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De los micrometros a los picometros: evolucion
de las técnicas de microscopia para el estudio de
nanomateriales

From micrometers to picometers: evolution
of microscopy techniques for the study of
nanomaterials
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ABSTRACT: Over the last few decades, electron microscopy (EM) and scanning probe microscopy
(SPM) techniques have had a great contribution to the study of nanomaterials in many research
fields, providing morphological, structural, interfacial, electric and magnetic information,
among many others. Recent technological advances of these techniques have helped to achieve
unprecedent spatial resolution limits unimaginable 25 years ago, being the last reported values
of tenths of picometers (10" m). In addition, these techniques have grown in analytical capa-
bilities in the nanoscience and nanotechnology fields, resulting in new independent, or even
complimentary, techniques that have improved the understanding of interaction phenomena
and physicochemical properties at the atomic and molecular scale. In this paper, an analysis of
the actual importance of these techniques as well as some of their recent characterization and
analytical achievements are discussed. Finally, in view of its enormous progress and large po-
tential in the study and understanding of physical and chemical processes at the nanoscale,
future challenges and perspectives are underlined.

KEYWORDS: scanning electron microscopy (SEM), field emission electron microscopy (FSEM),
transmission electron microscopy (TEM), high resolution-high angle annular dark field (HR-HA-
ADF), scanning transmission electron microscopy (STEM), atomic force microscopy (AFM), scan-
ning tunneling microscopy (STM), scanning tunneling spectroscopy (STS), magnetic force micros-
copy (MFM).

RESUMEN: En las Gltimas décadas, las técnicas de microscopia electronica (EM) y microscopia de
barrido por sonda (SPM) han contribuido enormemente al estudio de nanomateriales en muchos
campos de investigacion, dando informacion de propiedades morfologicas, estructurales, de
superficie, eléctricas y magnéticas, entre muchas otras. Los avances tecnologicos recientes aso-
ciados con estas técnicas han permitido alcanzar limites de resolucion espacial que hace 25
afios era inimaginables, siendo los Gltimos valores reportados de decenas de picometros (107
m). Adicionalmente, estas técnicas han crecido en sus capacidades de analisis en el campo de
las nanociencias y nanotecnologia, dando lugar a otras microscopias independientes, o incluso
complementarias, que han contribuido al entendimiento de fendmenos de interaccion y propie-
dades fisicoquimicas a escalas atomicas y moleculares. En este articulo, se hace un analisis de
la trascendencia actual que tienen las técnicas de microscopia electronica y de microscopia de
barrido por sonda, y se mencionan brevemente algunos de sus alcances actuales como métodos
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de caracterizacion y analisis. Finalmente, se sefialan algunas retos, asi como perspectivas, en
cuanto a su enorme potencial para impulsar el estudio y entendimiento de procesos fisicos y
quimicos a nanoescala.

PALABRAS CLAVE: microscopia electronica de barrido, microscopia electronica de barrido de
emision de campo, microscopia electronica de transmision, campo oscuro anular a angulo
grande en alta resolucion, microscopia electronica de transmision de barrido, microscopia de
fuerza atomica, microscopia de efecto tunel, espectroscopia de tunelamiento de barrido, mi-
croscopia de fuerza magnética.

Introduccion

Los inicios de la nanociencia y nanotecnologia estan estrechamente relaciona-
dos con el fisico teérico Richard Feynman, premio Nobel de Fisica en el afio
1965, por sus aportaciones en la electrodindmica cudntica. Feynman, en 1959,
durante su famosa conferencia “There’s plenty of room at the bottom” (Hay
mucho espacio en el fondo), en la reunién de la Sociedad Americana de Fisica,
hablé de la materia a escala atémica y molecular, y mencioné la siguiente frase
premonitoria de la nanotecnologia: “Nada en las leyes conocidas de la fisica
impide que se puedan escribir los 24 volimenes de la Enciclopedia Britdnica
en algo tan diminuto como la cabeza de un alfiler, construir una maquinaria de
tamario molecular, y herramientas de cirugia capaces de introducirse en el
cuerpo del paciente y operar desde el interior de sus tejidos”, (Ralph Merkle,
2018). Estas frases provocaron inicialmente mds risas que admiracién, tal es
asi, que el articulo resultado de ese trabajo tuvo sus primeras citas hasta el afio
1980. Por otra parte, estas palabras fueron un desafio para mejorar la resolu-
cién del microscopio electrénico (EM),? que en el afio 1959 era del orden de 5
nm, y crear el microscopio de efecto tunel (STM), que se dio a conocer hasta el
afio 1981 por Gerd Binnig y Heinrich Rohrer, investigadores de la IBM Re-
search Divison (Binnig, 1982). Lo anterior, demostré que Feynman tenia toda
la raz6n al decir que no hay nada en las leyes de la fisica que impida interaccio-
nar con dtomos, e incluso manipularlos, para crear estructuras tales como le-
tras, en alusién a las siglas de IBM que dejaron plasmadas Donald Eigler y Er-
hard Schweizer en 1989 en una superficie de niquel usando 35 dtomos de Xe.

Para el caso de la microscopia electrénica, en la figura 1 se muestra un
esquema de cémo ha ido evolucionando su resolucién espacial (Pennycook,
2006). Como se observa, la microscopia de luz llegé a su limite de resolucién
en el afio de 1872, con la teoria desarrollada por Ernst Abbe. En ella, se esta-
blecen las condiciones que deben satisfacer las lentes de un sistema 6ptico
para generar imagenes nitidas y libres de aberraciones esféricas, cromaticas
y coma. En particular, la aberracién esférica (Cs) y la longitud de onda (M)
son las limitantes principales de la resolucién (R) de un microscopio, sea de
luz o electrénico (R ~\*¥* Cs'/4).

2 La lista completa de acrénimos usados se encuentra al final del articulo.
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Recordemos que la aberracién esférica es inherente a cualquier tipo de
lente, sea de vidrio o electromagnética, y consiste en que los rayos paraxiales
(los que pasan cerca del eje 6ptico) difieren en su punto focal con respecto a los
rayos marginales (los cuales pasan mas alejados del eje 6ptico). A la distancia
que separa el foco de los rayos paraxiales y marginales, se le conoce como cons-
tante de aberracién esférica (Cs), la cual puede ser disminuida inicamente por
los fabricantes de microscopios. Dado que la longitud de onda en el espectro
visible es de centenares de nanémetros, y considerando la minimizacién de la
aberracién esférica gracias a la teoria de Abbe, la microscopia de luz llegé a su
limite de resolucién en centenares de nanémetros en el afio 1880, siendo Karl
Zeiss el fabricante del instrumento. Desafortunadamente, con la resolucién
que nos brinda un microscopio de luz, poco se puede saber sobre las propie-
dades estructurales y morfoldgicas de sistemas nanoestructurados.

