreveremos
primeiro o sistema de feedback usado no AFM convencional. O Multi Mode
trabalha no modo AM-AFM, como visto na secao 3.2.2. Nele, a ponta é
aproximado da amostra, a qual esta apoiada numa ceramica piezoelétrica. A
deflexdo do cantilever é feita através de um laser, que é incidido nele. O feixe é
entao refletido para um espelho que, por sua vez, o reflete para o fotodetetor.
A posicao do laser no fotodetetor é variada a medida em que o cantilever é
defletido. O sinal medido Ay é entao comparado com um sinal de referéncia
Aset, chamado de setpoint. O resultado da comparacao é um sinal de erro
£ = At — Aint, 0 qual tenta-se manter o menor possivel, idealmente em zero.

Este sinal entao passa por um sistema de ganhos, sendo eles um ganho
proporcional, um integral e um diferencial (PID). O controlador PID é quem
tenta manter o erro £ o menor possivel. O ganho proporcional nada mais faz
do que multiplicar € por uma constante Kp; o ganho integral realiza uma
integracdo no tempo sobre o sinal e, amplificando—o; e o ganho diferencial
realiza uma derivada temporal em €, onde o sinal também é amplificado. No
final, a saida do controlador tem a forma

u(t) = Kpe(t) + K; Lts(t’) dt’ + Kpjts(t) (6-1)

onde Kp, K; e Kp sao constantes ajustaveis, de modo a otimizar a saida do
controlador PID, a qual sera usada para realimentar a fonte de alta tensao e
a ceramica piezoelétrica do microscopio, como visto na Figura 6.1.

Nossa proposta para um sistema de feedback faz uso do controlador PID

integrado a eletronica Nanoscope Illa. Essencialmente, pretendemos mudar
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Figura 6.1: Diagrama de blocos do sistema de ganhos PID. O sinal de interacao
Ajnt é comparado com um valor de referéncia Ag. O erro e(t) resultante é
amplificado pelo controlador PID e direcionado a cerdmica piezoelétrica onde
a amostra é colocada.

apenas o sistema de detecgdo. Como visto ao longo deste trabalho, os QTFs
sao autossensiveis, nao precisando de um sistema externo para medicao, como
o laser diodo descrito anteriormente. Nosso sistema utiliza um gerador de
frequéncias, servindo tanto para a excitagdo do QTF como para referéncia
para um LIA, modelo SR844 RF da Stanford Research Systems. O LIA mede
a amplitude e a fase do sinal proveniente do QTF, retornando uma tensao
DC, Viia, proporcional a diferenca entre amplitude medida e amplitude de
referéncia e a diferenca de fase entre a interacao e a referéncia. Esta saida Vs
é entao enviado para um amplificador comparador, onde é comparado com um
valor de referéncia (set-point) varidvel. A saida do amplificador é integrada
ao AFM através do Mddulo de Acesso (SAM) do microscépio. O diagrama de

blocos pode ser visto na Figura 6.2.

Ref Amplificador
Gerado~r de e Lock-In
Funcao
in | out
Vil’l I/LIA
Vout Comparador
Circuito do QTF ETF Nanoscope llla SAM
erp = Vset = Viia

Vset

Setpoint
Variavel

Figura 6.2: Diagrama de blocos do sistema de feedback.
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6.1.1
O Circuito do QTF

Para a aplicagao do QTF excitado elétricamente, através do gerador de
fungoes, a tensao de excitagdo usada estd em 50 mV,,s, porém, como visto
no Capitulo 4, o QTF mantém uma resposta linear para uma vasta faixa de
tensoes de excitagao, assim podendo usar tensoes mais altas.

A corrente de saida do QTF é amplificada por um amplificador de
transimpedancia, transformando a corrente gerada em tensao elétrica, como
visto na Figura 6.3. Os amplificadores escolhidos, LF356J e CA3140E, sao do
tipo JFET ou MOSFET, com alta impedancia de entrada (da ordem de T),
baixa corrente de entrada (10 pA a 30 pA) e alta velocidade de performance.
A resisténcia usada para feedback pode variar entre 150 k2 até ordem de M.
Para o caso de centenas de kS, a saida apresenta um ganho quase unitario,
facilitando a entrada para o LIA, porém, perde-se qualidade do sinal, sendo
mais sensivel a ruidos. Com o ganho alto, na ordem de M), o sinal de saida ¢é
mais limpo, porém é necessario algum tipo de atenuacado para que este entre
no LIA ja que o limite de tensao do LIA é de + 5 V.

