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Sistema de medicién capacitivo utilizando un electrodo en punta

Asur Guadarrama Santana, Augusto Garcia Valenzuela, Celia Sanchez Pérez

Resumen

En este trabajo presentamos un Sistema de Medicidon Capacitivo utilizando un apuntador conductor
utilizado como sensor capacitivo sobre un recubrimiento dieléctrico con espesor finito sobre un substrato
conductor. Se muestra que el valor de la capacitancia es independiente del espesor de la muestra cuando
el radio de curvatura de la punta es varias veces menor que el espesor de la muestra. Los valores de
capacitancia reportados fueron en el orden de las decenas de atto-Faradios con un radio de electrodo
esférico aproximado de 40um. Ademas, se demostré que es posible obtener la constante dieléctrica local
de una muestra dieléctrica so6lida macroscépica de una forma no destructiva y sin el preciso conocimiento
de sus dimensiones por medio de una punta conductora utilizada como electrodo capacitivo sensor.
Basicamente, la hipétesis de la metodologia propuesta aqui es que cuando se utiliza una punta como
electrodo sensor con un radio de curvatura suficientemente pequefio y muy proxima a la superficie de una
muestra dieléctrica con un espesor varias veces mayor que el radio de curvatura de la punta, se puede
extraer la contribucion de la capacitancia de la curvatura de la punta con la superficie del recubrimiento
dieléctrico, la cual es insensible a las dimensiones de la muestra dieléctrica pero sensible a la
permitividad relativa local de esta. Las variaciones de capacitancia que se presentan solamente con la
curvatura de la punta sensora y con el substrato conductor no son significativas. Después de un
procedimiento de calibracién se puede medir exactamente la constante dieléctrica de muestras sélidas
con dimensiones suficientemente grandes en comparacion con el radio de curvatura de la punta sensora,
en este caso en el orden de las decenas de micras. Se propone una metodologia no destructiva en el
sentido de que no se requiere de una preparacién previa de la muestra en su geometria ni en el segundo
electrodo requerido para establecer una diferencia de potencial. Se discute en detalle un procedimiento
de calibracion para mediciones cuantitativas de la constante dieléctrica. Aunque, las variaciones de
capacitancia que se deben medir en la presente aplicaciéon estan en rango de los atto-Faradios, los
requerimientos en la etapa mecanica para manejar la posicion del electrodo sensor son menos
demandantes que en las aplicaciones que utilizan microscopia capacitiva. Se realiza una estimacién de la
minima dimension que debe tener el espesor de la muestra dieléctrica con respecto del radio de la
curvatura de la punta sensora para alcanzar una exactitud razonable en la determinacion de la constante
dieléctrica con la metodologia propuesta. Por otro lado, el radio minimo de la curvatura de la punta se
determina por la minima variacion de la capacitancia que se puede medir.



Nomenclatura

Vae(w) — voltaje alterno

o — frecuncia angular

R, - resistencia finita del dieléctrico

Cam — capacitancia entre la curvatura del electrodo sensor y de la superficie del dieléctrico
C.a - capacitor de calibracién

C, - capacitancia parasita total del sistema

Cgp - capacitancia total del sistema

-ical - corriente de calibracion desfasada 180°

jip - corriente parasita

ip — corriente que pasa por la muestra dieléctrica

igis - corriente disipativa

jAi - corriente de desplazamiento diferencial

Vims — Voltaje rms

i.m — corriente entre el electrodo sensor y La superficie de la muestra dieléctrica

s - distancia de separacion de referencia de la curvatura de la punta con respecto de la superficie de la
muestra dieléctrica

Alein(®) - corriente diferencial en s = 0 medida con el amplificador Lock-in
AC capacitancia diferencial en funcién de Al gg.in(®)

Als - corriente diferencial en s medida con el amplificador Lock-in

o — ruido rms

Cmu - Capacitancia mutua entre dos pistas planas

I = 7.75mm - longitud de pistas planas paralelas

w = 1mm - ancho de las pistas

g =1.5mm - separacion entre las pistas planas paralelas

h =1.5mm - espesor de la placa fendlica

g =4.87 - permitividad eléctrica relativa de la placa fendlica

g — permitividad elétrica del vacio



A — longitud de onda

Va, VB, V¢, Vp — voltajes del fotodetector de cuadrante

V: — voltaje total del fotodetector de cuadrante

F(t) - variaciones en la sefial de voltaje de la etapa opto-electronica en funcién del tiempo

d - espesor del material dieléctrico

lnrms - COrriente de ruido rms

I, - corriente de ruido

C, — capacitancia de ruido

AC(s) — Capacitancia diferencial experimental caracteristicas de cada muestra dieléctrica de calibracion
v(s) - tangente a cada curva experimental