El primer EM fue el de transmisién (TEM), y fue construido entre 1925
y 1933 en Berlin, Alemania, por Ernts Ruska (en aquel entonces estudiante
de doctorado) y Max Knoll (tutor de Ruska). El microscopio como tal se dio a
conocer en el afio 1933, tenia una resolucién apenas 10 veces mayor a la de
un microscopio de luz, lo cual se asocié con las grandes aberraciones de las
lentes electromagnéticas utilizadas y al bajo voltaje empleado. Debido a ello,
el microscopio electrénico no tuvo un interés inicial para su uso en las dife-
rentes ramas de la ciencia, sin embargo, el logro mas importante de Ruska y
Knoll fue demostrar que era posible formar imagenes con electrones.

Gracias al alcance de andlisis que tenia el EM, en el afio de 1986, con una
resolucién menor a 2 A (0.2 nm), Ruska recibe el premio Nobel de Fisica junto
con Binnig y Rohrer (desafortunadamente, Knoll habia fallecido dos afios
antes), con lo cual se reconoci6 el gran aporte cientifico que hicieron él y Knoll
en el estudio de materiales organicos e inorgdnicos para estudiar la forma,
distribucién de tamarfio y estructura cristalina de nanoparticulas (NPs). Ac-
tualmente, el EM se sigue desarrollando de manera inimaginable, tan es asi,
que hoy en dia se tienen equipos de TEM con resolucién de subangstroms
(0.05 nm o 50 pm), y microscopios electrénicos de barrido (SEM) con resolu-
cién de 0.5 nm, lo que los convierte en herramientas prioritarias en el estudio
de sistemas nanométricos (Pennycook, 2006; Oxley, 2017).

En la figura 1, se describen brevemente los alcances que tienen hoy en
dia los microscopios electrénicos y de SPM, en sus diferentes modalidades y
técnicas analiticas asociadas.

Microscopia electronica de transmision (TEM)

Desde su aparicién, el TEM ha tenido un avance vertiginoso, no solo desde el
punto de vista de la resolucién espacial alcanzada, que gracias a los avances
en los correctores de aberracién esférica llega a 50 pm (0.05 nm), sino tam-
bién por los modos de operacién con los que cuenta. Un TEM moderno tra-
baja con voltajes de aceleracién en el intervalo de 100-300 kV. La ilumina-
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FIGURA 1. Cronologia del desarrollo de la microscopia de luz y electronica.
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cién es proporcionada por un cafién de electrones que consiste de un catodo
de emisién termoidnica de W (o, LaBy), el cual proporciona un haz de elec-
trones cuasi-monocromatico y poco coherente, o por un cafién de electrones
por emisién de campo, el cual proporciona un haz monocromatico y de alta
coherencia espacial (filamento W recubierto con ZrO,). Una vez emitido el
haz de electrones, pasa a través de varias lentes electromagnéticas (conden-
sadoras, objetivas y proyectoras), no sin antes pasar por la muestra de inte-
rés que se coloca entre las lentes condensadora y objetiva. El resto de las
componentes son lentes proyectoras que amplifican la imagen consecutiva-
mente. La imagen se proyecta finalmente sobre una pantalla fluorescente,
vista a través de una ventana de vidrio. Debajo de la pantalla se encuentra
una cdmara CCD o cdmara fotografica, la cual debe estar en vacio al igual que
el resto de la columna del microscopio (entre 10 — 107 torrs).

Los modos de operacién asociados con un TEM de tltima generacién son
mas de 12. Entre ellos se tienen los siguientes: campo claro (CTEM), campo
oscuro (DFTEM), microscopia electrénica de transmisién de alta resoluciéon
(HRTEM), microdifraccién (uDiff), difraccién de electrones por haz conver-
gente (CBED), patrén de difraccién con precesion de electrones, campo os-
curo anular a 4ngulo grande (HAADF), campo oscuro anular a 4ngulo grande
en alta resolucién (HR-HAADF), microscopia electrénica de transmisién por
barrido (STEM), Crio-TEM, holografia electrénica, tomografia electronica, y
las técnicas analiticas espectroscopia por dispersién de energia de rayos X
(EDS) y espectroscopia por pérdida de energia de electrones (EELS) con su
respectiva capacidad para realizar mapeo de elementos.
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A continuacién, se abordaran las técnicas mas utilizadas en nanociencias
y nanotecnologia: CTEM, HRTEM, HAADE HR-HAADF, EELSy STEM, con la
intencién de mostrar algunos ejemplos de su aplicacién, asi como sus alcances
y limitaciones en el andlisis de sistemas nanoestructurados. Para una mayor
profundidad en la teoria de cada una de estos modos de operacién de un TEM,
se recomienda consultar el libro de William (2009), y el de Bell (2013).

Microscopia electronica de transmision de alta
resolucion (HRTEM)

Cuando se realiza la sintesis de un material nanométrico, frecuentemente
nos hacemos las siguientes preguntas; jrealmente sintetizamos nanoparti-
culas?; s cudl esla distribucién de tamaiio de particula?; ;cémo esta distribui-
da dentro de una matriz y como es la interaccién nanoparticula-soporte (si
es el caso)?; scudles son sus posibles formas?; ;qué fase cristalina tienen?,
entre otros. TEM responde a estas preguntas en sus modalidades de CTEM,
HRTEM, STEM, HAADF y HR-HAADF. En la figura 2a, se muestra la trayec-
toria del haz electrénico al interaccionar con la muestra bajo observacién en
los modos de operacién CTEM y HRTEM. Para una muestra cristalina, la
imagen de HRTEM es el resultado de un proceso de interferencia de los ha-

FIGURA 2. a) Formacion de imagen HRTEM de un material cristalino. b) Arreglo de los diferentes de-
tectores en una unidad STEM, campo claro (BF), campo oscuro (ADF) y campo oscuro anular a angulo
grande (HAADF). c) Vista en 3D del detector anular HAADF e imagenes obtenidas en STEM en los modos
BF y HR-HAADF del compuesto BiFeO;; en la imagen HR-HAADF de marco azul, los atomos brillantes
son de Bi (bismito) y los menos brillantes de Fe (fierro). La imagen con marco rojo de campo claro
muestra columnas de oxigeno. La imagen en marco verde corresponde a una muestra de LaMnO; por
EELS, donde el Mn se muestra en rojo, O en verde y La en azul.
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ces difractados. Se debe hacer notar que en este modo de operacién, un haz
electrénico fijo casi paralelo ilumina la muestra, lo cual puede llegar a ser un
problema, pues debido a la interaccién electrones-muestra, las nanoparticu-
las y/o peliculas delgadas pueden vibrar, desplazarse, girar e incluso cambiar
de forma durante el estudio afectando la calidad de los resultados. Para evi-
tar estos problemas, la preparacién de la muestra se vuelve un factor deter-
minante en los resultados que se obtienen. En la figura 2b se muestra el arre-
glo de los diferentes detectores en una unidad STEM, y en la figura 2¢, un
esquema y tipo de imdgenes obtenidas con el detector anular HAADF.