QTF

Figura 6.3: Esquema de QTF e amplificador de transimpedéancia.

6.1.2
O Circuito de Feedback

A saida do amplificador de transimpedancia é enviada para o LIA, que
compara o sinal medido pelo QTF com uma referéncia. Este é o inicio do
sistema de controle para feedback. A saida do LIA, uma tensao DC entre +10
V, é comparada com um valor de referéncia, o qual podemos ajustar.

Para simplificacdo do sistema, o setpoint usado é uma bateria convenci-
onal de 9 V, a qual controlamos a saida com um potenciometro de 100 kf2.
Assim, conseguimos controlar a tensao de saida da bateria, V., entre 0 e 9 V.
Esta saida Ve é entao direcionada a um amplificador seguidor (buffer), usado
para garantir um bom casamento de impedancias de um circuito para outro,

e para evitar perdas em corrente na saida.
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Apods o buffer, a saida Vi serve como entrada a um amplificador
comparador, usado para comparar as tensoes de setpoint com a saida do LIA.
Como num AFM convencional, usamos Vi com cerca de 2/3 do valor de
Viia quando o QTF tem sua amplitude méaxima. Tanto no buffer como no
comparador, é usado um amplificador LM741C, provavelmente o mais versatil
e mais usado amplificador disponivel [69]. Um esquema do sistema, assim como

uma foto da placa montada, pode ser visto na Figura 6.4.

( a) Vin
Vout

g — (oo

(=1

S, 100 kQ

) VLIA <
8

(b)

Figura 6.4: (a) Esquema do sistema proposto; (b) Foto da placa impressa.

6.2
Desenvolvimento de uma nova cabeca para o AFM

A implementagao do QTF no AFM vai além da parte eletronica e para
tal, precisamos desenvolver uma nova cabeca para o microscopio, uma vez que
nao conseguimos montar o cristal na cabeca original do MultiMode, como visto
na Figura 6.5.

Nosso modelo é baseado na cabeca de STM do MultiMode, como visto na
Figura 6.6. Para isso, medimos as dimensoes da cabega usada no modo STM
do microscépio, e entdo projetamos os objetos usando o software SolidWorks
Student Edition. A pega completa é formada por uma nova cabega (Pega 1) e
por uma pega suporte (Pega 2), onde o QTF é acoplado.

O esquema da cabega é demonstrado na Figura 6.7. O material usado
escolhido para construi-la foi aco inoxidavel, tal qual a estrutura do microsco-
pio. A cabeca é feita de duas partes, uma base e uma parede vertical. A base
contém um furo no meio, com didmetro de 19 mm, para se encaixar no lugar

em que as amostras sao colocadas; duas hastes laterais de 10 mm, usados para
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(b)

Figura 6.5: (a)AFM MultiMode disponivel no Laboratério de Nanoscopia da
PUC-Rio. (b) Cabeca do MultiMode.

Figura 6.6: (a) Cabega usada no modo STM do MultiMode; (b) Desenho da
nova cabeca para o AFM.

prender uma mola do microscépio, garantindo maior equilibrio na operacao.
Na parte inferior sao feitos dois buracos de 5,70 mm, de modo a encaixa—la
aos parafusos que fazem a aproximacgao até a amostra.

A parede tem uma altura de 21,26 mm, e possui uma abertura no meio,
a qual serve para acoplar a outra peca, onde o QTF serd colocado. Nesta
abertura, ha um furo de 3,0 mm para parafusar a Peca 2. Seu topo é inclinado
em 12°, de forma que, durante a aproximacao, temos garantia de que a ponta do
QTF é quem vai interagir com a amostra, e nao a lateral, podendo prejudicar
tanto a amostra como o cristal. Todos as dimensoes sao baseadas nas dimensoes
da cabeca de STM.

A Peca 2 é feita de um material isolante, para nao ocorrer interferéncia de
sinais ao acopla-la na cabeca. Inicialmente projetada para ser feita de acrilico,
tivemos de mudar a composicao para PVC. Ao encaixar o QTF na peca, usamos
cola (Loctite Super Bonder), e para trocar de cristal, usamos acetona para
retird—lo. Isso inviabiliza o uso de acrilico na peca, pois a acetona o danifica.

A peca tem forma retangular, para se adequar a cabeca. Em sua parte

superior, possui dois furos de 3,0 mm de diametro; o de tras para colocar o
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Figura 6.7: Nova cabega para o microscépio. (a) Vista superior; (b) Vista
lateral; (c) Vista frontal; (d) Vista inferior.

parafuso e prendé-la na cabeca, e o da frente para a passagem dos fios que
servem para aplicar a tensao elétrica ao QTF. A parte da frente contém uma
meia abertura de 1,50 mm de raio, que se une ao furo, onde o QTF é colado

na pecga. O desenho da Peca 2 é mostrado na Figura 6.8.

@ | (b) S
I
N

! 20,25

(c)

)

Figura 6.8: Pega de encaixe do QTF. a) Vista superior; (b) Vista lateral; (c)
Vista frontal; (d) Vista inferior.
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Figura 6.9: Montagem completa do sistema.

Na Figura 6.9, podemos ver a nova cabega acoplada ao AFM. Nela,
podemos ver a cabega colocada em cima da cerdmica piezoelétrica onde fica a
amostra, assim como todo o sistema usado para operacgao, incluindo um gerador
de fungoes para excitagao do QTF, um osciloscépio para monitoramento, o
amplificador Lock-In para medigdes, o circuito de feedback e o modulo de
acesso do MultiMode. No detalhe, é destacado a nova cabegca com o QTF

colado, assim como um circuito de excitacao acopaldo a Peca 2.

6.3
Resultados

Definidos o novo sistema para operac¢ao do microscopio, assim como novas
instalagoes para que esta seja possivel, tentamos entdao a implementagao do
QTF. Primeiramente, tentamos analisar o comportamento do QTF ao ser
colado na cabeca desenvolvido, o que pode ser visto na Figura 6.10. Pode—
se observar uma queda significativa no Fator (), como indicado. A largura
de banda aumenta e a amplitude é atenuada. Acreditamos que isso acontece
por causa da conexao com os cabos, os quais podem prejudicar a geragao e
aquisicao de sinais devido a extensao e interferéncias com outros cabos.

Apesar da queda na qualidade, o QTF montado na cabeca ainda mostra
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Figura 6.10: Amplitude e fase do QTF colado na cabega.

melhorias em relagdo aos cantilevers tradicionais de AFM. Uma comparagao

entre os sensores pode ser vista na Tabela 6.1.

Sensor Q
QTF livre 1,0 x10*
QTF na cabeca | 6,9 x10°
Cantilever 2,0 x10?

Tabela 6.1: Comparacao do fator de qualidade entre os diferentes sensores.

6.3.1
Curvas de Aproximacao

Além do comportamento do QTF na nova cabeca, fizemos também curvas
de aproximacao do QTF. A curva foi adquirida medindo a amplitude de saida
e a fase de oscilagao do cristal a medida em que uma superficie era aproximada
do mesmo, onde a distdncia entre ambos era controlada por um parafuso
micrométrico. As curvas podem ser vistas na Figura 6.11

Na Figura 6.11 (a), observamos a variagao de amplitude e fase para um
QTF vibrando com cerca de 78 nm de amplitude. Vemos que a amplitude
de saida passa a ser atenuada mais fortemente a partir de ~ 100 pm de
distancia entre o cristal e a base. A distdncias menores, a interacio ¢ mais
forte, e a amplitude apresenta uma queda quase linear. A fase passa a ter
um comportamento inconstante, mostrando uma leve oscilagao para valores
maiores de distdncias. A distancias menores, a fase também apresenta um
decaimento mais rapido e, como na amplitude, de forma aproximadamente

linear. Porém, ao entrar em contato, hd um grande salto da fase de oscilacao.
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Figura 6.11: (a) Curvas de amplitude (preto) e fase (azul) de acordo com a
distancia entre a base e o QTF. A tensao de excitacao do QTF usada foi
Vin = 25,0 mV,,s, € uma amplitude de oscilagdo estimada em Ay = 78,1 nm
(b) Atenuagao da amplitude de acordo com a distdncia para duas tensoes de
excitagao diferentes. Foram usados Vi, = 25,0 mV ;s (preto) e Vi, = 50,0 mV s
(azul). As amplitudes de oscilagdo foram estimadas de acordo com o calculo
exemplificado no Capitulo 4. Estas estdao indicadas na figura.