En la figura 3a se muestra un ejemplo de una imagen tipica de los afios
80 y 90 del siglo pasado obtenida por CTEM de nanoparticulas de Pt/SiO, a
100 kX para estudiar su tamaiio y distribucién. Sin lugar a duda informacién
importante, pero limitada para las exigencias de hoy en dia. En la figura 3b,
se muestra una imagen adquirida por HRTEM de una nanoparticula de Au
de 20 nm de forma decaedral obtenida a 500 kX con su respectivo modelo en
3D (figura 3c). Cabe sefialar que la morfologia en ocasiones es dificil de de-
terminar, pues una imagen de TEM es una proyeccién en dos dimensiones
de un objeto que tiene forma tridimensional. A pesar de esto, la posible
forma tridimensional de una nanoparticula se determina con base en las ma-
clas observadas (que en realidad son las aristas de la nanoparticula), a la
orientacién de la red cristalina y a la forma del contorno de la nanoparticula,
tal como se muestra en figura 3b. Tomando en cuenta lo anterior, técnicas
como STEM, HAADF y HR-HAADF han adquirido una gran relevancia en el
andlisis de sistemas nanoestructurados.

Microscopia electronica de transmision por barrido (STEM)
y campo oscuro anular a angulo grande (HAADF)

El funcionamiento de un STEM es similar al de un SEM, en ambos casos el
haz de electrones es enfocado sobre la superficie de la muestra y la barre con

FIGURA 3. a) Imagen de CTEM de Pt/SiO,, obtenida a 100 kX. b) Imagen obtenida por HRTEM a 500 kX
de una nanoparticula de Au de forma decaedral.
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la ayuda de la bobina deflectora. Al pasar el haz de electrones por cada punto
de la muestra produce diferentes sefiales que son detectadas, en el caso de
STEM, por detectores colocados por debajo de la muestra, en tanto que en
SEM, los detectores estdn colocados por arriba de la misma. En el caso de
STEM, el haz de electrones debe tener, de preferencia, un didmetro menor a
0.02 nm y el espesor de la muestra no debe ser mayor a 100 nm, mientras que
en SEM, el didmetro del haz estd entre 5 nm y 200 nm.

Con base en lo expuesto y con la aparicién a finales del siglo pasado de
las tecnologias de emisién de campo, los correctores de aberracién esféricay
al aumento de la relacién sefial/ruido, hoy en dia STEM se ha convertido en
la técnica de microscopia mds utilizada en la investigacién de sistemas na-
noestructurados. La resolucién actual alcanzada es del orden de 50 pm.
Antes de la aparicién de los correctores de aberracién esférica y equipos de
emision de campo, era dificil introducir suficiente corriente en la sonda (haz
de electrones enfocado en la muestra) para obtener imdgenes de buena ca-
lidad, ni siquiera se podian obtener sefiales espectroscépicas a resolucién
atémica. Los correctores de aberracién esférica vinieron a proporcionar
sondas mdas pequenas y brillantes, con lo que se ha superado la desventaja
histérica del STEM, que es la de una baja relacion sefial/ruido (Oxley, 2017).
En STEM, el haz de electrones incidente se enfoca en un punto fino sobre la
muestra, proporcionando varias sefiales que son detectadas por debajo de
esta de manera secuencial y que brinda imégenes con caracteristicas comple-
mentarias, tales como BE, ADF, HAADEF, EDS y mapeos quimicos (con EELS o
la unidad EDS) (figuras 2cy 4).

FIGURA 4. a) Imagen obtenida por STEM en modo HAADF, de dos nanoparticulas del catalizador bime-
talico Ni-Pt/SiO,. Los graficos sobrepuestos indican el analisis quimico realizado a lo largo de la linea
de color rosa donde se muestra que ambas particulas contienen platino (linea azul) y niquel (linea
roja). b) Mapeo quimico de Pt (en azul) y Ni (en rojo).
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Fuente: Cortesia del Dr. Alvaro Angeles P., CINVESTAV-Zacatenco.
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Por otro lado, el detector de HAADEF recoge la dispersién que se da a n-
gulos grandes respecto al haz incidente, conocida como dispersiéon de
Rutherford, la cual se da cuando los electrones pasan cerca del nicleo até-
mico de la muestra y son desviados a dngulos grandes respecto a su trayec-
toria inicial. Por ser esta sefial proporcional al cuadrado del nmero atémico
(Z) (Pennycook, 2018), se produce una imagen con una alta sensibilidad a los
elementos presentes en la muestra. En sitios donde haya elementos mds pe-
sados se observardn zonas mas contrastadas, es por ello que a esta técnica
también se le conoce como “contraste Z”.

Otra razén por la que STEM en su modalidad HR-HAADF ha tenido una
gran aceptacién entre los usuarios de un TEM, es porque en comparacién
con HRTEM, el haz de electrones es menos agresivo para la muestra dada su
caracteristica de capturar secuencialmente la imagen al igual que un SEM.
Ademads, es menos sensible a las inclinaciones de muestras cristalinas y a su
grosor; por lo que puede proporcionar posiciones de columnas atémicas con
alta precisién (Pennycook, 2018). Actualmente, con software especializado
como el STEMcell (Grillo, 2013) basado en la teoria de multicapas de forma-
cién de imagenes de STEM (Kirkland, 2009), se puede predecir el numero de
atomos contenidos en cada columna atémica en base a un analisis de inten-
sidades tal como se muestra en la figura 5a, donde se presenta una particula
cubica de Ir (Iridio) de 4x4x4 dtomos. Los graficos de la figura 5b corres-
ponden a las intensidades en unidades arbitrarias a lo largo del arreglo de
puntos altamente contrastados de las dreas indicadas. Cada punto repre-
senta una columna de dtomos, y, dado que la intensidad es casi la misma, se
concluye que la particula es cabica.

FIGURA 5. a) Imagen obtenida por HR-HAADF de una nanoparticula de Ir cibica de 4x4x4 columnas
atomicas con su respectiva simulaciéon molecular. b) Analisis de intensidades sobre los dos arreglos
de puntos altamente contrastados mostrados en 5a.
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Espectroscopia por pérdida de energia de
electrones (EELS)

La espectroscopia de pérdida de energia de electrones (EELS), basada en el
andlisis de distribucién de la pérdida de energia de los electrones que inte-
ractiian ineldsticamente con la materia, también ha aumentado sus alcances
de andlisis con la aparicién de los correctores de aberracién esférica. Hoy en
dia, proporciona informacién invaluable sobre composicién y estructura
electrénica a escala atémica, y se puede obtener simultdneamente junto con
la imagen de HR-HAADF (Varela, 2004). Su gran sensibilidad permite la
identificacién espectroscépica de un solo dtomo dentro de un material estu-
diando su entorno electrénico local, tal como se ejemplifica en la figura 2c.
Este nivel de analisis representa el dltimo avance para comprender los orige-
nes atémicos de las propiedades de los materiales.