Na Figura 6.11 (b), observamos a atenuagdo da amplitude de saida
para duas diferentes tensdes de excitagao e, consequentemente, amplitudes
de vibragao. Percebe—se que com uma amplitude maior, a interacao ocorre em
distancias maiores, ainda que de forma fraca. A medida em que a distancia
vai encurtando, a queda na amplitude fica mais acentuada. Para o caso da
amplitude de 78,1 nm, a interagdo passa a ter maior efeito em distancias
efetivamente mais curtas que para o caso de alta amplitude de vibracao.

Acreditamos que a queda da amplitude de vibragao a grandes distancias
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se dé pela drea de contato/interacdo entre o cristal e a superficie a qual era
aproximada. Pela montagem do experimento, nao foi possivel que apenas a
extremidade do sensor fosse posta interagindo com a superficie, como se é
esperado num AFM. Ao invés, nao s6 a extremidade, mas também parte da
extensao de um dos bracos do diapasao interagiam com a amostra, provocando

a atenuacao na amplitude.

6.4
Sumario e Conclusdes

Neste capitulo foi visto a proposta feita para a operacao do QTF no
AFM usado no Laboratério de Nanoscopia da PUC-Rio. Para tal, foi pensado
um novo sistema de feedback, composto por um gerador de fungoes para
a excitagao elétrica do QTF; um Amplificador Lock-In usado para medir
a resposta do QTF devido as interagbes com a amostra. Esta interacao é
comparada com um sinal de setpoint ajustavel, gerando um sinal de erro, que
é enviado ao moédulo de acesso do microscépio, possibilitando uma operacao
externa.

Para completar a implementacao, tivemos de desenvolver uma nova ca-
bega para o AFM, de modo a acoplar o QTF. A cabega é feita de ago inoxidavel,
assim como a estrtura externa do microscopio. Na cabeca, encaixamos outra
peca, onde o QTF é colado. A pega de material isolante (acrilico ou PVC) para
evitar interferéncias elétricas no sinal.

Vimos que o comportamento do QTF acaba sendo prejudicado com o
acoplamento, porém, ainda assim, possui um fator de qualidade significante-
mente maior que cantilevers regulares de AFM.

Por fim, foram feitas curvas de aproximacao do sensor com uma superficie
de interacao, verificando a amplitude em funcao da distancia entre ambos. A
variacao da amplitude de oscilagdo do cristal depende da tensao de excitacgao e,
consequentemente, da amplitude de vibracao do sensor. A queda na amplitude
se da ja em grandes distancias, em cerca de 100 pm. Acreditamos que esta
queda se da pela area de interagdo entre o cristal e a superficie, uma vez que
tal area nao se configura apenas como a extremidade dos bracos do diapasao,

mas também incluindo parte da extensao do braco.
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7
Conclusoes

Nesta dissertacao foi estudado em detalhes um diapasao de quartzo — o
Quartz Tuning Fork — com o objetivo de implementa—lo como sensor de um
Microscopio de Forca Atdmica. A principio, este sensor pode ser implementado
em qualquer AFM, mas nosso objetivo inicial é usd—lo num MultiMode (Digital
Instruments) instalado no Laboratério de Nanoscopia do Departamento de
Fisica da PUC—Rio.

Antes de implementa—lo, porém, foi necesario entender seu funciona-
mento. Para isso, vimos os modelos teodricos usados para modeld—lo, e cada
uma de suas vantagens. O primeiro modelo trata o QTF como um oscila-
dor harmonico amortecido, assim como os sensores regularmentes empregados
em AM, com uma massa efetiva m e uma constante elastica krp. A partir
desse modelos, importantes parametros da oscilacao podem ser obtidos, como
a frequéncia de ressonancia fy e o fator de qualidade Q).

Vimos também que o QTF pode ser moldado como um circuito elétrico
equivalente ao oscilador harmoénico, sendo este um circuito RLC conhecido
como Clrcuito Equivalente de Butterworth-van Dyke. A principal diferenca
deste modelo estd na presenca de uma capacitancia em paralelo C,, causando
uma assimetria na curva de amplitude do QTF, a qual segue um comporta-
mento lorentziano, e uma diminui¢do no ganho apds o pico de ressonancia.

Ainda tratando o diapasao como uma barra extensa, realizamos o trata-
mento originado da Teoria da Elasticidade, util para obter a constante elastica
do QTF por suas dimensoes. Para se entender o comportamento dinamico do
QTF, é necessario levar em consideragao o movimento dos dois bracos. Ini-
cialmente realizamos um tratamento em que as duas barras do QTF oscilam
livremente sem atrito e sem serem forcados. Apesar de basico, este tratamento
traz informagoes tteis para a compreensao do QTF. Primeiramente, podemos
distinguir dois modos de vibracao principais, o modo em fase, em que ambos
os bracos vibram na mesma direcdo com a mesma intensidade, e o modo fora
de fase, em que os bragos vibram em dire¢bes opostas com a mesma ampli-
tude. Com esses dois modos, é possivel extrair uma constante de acoplamento
k. entre os dois bragos.

Em seguida, tratamos o par de osciladores considerando o atrito e usando
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um movimento forcado. Esta forca aplicada ao movimento se difere caso o
QTF seja excitado por uma tensao elétrica AC, usando o efeito piezoelétrico
para se movimentar, ou se 0 QTF ¢ excitado indiretamente sendo preso numa
ceramica peizoelétrica e, entao, a ceramica é posta para vibrar. Tal diferenca
causa comportamentos diferentes, principalmente na forma com que o fator )
decai com o acréscimo de massa em um dos bracos.

A caracterizagdo do QTF foi reportada no Capitulo 4. Para a aquisicao
dos sinais, dois circuitos foram usados, um com o QTF em série com uma re-
sisténcia e um com o QTF passando por um amplificador de transimpedancia.
Como o primeiro circuito apresenta um crescimento linear com da impedéancia
do QTF com a resisténcia usada, decidimos usar o amplificador de transim-
pedancia. A aquisicao é feita variando a frequéncia de excitagao do QTF, e
a tensao sa saida do amplificador é enviada para um Amplificador Lock—In
(LIA), comparando a resposta do QTF com a prépria tensdo de excitagao,
usada como referéncia para o LIA.

O QTF apresenta uma resposta linear em relacdo a excitacao até para
tensoes mais altas, da ordem de ~ 2 V. Ja na variagao de frequéncia, vimos que
a amplitude tem um comportamento lorentziano, como previsto no Capitulo 2,
e também ¢ possivel ver a assimetria causada por C),. A amplitude sofre grande
atenuacgao de acordo com o ambiente de operacao do QTF, em vacuo ou em ar;
e o Fator de Qualidade chega a cair uma ordem de grandeza quando operado
em ar. Ainda assim, os valores sdo significantemente mais altos que o de um
cantilever regular de AFM. Com o LIA, também é possivel obter os parametros
R, L, Cs e C, do circuito equivalente, através dos canais de Parte Real e Parte
Imaginaria. Estes sao da ordem de k), kH, fF e pF, respectivamente.

Para a caracterizacdo mecanica, as dimensoes do QTF foram medidas
por um microscépio Otico. O comprimento dos bracos é da ordem de mm,
enquanto a largura e a espessura sao da ordem de décimos de milimetros. Tais
dimensodes resultam numa alta constante elstica krgp, em cerca de ~ 37,0 kN.
Com krp, estimamos a amplitude de vibracao dos bracos com um método
usando a variacao de energia. Esta amplitude varia entre ~ 80 nm e 160 nm,
dependendo da amplitude de excitagao.

A influéncia da adigao de massa foi estudada visando simular o comporta-
mento do QTF com uma ponta acoplada em dos bragos. A adicdo com massas
de teste, sendo esferas de Pb-Sn ou gotas de cola (Loctite Super Bonder). A
massa adicional causa uma mudanga em fy, cujo comportamento depende do
limite de massa adicionada. Para massas pequenas, a mudanca em fy, é li-
near, enquanto com massas grandes, este comportamento ja nao ¢ presente.

Pela mudancga em f; calculamos a sensitiviade S do sensor, em S = 3,2 + 0,3
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Hz/ng.
Pelo Método de Cleveland Modificado calculamos uma constante elastica

keg. Para o limite de pequenas massas, obtemos kg na ordem de 10* N/m,
enquanto em grandes massas em ordem de 10° N/m. Tais valores mostram
uma ineficiéncia no modo geométrico para a constante elastica do sensor.