De manera adicional, en los tltimos afios, otros métodos de operacién
por TEM, como la tomografia electrénica, han logrado avances importantes
para determinar la forma de las nanoparticulas en tres dimensiones (Sandra
Van Aert, 2011; Chen, 2003). En este modo de operacidn, la reconstruccion
en 3D se calcula a partir de una serie de imdagenes proyectadas que se ad-
quieren al inclinar la muestra. La resolucién espacial para la reconstruccién
es de alrededor de un nanémetro cibico, lo cual limita su uso para lograr una
resolucién atémica. Otra técnica potencial con la que se ha tratado de hacer
la reconstruccién 3D es a través del llamado "corte en profundidad”, en el
mismo una muestra se corta épticamente cambiando el enfoque de la lente
objetivo. Con esta técnica se pueden visualizar dtomos individuales, pero no
se han mostrado las reconstrucciones 3D en resolucién atémica, debido a
que la resolucién en profundidad es insuficiente para resolver distancias in-
teratémicas a lo largo del eje 6ptico

Por otra parte, la crio-microscopia, en donde la muestra bajo estudio se
congela en fracciones de segundo y cuyo mayor impacto se encuentra en las
areas bioldgicas y médicas, tiene la capacidad de resolver estructuras mole-
culares y bioldgicas de hasta 0.2 nm (Stewart, 2017). Esta tltima técnica fue
desarrollada por Jacques Dubochet, Joachim Frank y Richard Henderson,
quienes fueron galardonados con el premio Nobel de Quimica 2017.

Microscopia electronica de barrido (SEM)

Manfred von Ardenne, en el afio 1938, desarroll6 el primer SEM con el pro-
posito de estudiar la superficie de los materiales. El primer SEM comercial
fue distribuido en 1965 por la compaiiia britdnica Cambrige Instruments.
Un SEM presenta ventajas respecto a un microscopio 6ptico, debido al uso
de un mayor numero de sefiales provenientes de la interaccién de los electro-
nes con la muestra (electrones secundarios, retrodispersados, rayos X carac-
teristicos, electrones Auger y catodoluminisencia), y que proveen informa-
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ci6én sobre la topografia, la orientacién cristalina, la composicién quimica, y
el potencial eléctrico del material en observacién (Mcmullan D., 1995). A di-
ferencia del TEM, en donde los detectores se encuentran por debajo de la
muestra, los detectores de SEM se encuentran por arriba de esta.

En los afios 90, aparecieron tecnologias interesantes en el disefio de un
SEM, entre ellas, la tecnologia ambiental (ESEM) y de bajo vacio (LV-SEM),
lo cual beneficié enormemente los campos de ciencias biolégicas, arqueols-
gicas, y cerdmicos, entre otros. Sin embargo, la resolucién espacial alcanzada
por estos equipos en las mejores condiciones de uso es de 3 nm, adn insufi-
ciente para estudiar materiales nanoestructurados. A pesar de esto, en el
campo de nanociencias, un SEM de este tipo se utiliza basicamente para el
estudio de morfologias y para la obtencién de informacién quimica ele-
mental por EDS o WDS. A principios de siglo, con la comercializacién de la
tecnologia de emisién de campo (FSEM) se comenzaron a ofrecer comercial-
mente equipos cuya resolucién espacial estaba por debajo de 1 nm, y con
mayor rapidez de adquisicidn, lo cual abrié su uso para las nanociencias. Hoy
en dia, se tienen equipos comerciales con resolucién de 0.5 nm adecuados
para estudiar materiales nanoestructurados que estin equipados con unidad
STEM, EDS, WDS, XRF, EBSD y p-Raman. En la figura 6, se muestra una
imagen tipica de FSEM y STEM de nanoparticulas de 6xidos de zinc y nano-
particulas de Ag (plata) menores a 100 nm, respectivamente.

Otras innovaciones hacia la alta resolucién en un SEM han sido el acor-
tamiento de la distancia de trabajo (WD) a 2-3 mm entre la lente objetiva y
la muestra, y la presencia de otros detectores en la cdmara del microscopio
que dan informacién complementaria (Borrajo-Pelaez R. 2018).

Hasta ahora, el uso de correctores de aberracién esférica en un SEM no
ha sido viable debido a dificultades en su alineacién, y a la reduccién de pro-
fundidad de campo de la imagen debido a la abertura mucho mas grande en
este tipo de lentes. No obstante, hay propuestas de correctores de aberracién

FIGURA 6. a) Nanoparticula de 6xidos de zinc menores a 100 nm observadas en un equipo FSEM. b)
Imagenes vista por STEM en campo oscuro de nanoparticulas de Ag. Las formas regulares menos con-
trastadas corresponden a AgNO;.
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Fuente: Elaboracion de los autores.
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esférica y cromadtica, aunque su utilidad atin no se ha mostrado en el estudio
de nanomateriales.

Microscopio de haz de iones focalizado (FIB)

Un instrumento que ha venido a revolucionar a la microelectrénica y nano-
tecnologia, por su capacidad de manipular la materia a escala nanométrica
es el FIB, el cual fue dado a conocer por Levi-Setti en el afio 1974. E1 FIB es
un instrumento que se ve y funciona como un SEM, ya que ambos instru-
mentos se basan en un haz enfocado para crear una imagen de la muestra,
siendo un haz de iones para el FIB y un haz de electrones para el SEM. Adi-
cionalmente, el FIB puede ser usado para erosionar una superficie con preci-
sién nanométrica para el procesamiento de muestras y la fabricacién de na-
noestructuras (figura 7). A pesar de existir gases hal6genos como el Cl,, I, o
XeF, que mejoran la rapidez de pulverizacién catddica, el uso de iones de Ga*
(Galio) es ventajoso en estos equipos por dos razones: (a) el Ga tiene un pun-
to de fusién bajo y, por lo tanto, existe en estado liquido cerca de la tempera-
tura ambiente, y, (b) el Ga puede enfocarse a un tamafio de sonda muy fino
(10 nm de didmetro). En general, los FIB suelen funcionar con voltajes de
aceleracién entre 5 y 50 keV, ocasionando la eyeccién de particulas pulveri-
zadas y la implantacién de iones Ga* a una profundidad de penetracién ~20
nm para 25 keV (Giannuzzi, 1999).