A massa adicional também causa mudancas significativas no Fator de
Qualidade, na corrente de saida e na impedancia elétrica do QTF. O Fator @
tem um decaimento exponencial para o limite de grandes massas; enquanto
para as pequenas massas registramos valores de () maiores apds a adicao.
Acreditamos que isso ocorre pelos locais em que as esferas de Sn-Pb sao
adicionadas, podendo mudar os modos flexurais do cristal. A queda exponencial
segue o reportado na literatura para um QTF excitado elétricamente. A
corrente de saida tem uma queda significativa de forma nao—linear, causando
um aumento na impedancia de ~ 100 k€2 para ~ 500 kf2.

Vimos que esta perda de qualidade na oscilagao pode ser compensada com
o balanceamento do QTF, adicionando massa no outro braco. Este processo
torna a oscilagao mais estavel e, embora fy diminua, () volta a aumentar.

Por fim, tentamos a impementacao do QTF no AFM. Para isso, precisa-
mos fazer um novo sistema de feedback, parecido com o sistema do microscopio,
onde um sinal de erro gerado pela diferenca de amplitude de setpoint com a
amplitude do cantilever durante a interagao com a amostra. Este sinal de erro
passa por um sistema de ganhos PID para entao formar a imagem. Nossa
proposta constitui de um circuito em que ajustamos a tensao de setpoint e a
comparamos com uma tensao devido a interacao do QTF com a amostra.

Também criamos uma nova cabega para o microscopio, de modo a acoplar
o QTF. A cabeca é composta por duas pecas distintas, uma base e uma barra
onde 0 QTF é colocado. A base é feita de aco inoxidavel, assim como a estrutura
do AFM, e a barra é feita por um material isolante, o qual usamos PVC ou
acrilico. Vimos que o QTF tem o comportamento levemente modificado pelo
acoplamento na peca, provavelmente pelo sistema de cabeamento envolvido.
Também foram feitas curvas de aproximacao do cristal, medindo a amplitude
em funcao da distancia de interacdo entre o sensor e uma superficie.

A alta sensitividade do QTF faz com que seja um bom candidato para
sensor do microscépio, podendo obter imagens com maior qualidade e detectar
forcas de menor intensidade. Dentre as perspectivas futuras, pretendemos
realizar medidas diretas da amplitude de vibragao do cristal, usando—o como
amostra num AFM convencional; assim como novas curvas de aproximacao,
levando em conta a interacao apenas da extremidade de um dos bracos do

cristal com uma superficie.
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Dentre outros modos de operacao, pretendemos usar o modo EFM com
o sensor, o que pode ser facilmente obtido ao aplicar um potencial DC ao
excitar o QTF. Um sistema de feedback baseado em modulacao FM também

pode melhorar o sistema de aquisi¢ao, o que pode ser obtido com o uso de um
Phase—Locked Loop.
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A
O Amplificador Lock—In

Neste apéndice, apresetaremos uma breve discussao sobre o Amplifiador
Lock—In (LIA) usado na aquisigao de sinais do QTF. Por causa desta detecgao,
o LIA é um importante instrumento na nossa proposta de feedback, pois dele
resulta um sinal em corrente continua (CC) proporcional ao sinal medido, o
qual é comparado com uma tensao de setpoint. A resultante desta comparagao

¢é enviada para o médulo de acesso de sinais do microscépio.

Al
Descricao

Os LIAs sao usados para detectar e medir sinais em corrente alternada
(CA) de baixa intensidade. Para a detecgdo, é usada uma técnica denominada
detecgao sensivel a fase (PSD), a qual consegue detectar a componente de um
sinal numa fase e frequéncia especifica, determinada por um sinal de referéncia.

O LIA usado é o modelo SR844 da Stanford Research Systems. Este
possui uma largura de banda de deteccao de 25 kHz a 200 MHz, uma
impedancia de entrada de 5 {2 ou uma combinacao de 1 MS2 em paralelo com
30 pF, com sensitividade entre 100 nV,,s € 1 V.. Importante notar que o
aparelho tem um limite de entrada do sinal em + 5 V (em CC + CA). Este
modelo tem dois canais de detecc¢do, tal que no Canal 1 é possivel medir a
amplitude do sinal, R (em V ou dBm) e a parte real do sinal, X; enquanto no
Canal 2, podemos medir a fase, ©, e a componente imaginéria do sinal, Y.

Um diagrama de blocos simplificado de um LIA pode ser visto na
Figura A.1. O sinal de entrada é enviado & um pré-amplificador, e, em seguida,
por um filtro passa—banda, consistente de um filtro passa—baixa com uma
frequéncia de corte wszyp em 200 MHz, podendo atenuar o sinal em até 20 dB, e
um passa—alta com wsgp em 20 kHz. Apds o passa—banda, existe a opcao de se
amplificar novamente o sinal, em até 20 dB. O sinal é entao multiplicado com
um sinal de referéncia, o qual pode se ajustar a fase, através de um misturador.
Do misturador, resulta um produto entre os dois sinais, V5, que entao é filtrado
por um filtro passa-baixa, com wsqp em 180 kHz. Apds a filtragem, o sinal
analogico é convertido em sinal digital, que é processado e convertido para um

sinal analdgico, o qual é novametne amplificado. Por simplicidade, a parte da
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conversao analdgica—digital e processamento do sinal foi omitida do diagrama.

Entrada Passa-Banda Misturador Passa-Baixa

Pré-Amp

Phase Shifter

Saida

NgO

Figura A.1: Diagrama de blocos simplificado de um LIA.

A.2
Da medicao sensivel a fase

Dado um sinal senoidal de entrada, Vjsin(wgt + ©1), onde Vi é a
amplitude, ©; a fase e wgr a frequéncia, o LIA o multiplica com um sinal
de referéncia Vg sin(wgt + Og), através de um misturador. O sinal gerado é,

entao, um produto dos dois sinais:

VMl = ‘/1VR sin(th + @1) + sin(th + @R), (A—l)

o qual pode ser resscrito da forma:

1 1
Vi = §V1VR cos(Or — 61) + EVIVR sin(2wgt + Ok + 61) (A-2)

Ap6s o misturador, a componente sin(2wrt + O + ©1) é removida ao

passar por um filtro passa—baixa, de tal forma que a resultante é dada por:

Van 1 vt = 5 ViV os(On — ©1). (A-3)

Como este sinal de saida depende da diferenca de fase entre a referéncia

e o sinal medido, o sistema ¢é chamado de detecgcdo sensivel a fase. O SR844
possui 2 misturadores, defasados em 90 graus entre si, para uma maior precisao.
O sinal de referéncia no segundo misturador ¢ do tipo Vg sin(wrt + O —7/2).

Assim, multiplicando—o pelo sinal de entrada, temos:

1 1
VMl = 5‘/1‘/3 COS(@R — @1 — 7T/2) + 5‘/1‘/}{ sin(?th + @R + @1 — 71'/2) (A—4)
E, novamente, passando por um filtro passa-baixa, o sinal se reduz a:

1
Va2 + FIL = §V1VR COS(@R -0 — 7T/2)
1 ) (A'5>
Varz + FIL = §V1VR SlH(@R - @1)
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Dividindo (A-5) por (A-3), é possivel detectar a diferenca de fase entre

o sinal medido e o sinal de referéncia. As possiveis saidas dos canais do LIA

podem ser vistas na Tabela A.1.

Sinal Simbolo Expressao
Amplitude R VAR\/(VMl +rin)? + (Ve & Fin)?
Fase Orp — 6, tan™! (%)
Parte Real X Rcos(©Or — 01)
Parte Imagindria Y Rsin(O©r — ©4)

Tabela A.1: Possiveis medi¢oes do LIA.
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B
Programas escritos em MATLAB

Neste apéndice, serao apresentados alguns codigos escritos no MATLAB
usados durante a dissertacao. Na parte tedrica, apresentamos apenas alguns
exemplos, visto que as imagens foram geradas de forma semelhante. Quanto
a aquisicao, o software foi de grande importancia no trabalho, permitindo a
comunicagao entre os dados medidos pelo LIA com um PC, gerando um arquivo

de dados para analise.