FIGURA 7. Imagen obtenida por SEM, donde se muestra el desbaste con el haz de iones de Galio de una
muestra de GaSb/GalnAsSb/GalnAsSb.

=

10kV x3,700 S5um  2015/11/30 18 40 SEM_SEI

Fuente: Cortesia Dr. Alvaro Angeles P., CINVESTAV-Zacatenco.
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Microscopia de barrido por sonda (SPM)

La microscopia de barrido por sonda (SPM) engloba una familia muy grande
de técnicas (figura 8), las cuales basan su funcionamiento en medir la inte-
raccién entre una sonda o punta muy fina y una muestra, permitiendo estu-
diar propiedades locales de superficies con resolucién atémica. Entre las
grandes ventajas de este tipo de microscopias se encuentran su gran resolu-
cién espacial, su capacidad para trabajar en medios diversos tales como en
aire, liquidos, ultra-alto vacio, atmésferas controladas, altas y bajas tempera-
turas, por mencionar algunos y, por ultimo, su eficacia para generar image-
nes reales en 3D. Adicionalmente, debido a que todos estos estudios se reali-
zan bajo interacciones muy débiles, el dafio a la muestra es casi nulo, dando
la posibilidad de realizar estudios de cinéticas de transformacién de superfi-
cies en tiempo real (Schitter, 2008).

De manera general, los microscopios SPM estdn conformados por tres
partes fundamentales: a) la sonda, b) el sistema de barrido y mecanismo de
retroalimentacién, y, c) los controles electrénicos. Cada una de estas partes
contribuye de manera determinante en la resolucién espacial que se alcanza,
asi como en el tipo y magnitud de la interaccién que se miden (Sharma,
2016). En este escrito, seria imposible resumir los tipos y logros de todas las
técnicas SPM que se manejan actualmente, a tal efecto se mencionaran tni-
camente las técnicas mds relevantes que son la microscopia de efecto tunel
(STM) y la de fuerza atémica (AFM) (figura 9), asi como sus alcances re-
cientes que han revolucionado la forma de estudiar y cuantificar un gran ni-
mero de propiedades de superficies e interfaces.

FIGURA 8. Algunos ejemplos de técnicas pertenecientes a la familia SPM. Las técnicas correspondien-
tes a cada acronimo se listan al final del texto.
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Fuente: Elaboracion de los autores.
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FIGURA 9. Esquemas de funcionamiento de los microscopios STM y AFM.
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Microscopia y espectroscopia de tunelamiento (STM y STS)

E1 STM fue el primer microscopio de esta familia (Binnig, 1982), y sigue sien-
do un referente en el estudio de estructuras y fenémenos a escala atémica.
Este microscopio basa su funcionamiento en el fenémeno de tunelamiento
cudntico, efecto por el cual, los electrones pasan entre una muestra conducto-
ray una punta o sonda (también conductora), cuando se encuentran a distan-
cias menores a 10 A, bajo la influencia de una diferencia de potencial del or-
den de mV. En este contexto, la separacién entre conductores representa una
barrera de potencial, y como resultado se obtiene una corriente eléctrica muy
pequena (~nA), cuyo valor depende esencialmente de la distancia entre elec-
trodos. El modelo matematico més aceptado para representar la corriente de
tunelaje muestra una dependencia lineal con el voltaje aplicado y los estados
electrénicos del sistema punta-muestra, asi como una relacién exponencial
con la separacién entre electrodos (A) y la funcién de trabajo del sistema bajo
estudio (eV). Debido a esta dependencia, cambios en un angstrom de separa-
cién se traducen en cambios de un orden de magnitud en corriente, facilmen-
te detectables para un sistema electrénico actual. Las resoluciones tipicas al-
canzadas hoy en dia para la direccién perpendicular a la muestra, que es la
que genera la tercera dimensién, son del orden de 0.1 A; mientras que la reso-
lucién lateral alcanza valores que dependen principalmente del radio del dpi-
ce de la punta, cuyos valores tipicos en puntas comerciales son del orden de
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10 nm. En el caso de puntas cuyo dpice corresponde a un dtomo individual, se
pueden obtener cambios en corriente del orden de pico amperes, y desplaza-
mientos verticales en el rango de los picémetros, mientras que la resolucién
lateral puede alcanzar valores de 1 A (Sharma, 2016).

A pesar de que tanto la punta como la muestra requieren ser conductoras
para que se lleve a cabo el proceso de tunelaje cudntico, ha sido posible rea-
lizar estudios de sistemas semi conductores y moleculares o biolégicos, colo-
cando el sistema bajo estudio entre la punta y un sustrato conductor. En el
caso molecular, aunque la presencia de la molécula modifica la funcién de tra-
bajo del sistema, la separacién sigue siendo lo suficientemente pequeiia para
sostener una corriente tunel, incluso de magnitudes menores a 0.03 nA. Los
arreglos moleculares que favorecen los estudios por STM consisten en estruc-
turas planas completamente adsorbidas a un sustrato conductor en forma de
moléculas individuales o monocapas autoensambladas semi-estables, o de
sistemas de mayor tamafio como proteinas, en donde la molécula se ancla
tanto al sustrato como a la punta a manera de puente a través de grupos fun-
cionales (Elliot, 2018). En el primer caso, es posible no solo estudiar la mor-
fologia de arreglos supramoleculares con resolucién sub-molecular, sino tam-
bién las interacciones molécula-molécula y molécula-sustrato gobernadas
principalmente por fuerzas intermoleculares y factores cinéticos y termodi-
namicos (Mali, 2017). Cabe sefialar que cuando el sistema estd compuesto
por una interfase liquido/sélido es posible estudiar reacciones quimicas en
condiciones que permiten entender adicionalmente mecanismos como cata-
lisis y fenémenos redox, entre otros (Miinninghoff, 2017; Jiang, 2015).

Por otro lado, el STM se ha convertido en una herramienta indispen-
sable para estudiar fenémenos locales de adsorcién, difusién, reaccién y des-
orcién de dtomos y moléculas en superficies (McKee, 2017; Mazur, 2015).
Las primeras imagenes obtenidas con el STM relacionadas con la manipula-
cién atémica, como ya se mencioné anteriormente, fueron obtenidas por
Donald Eigler y Erhard Schweizer de la IBM en 1989, cuando recrearon el fa-
moso logo de la compaiiia empleando 4tomos de xenén sobre un sustrato de
niquel. Dicha hazafia requiri6 un tiempo de 22 horas. Actualmente, un pro-
ceso similar tomaria alrededor de 15 minutos, lo cual demuestra no solo los
grandes avances de instrumentacién actual, sino también, la madurez y en-
tendimiento de los fenémenos a nanoescala. Cabe destacar que las implica-
ciones de estos logros, se espera tengan un impacto de manera directa en
areas relacionadas con ciencias de la computacién y en el disefio de disposi-
tivos electrénicos, entre otros. Desafortunadamente, esta implementacién
tecnoldgica no se logrard a corto plazo, pues la manipulacién atémica a la
fecha requiere de sistemas ultra limpios, ultra estables y a muy bajas tempe-
raturas (menores a 4 K) para su realizacién (Celotta, 2014).

El STM trabaja principalmente en dos modos de operacién: de corriente
constante y de altura constante. En el modo de corriente constante, el sis-
tema de retroalimentacién modifica la separacién entre punta y muestra de
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manera precisa para mantener la corriente ttnel en un valor predetermi-
nado, proporcionando la morfologia de la superficie con una alta resolucién
espacial. Por otro lado, en el modo de altura constante, la corriente tunel
deja de depender de las variaciones en distancia, y las imagenes que se ob-
tienen son el reflejo de variaciones en las propiedades electrénicas, pues, por
sus caracteristicas fundamentales, la corriente tinel muestra una alta sensi-
bilidad a la densidad electrénica y funcién de trabajo de los dtomos en la su-
perficie de la muestra. Dos de las grandes ventajas de la espectroscopia rea-
lizada mediante un STM, respecto a otras técnicas espectroscépicas de
superficie, son la localidad (ya que se puede realizar sobre dtomos o molé-
culas aisladas) y el acceso a estados electrénicos tanto ocupados como vacios
de la muestra alrededor del nivel de Fermi. Esto tltimo ha permitido el es-
tudio de muestras a diferentes niveles de energia, en particular de las bandas
de valencia y de conduccién de superficies metilicas, estados electrénicos de
semiconductores, 6xidos de metales de transicién y peliculas aislantes ultra-
delgadas, entre otros (Hamers, 1987; Schintke, 2004). Imagenes recientes
de los orbitales moleculares de una molécula de pentaceno fueron obtenidas
con resolucién espacial inferior a un angstrom, y con tiempos de adquisicién
de 100 fentosegundos (Cocker, 2016). Con estos parametros de adquisicién,
no solo es posible identificar estados locales sino, también, generar mapas
para un nivel de energia especifico en tiempo real.

Actualmente, existen muchos trabajos en donde se ve la influencia de las
propiedades electrénicas en la transferencia de carga local. Sin embargo, la
importancia de los estados electrénicos en estudios de quimica de superfi-
cies, principalmente en fendmenos de catdlisis, permiten entender la corre-
lacién entre la estructura geomeétrica y electronica del sistema (Weiss, 2002).
De igual manera, en el caso de sistemas organicos, esta técnica proporciona
informacién de los niveles de energia HOMO-LUMO. Por otro lado, la téc-
nica de espectroscopia por tunelaje de barrido (STS) proporciona un anélisis
cuantitativo mediante la obtencién de curvas de corriente-voltaje (I/V) en
cada punto de interés de la muestra, de las cuales se obtiene la conductancia
diferencial que es directamente proporcional a la densidad de estados de la
superficie. En la figura 10, se muestra la morfologia y las propiedades elec-
trénicas en distintas zonas de nanotubos de carbén de pared simple funcio-
nalizados con porfirinas de tipo polimérico sobre un sustrato de Au(111)
(Pham, 2017). En la grafica de conductancia diferencial, se pueden apreciar
los comportamientos metdalicos y semiconductores de los nanotubos. Por
otro lado, estudios recientes de aluminio superconductor a ultra baja tempe-
ratura (15 mK) han determinado que la resolucién de energia depende de la
interaccién de la corriente tinel con el medio electromagnético y la brecha
capacitiva entre punta y muestra, provocando fuentes de ruido no desprecia-
bles para esos limites de deteccién que son del orden de peV (Ast, 2016).
Cabe recordar que la energia térmica KT a temperatura ambiente es del

orden de 26 meV (Tantra, 2016).
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FIGURA 10. a) Imagen de STM obtenida a -1V, 550 pA, de un nanotubo de carbén semiconductor (izq.)
y un nanotubo metalico (der.) sobre una superficie de Au(111) después de un tratamiento térmico a
380 K. Dimensiones de 35 x 35 nm?. b) Mediciones espectroscopicas sobre las zonas de los nanotubos
marcadas con simbolos de colores, en donde se muestra el comportamiento semiconductor (rojo) y
metalico (negro) de los nanotubos, asi como el de las especies del recubrimiento (azul) y el espectro
de referencia (verde) del Au(111) con su caracteristico estado electronico Shockley en -0.5 V.
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Fuente: Pham (2017); 10.1021/acs.jpcc.7b06890.

Microscopia de fuerza atomica (AFM)

El AFM se ha convertido en una herramienta indispensable en el estudio de
superficies desde su aparicién en 1986 (Binnig, 1986). A diferencia del mi-
croscopio STM, este instrumento no requiere que las muestras sean conduc-
toras, abriendo asi sus posibilidades de uso a cualquier tipo de material,
como cerdmicos, vidrios, polimeros, semiconductores, organicos y bioldgi-
cos, entre muchos otros. Como su nombre lo indica, el AFM basa su funcio-
namiento en medir fuerzas de interaccién entre los &tomos de la punta sen-
sora y la muestra, las cuales se detectan por la deflexién del soporte de dicha
punta. La punta de prueba es un arreglo de cantiléver-punta, el cual se fabri-
ca tipicamente a partir de silicio (Si) o SizN,. Dado que la forma y caracteris-
tica de la punta determina tanto la resolucién espacial como la magnitud y
tipo de fuerza medida, hoy en dia existe gran interés en el desarrollo de pun-
tas para diversas areas de trabajo. De manera particular, se considera el com-
promiso entre la miniaturizacién, velocidad de barrido, estabilidad térmica
y la sensibilidad a la deflexién, entre diversos aspectos (Rangelow, 2017).
Otras formas que se han explorado para conseguir muy altas resoluciones in-
volucran la funcionalizacién de las puntas, ya sea con recubrimientos espe-
ciales o incluso la adsorcién de d&tomos o moléculas individuales (Xe, CH,,
CO, etc). Resultados recientes empleando la funcionalizacién de puntas no
solo han mostrado resoluciones sin precedentes, sino también, la capacidad
de discernir el tipo de 4tomo superficial bajo estudio (Sugimoto, 2007), y la
estructura quimica de moléculas individuales identificando sus potenciales
electrostaticos, orden de enlaces y radicales (Jelinek, 2017). En la figura 11,
se muestran imagenes de la molécula organica TOAT con resolucién submo-
lecular obtenidas usando puntas con distintas funcionalizaciones.
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FIGURA 11. Imagenes de AFM de alta resolucion de la molécula TOAT sobre Cu(111), adquiridas con
puntas funcionalizadas en el modo de altura constante. A) Punta de Xe; B) Punta de CO; ¢) Potencial de
Hartree calculado con teoria de funcionales de la densidad (DFT).