B.1

Codigo para Aquisicao de Dados

clear

fh——————————= Imput_channel---------- yA

AT=analoginput (’nidaq’,1);

ch=addchannel (AI,0); % Canal de Amplitude ou X
chil=addchannel(AI,1); % Canal de Fase ou Y

AT .Channel.InputRange=[-10,10];

set (AI,’SampleRate’,100) % Dados por segundo

set (AI,’SamplesPerTrigger’,30000); % Total de dados

Sty b
fm——————= acquisigdo-—----—-—-—-—-—-—-——- .
for i=1:1
start (AI)
data=getdata(AI);
end
=== Write the measured data to file———-———---—- yA

save E:\Felipe\Linear\I-V\Vin\2000mV.txt data -ASCII

% local onde o arquivo e salvo

plot(data) 7% Grafico dos dados
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B.2
Codigo para gerar a Figura 2.4

clear, clf
fn=32765.03; wn=2*pi*fn; ’ Frequéncia de Ressonédncia
£1=32764.92; £2=32765.18; df=f2-f1; % Largura FWHM

Q1 = 125; Q2 = 250; Q3 = 500; % Fator de Qualidade
yO0=1; % Amplitude de oscilag3o

FREQ=[32E3:0.001:33.5E3]; % Variagdo em Frequéncia

for i=1:1length(FREQ)

f = FREQ(1);

num = yOx(2*pi*xfn)~2;

A = (2%pixfn)~2 - (2*pixf)~2;
D1 = A.72;

D21 = (2%pixf*2kpixfn/Ql)"2;
D31 = D1 + D21;

denl = D3170.5;

\\
D22 = (2xpixf*2xpixfn/Q2)~2;
D32 = D1 + D22;

den2 = D3270.5;

D23 = (2xpixf*2xpixfn/Q3)~2;
D33 = D1 + D23;
den3 = D3370.5;

tgl = D21./A;
tg2 = D22./A;
tg3 = D23./A;

x01(i,:) = num/deni;
x02(i,:) = num/den2;
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x03(i,:) = num/den3;

phil(i,:) = atan(tgl);

phi2(i,:) = atan(tg2);

phi3(i,:) = atan(tg3);
end

figure(1), plot(FREQ/fn, x01);

grid on

xlabel (’Frequencia (Hz)’, ’FontSize’, 20);
ylabel (’Amplitude (u.a.)’,’FontSize’,20);
x1im=[0.99 1.01];

hold on;

plot (FREQ/fn, x02, ’r’);

plot (FREQ/fn, x03, ’g’);

legend(’Q = 125°, ’Q = 250°, ’Q = 500’);

hold off;

figure(2),plot (FREQ/fn,phil1*180);

xlabel (’Frequencia (Hz)’, ’FontSize’, 20);
ylabel (’Fase (deg)’,’FontSize’,20);
x1im=[0.99 1.01];

hold on;

plot (FREQ/fn,phi2*180,°’r’);

plot (FREQ/fn,phi3*180,’g’);

legend(’Q = 125°, ’Q = 250’, ’Q = 500’);

hold off;

105
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B.3
Codigo para gerar a Figura 2.11

% Funcao de Transf. em Massas de Osciladores Acoplados - Ng et al.,

% Ultramicroscopy 2009

clear, clf, clc

ml 0.0366; %massa de um dos bracos
m2 [0.0366 0.1 0.366 0.7 1]; % vetor de variacao de massa de outro braco
k = 10000; % constante elastica

gammal = 0.03; a = 0.5; b = 0.6; % fator de amortecimento de um dos bracos

gamma2 = [0.03 0.3 3.5 7 10]; % variacao no fator de amortecimento

wnl = sqrt(k/ml); % frequencia de ressonancia

s = tf(’s’); % atribuicao a s = jw para funcao de tranferencia

for i=1:length(m2);
dm = m2(i);

g2 = gamma2(i);
wn2(i,:) = sqrt(k/dm);

A1(i,:) = dm.*s72 + dm.*s*(g2 + b) + k + 2x*a;
A2(i,:) = s72#ml + s*(gammal + b)*ml + k + 2%a;
B(i,:) = (s72*ml + s*(gammal + (1/2))*b*ml + k + a);
C(i,:) = (dm.*s”2 + s*x(g2 + dm.*x(1/2))*b + k + a);
D(i,:) = (a + s*x(1/2)*b*ml)*(a + s*dm.*(1/2)%*Db);
H(i,:) = B(i,:)*C(i,:) - D(i,:);

X1 = A1(i,:)/H@, D);

X2 = A2(i,:)/H@, );

hold on

figure(1), bode(X1), grid on;
figure(2), bode(X2), grid on;
end
hold off
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legend(’q = 0’, ’q = 0.866’, ’q = 4.50°, ’q = 9.06°, ’q = 13.17);
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