Fuente: Hapala (2016).; doi.org/10.1038/ncomms1156.

Enla actualidad, se ha propuesto que el origen de la alta resolucién espacial
con el ARV, se debe a una combinacién de fuerzas entre las que se encuentran
Van der Waals que son de tipo atractivas, electrostéticas y de repulsién de Pauli,
de corto alcance. Otras fuerzas que afectan las interacciones entre punta y
muestra son las de adhesién, quimicas, intercambio magnético, friccién, etc. El
rol que juega cada una de estas fuerzas va a depender de manera directa de las
caracteristicas de la punta, de la muestra y del medio de trabajo. Con base en
estas magnitudes de interaccién, el AFM trabaja en tres modos de operacién
conocidos como contacto, no-contacto e intermitente; la eleccién entre ellos se
realiza dependiendo de las caracteristicas de la muestra y la informacién que se
desea obtener del material. Por ejemplo, los materiales suaves, entre los que se
encuentran los materiales organicos y biolégicos, requieren de fuerza de inte-
raccién muy baja (menores a 10 N), pues sus propiedades mecanicas cambian
a escala nanométrica, debido a que el esfuerzo eldstico se vuelve despreciable
en comparacién con fuerzas de tipo entrépicos (Haviland, 2017). Una manera
de cuantificar las fuerzas punta-muestra, entre 0.3 N/m y 400 N/m, es a través
de las curvas de fuerza en donde se obtiene la fuerza como funcién de la dis-
tancia. Estas graficas dan informacién sobre la magnitud de la adhesién, brinco
a contacto, desprendimiento y muchas otras propiedades del sistema. La mag-
nitud de las fuerzas detectadas hasta este momento es del orden de piconew-
tons (Zakaria, 2018; Muramatsu, 2017). Por otro lado, debido a que el AFM
actia de manera directa sobre la muestra, es posible aplicar fuerzas de forma
controlada para producir efectos de indentacién, rayado y desgaste para estu-
diar propiedades mecdnicas tales como la elasticidad, friccién y dureza, entre
otras. Actualmente, estas caracteristicas permiten incursionar en aplicaciones
como la nanolitografia y la nanomanipulacién (Quian, 2004; Ternes, 2008).

Una modalidad importante del AFM es la microscopia de fuerza magné-
tica (MFM). Esta técnica surgi6 al inicio de los afios 90 del siglo XX, cuando se
identificé la presencia de fuerzas por efecto del campo magnético en mate-
riales ferromagnéticos durante estudios de AFM. La MFM funciona de forma
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similar al AFM, aunque formalmente opera en un modo llamado de “dos
pasos”, permitiendo desacoplar informacién morfolégica y magnética, a pesar
de que ambas imagenes se adquieren de manera simultdnea. En esta moda-
lidad, la sonda de barrido (en el comun de los casos) consiste en una punta de
AFM convencional recubierta con una aleacién de cobalto-cromo (Co-Cr) cuyo
espesor varia entre 30-100 nm. En la actualidad, las puntas para MFM se
pueden fabricar usando técnicas de depdsito por haz de electrones (EBD), haz
de iones focalizados (FIB) y mediante la funcionalizacién de la punta con na-
notubos de carb6n de pared multiple (MWNT), que permiten alcanzar dpices
de 5 nm de didmetro. A la fecha, se han alcanzado resoluciones magnéticas por
debajo de los 40 nm (Angeloni, 2017). Por otro lado, la interaccién magnética
entre punta y muestra permite estudiar de manera local fuerzas de inter-
cambio, lineas de flujo y gradientes de fuerza, asi como dominios, paredes y
vOrtices magnéticos. Sus principales aplicaciones tecnoldgicas se encuentran
en el area de almacenamiento de informacién, la caracterizacién de cintas
magneéticas, discos duros, discos magneto-6pticos, cabezas de grabacién y mi-
croalambres magnéticos, entre otros. En la figura 12, se muestra el comporta-
miento reversible de dominios ferroeléctricos y magnéticos en una pelicula
delgada del compuesto ferroeléctrico BisTizFeO;5 como respuesta a un campo
eléctrico externo. Las imdgenes se obtuvieron con las técnicas AFM, VPFM,
LPEM, EFM y MEM, donde se puede observar la importancia de usar técnicas
complementarias para el estudio de fenémenos locales.

Como ya se menciond, la familia de microscopios SPM es muy extensa 'y
mediante cambios en la forma y tipo de punta, entre otros aspectos relacio-
nados con la electrénica del sistema, es posible medir otras propiedades de
los materiales tales como potenciales de superficie, conductividad eléctrica,
temperatura, capacitancias, potenciales quimicos, propiedades redox y pie-
zoeléctricas, entre muchas otras, de manera local a escala nanométrica.

Por ultimo, otra ventaja del AFM es su facilidad para acoplarse a otras
técnicas de caracterizacién como Raman, espectroscopia infrarroja, micros-
copia Optica, de fluorescencia, electrénica de barrido, etc., para proporcionar
informacién complementaria a la morfologia con otras propiedades y carac-
teristicas de la muestra (Vickery, 2001; Geisse, 2009; Dazzi, 2012; Deckert-
Gaudig, 2017).

Perspectivas

Las técnicas de EM han avanzado de una manera vertiginosa en las dtimas
décadas. Hoy en dia se tienen equipos con resolucién sub-angstrom y atn
quedan retos en el desarrollo de los EM. Uno de ellos es la aberracién esféri-
ca (Cs), actualmente del orden de 0.3 mm (300 um), con la que se ha logrado
una resolucién espacial de 50 pm; el reto puesto por Feynman en 1959 fue de
10 pm. Otro reto es la tomografia electrénica que, pese a ser una técnica uti-
lizada en la determinacién de formas tridimensionales de nanoparticulas,

¢



www.mundonano.unam.mx | ARTICULOS DE REVISION | Mundo Nano
http://dx.doi.org/10.22201/ ceiich.24485691€.2019.23.67334 | 12(23), 1e-25e, julio-diciembre 2019
Margarita Rivera y Jesls Arenas-Alatorre

FIGURA 12. (a-d) Imagenes topograficas obtenidas por AFM; (e-h) imagenes en ausencia de campo
eléctrico obtenidas por VPFM, LPFM, MFM y EFM; (i-1); imagenes en presencia de campos eléctricos de
+20V,-20 Vy +20 V en los recuadros del centro hacia fuera, en el mismo orden de técnicas; (m-p) ima-
genes obtenidas a una hora de haber removido el campo eléctrico en el mismo orden de técnicas; (q-t)
imagenes obtenidas a dos horas de haber removido el campo eléctrico en el mismo orden de técnicas.

58318 e

Fuente: Jia (2017); http://dx.doi.org/10.1038/am.2017.3

siendo su resolucién del orden de 0.2 nm, atin se puede mejorar. A futuro se
espera también el desarrollo y mejora de un TEM ambiental, con el cual se
podria dar seguimiento a experimentos en catalisis heter6genea, entre otros.
En el caso de las técnicas SPM, se han logrado avances importantes en los ul-
timos afios, en la miniaturizacién de la puntas o sondas, y en la sensibilidad
de la relacién sefial/ruido, lo cual ha permitido lograr velocidades de barrido
por arriba de 125 Hz, valores de ruido por debajo de 30 pm y detecciones de
fuerzas del orden de 102 N en equipos comerciales. Es de esperar, por el lado
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de la instrumentacién que, conforme avance la tecnologia tanto en el disefio
de puntas como en los sistemas de deteccién, se logre mejorar atin més la ca-
lidad de las imagenes de acuerdo con el tipo de interaccién de la técnica SPM
empleada. Sin embargo, entre los grandes retos que se presentan hoy estan
la resolucién de espin, la sensibilidad quimica, la visualizacién de moléculas
complejas no planas, e incrementar la estabilidad de las muestras controlan-
do estimulos externos y mejorando los métodos de fijacién, sin comprome-
ter las propiedades intrinsecas del material, entre muchos otros. Por otro
lado, queda claro que entender los mecanismos de formacién de sefales
(morfolégicas, electrénicas, magnéticas, etc.), a nivel fundamental, es un
reto abierto que requiere de entender y modelar los complejos procesos de
interaccién entre punta y muestra a escala nanomeétrica.

Conclusiones

Como se pudo observar, las técnicas de microscopia electrénica y de barrido
por sonda han contribuido de manera indiscutible en el conocimiento de las
propiedades y fenémenos a nanoescala. Esta informacién, no solo ha mara-
villado al &mbito cientifico sino que, ademads, ha impulsado de manera direc-
ta los procesos de miniaturizacién que estdn teniendo un impacto directo en
las tecnologias de futuro, en particular, la nanotecnologia.
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Acrénimos (por sus siglas en inglés):

ADF - Campo oscuro anular (Annular dark field).
AFM - Microscopia de fuerza atémica (Atomic force microscopy).
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C-AFM - Microscopia de fuerza atémica conductora (Conductive atomic force mi-
croscopy).

CBED - Difraccién de electrones por haz convergente (Convergent beam electron dif-
fraction).

CFM - Microscopia de fuerza quimica (Chemical force microscopy).

CITS - Espectroscopia de tunelamiento de imégenes de corriente (Current imaging
tunneling spectroscopy).

CTEM - Microscopia electrénica de transmisién convencional (Conventional trans-
mission electron microscopy).

DFTEM - Campo oscuro por microscopia electrénica de transmisién (Dark field
transmission electron microscopy).

EBSD - Difraccién de electrones retrodispersados (Electron backscatter diffraction).

EDS - Espectroscopia por dispersion de energia de rayos X (Energy dispersive X-ray
spectroscopy).

EELS - Espectroscopia por pérdida de energia por electrones (Electron energy loss
spectroscopy).

EFM - Microscopia de fuerza electrostatica (Electrostatic force microscopy).

EM - Microscopia electrénica (Electron microscopy).

ESEM - Microscopia electrénica de barrido ambiental (Environmental scanning elec-
tron microscopy).

FIB - Haz de iones focalizados (Focus ion beam).

FFM - Microscopia de fuerza de friccion (Friction force microscopy).

FMM - Microscopia de modulacién de fuerza (Force modulation microscopy).

FSEM - Microscopia electrénica de barrido de emisién de campo (Field emission elec-
tron microscopy).

HAADF - Campo oscuro anular a dngulo grande (High angle annular dark field).

HR-HAADF - Campo oscuro anular a dngulo grande en alta resolucién (High resolu-
tion — High angle annular dark field).

HRTEM - Microscopia electrénica de alta resolucién (High resolution transmission
electron microscopy).

KFM - Microscopia de fuerza Kelvin (Kelvin force microscopy).

LFM - Microscopia de fuerza lateral (Lateral force microscopy).

LPFM - Microscopia de fuerza piezorrespuesta lateral (Lateral piezoresponse force
microscopy).

LV-SEM - Microscopia electrénica de barrido de bajo vacio (Low vacuum scanning
electron microscopy).

p-Raman - Micro-Raman (Micro-Raman).

MEM - Microscopia de fuerza magnética (Magnetic force microscopy).

NC-AFM - Microscopia de fuerza atémica de no contacto (Non-contact atomic force
microscopy).

PRFM - Microscopia de respuesta piezoeléctrica (Piezoresponse force microscopy).

PSTM - Microscopia de tunelamiento de barrido por fotones (Photon scanning tun-
neling microscopy).

SCM - Microscopia capacitiva de barrido (Scanning capacitance microscopy).
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SECM - Microscopia electroquimica de barrido (Scanning electrochemical microscopy).

SEM - Microscopia electrénica de barrido (Scanning electron microscopy).

SES - Espectroscopia de fuerza de barrido (Scanning force spectroscopy).

SHPM - Microcoscopia de sonda de barrido de efecto hall (Scanning hall probe mi-
croscopy).

SICM - Microscopia de barrido de conductancia de iones (Scanning ion conductance
microscopy).

SNOM - Microscopia 6ptica de barrido de campo cercano (Scanning near-field optical
microscopy).

SPM - Microscopia de barrido por sonda (Scanning probe microscopy).

SP-STM - Microscopia de efecto tunel de polarizaciéon de spin (Spin-polarized scan-
ning tunneling microscopy).

STEM - Microscopia electrénica de transmision por barrido (Scanning transmission
electron microscopy).

SThM - Microscopia térmica de barrido (Scanning thermal microscopy).

STM - Microscopia de efecto tunel (Scanning tunneling microscopy).

STP - Potenciometria de barrido por tunelaje (Scanning tunneling potentiometry).

STS - Espectroscopia de tunelamiento de barrido (Scanning tunneling spectroscopy).

SVM - Microscopia de barrido de voltage (Scanning voltage microscopy).

TEM - Microscopia electrénica de transmision (Transmission electron microscopy).

VPEM - Microscopia de fuerza piezorespuesta vertical (Vertical piezorresponse force
microscopy).

WDS - Espectroscopia por dispersiéon de longitud de onda (Wavelength dispersive
spectroscopy).

XRF - Fluorescencia de rayox X (X-ray fluorescence).
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