AC4n(s) - capacitancia diferencial compensada entre la curvatura de la punta sensora y la superficie del
material dieléctrico

k, — constante dieléctrica del material dieléctrico

AC,n(sam) — Capacitancia diferencial experimental a uma distancia de separacion s, determinada

Sam - distancia de separacién experimental de referencia de la curvatura de la punta con respecto de la
superficie de la muestra dieléctrica

a - radio de un electrodo esférico

C, — Capacitancia tedrica entre una esfera y la superficie de un dieléctrico cuando d >>a

AC,n(k;o) — capacitancia experimental de calibracidn a determinada constante dieléctrica del material



Introduccion

Los recubrimientos dieléctricos tienen diversas aplicaciones en la industria, Optica, electrénica, etc., y
generalmente se utilizan como capas protectoras. Sin embargo, existen aplicaciones en las que se
utilizan como sensores de gas, temperatura, humedad, etc. A causa de las mltiples aplicaciones en
todas estas areas y de los avances en la ingenieria de los materiales se ha incrementado la necesidad de
desarrollar e implementar nuevas técnicas de caracterizacion eléctrica de materiales utilizados en
diferentes aplicaciones. Uno de los tantos parametros de interés es el estudio de la constante dieléctrica
principalmente para el desarrollo de semiconductores utilizados en el campo de la microelectrénica. Aqui
es donde los materiales con constantes dieléctricas altas han tenido un desarrollo continuo, esto ha
permitido que la Ley de Moore siga cumpliéndose al aumentar la densidad de transistores en areas mas
reducidas dentro de los microprocesadores, Alan et al. (3) y Naarain y Li (28). Los nuevos materiales con
constantes dieléctricas altas requieren de nuevos métodos de caracterizacion en escalas nanométricas
con el fin de poder satisfacer los requerimientos de disefio de la nueva generacion de semiconductores.

Actualmente la caracterizaciébn de semiconductores se realiza por medio de técnicas como la
Microscopia Capacitiva de Barrido (MCB), Microscopia Dieléctrica (MD) o Microscopia de Fuerza Atémica
(MFA), obteniendo imagenes digitales de la superficie del material semiconductor en estudio,
(5,20,17,18,35,8,19,21,9,23). Existen otras técnicas de caracterizaciébn como la de impedancias o la
Tomografia Capacitiva (TM) que también se utilizan para determinar la constante dieléctrica a bajas
frecuencias de liquidos y gases, (29,7,4,27,16,12). Estos métodos también se utilizan para realizar
estudios bioldgicos con el fin de identificar bacterias o virus en sustancias, (10,14,25,32). Para cubrir las
necesidades actuales de la mayoria de estas investigaciones se han propuesto y desarrollado nuevos
métodos de medicion utilizando instrumentacion electrénica reciente con el fin de alcanzar mayor
resolucién en sus mediciones.

Cuando se determina la constante dieléctrica de muestras sélidas por medio de técnicas capacitivas, se
debe preparar una muestra con una geometria y dimensiones especificas. Por ejemplo, se puede tener la
necesidad de formar un capacitor de placas paralelas con la muestra a medir, Cooke y Ford (6). A este
respecto las técnicas capacitivas utilizadas con muestras sélidas son destructivas, ya que la muestra
debe ser cortada y preparada antes de la medicion. La geometria del electrodo capacitivo es muy
importante porque el valor de la capacitancia esta directamente en funciébn de ésta. Algunas
publicaciones recientes en esta materia han mostrado que las mediciones capacitivas realizadas por
medio de puntas conductoras son mas exactas, Ren-jie et al. (31). Sin embargo, entre mas pequefa es la
dimension de la curvatura de la punta, menor serd el valor de la capacitancia que se tiene que medir. Se
ha mostrado en algunos trabajos, que una punta fina utilizada como electrodo sensor muy préxima a una
superficie puede ser representada por un electrodo esférico, Goto y Hane (18) y Fumagalli et al. (25).
Recientemente, varios grupos han mostrado que es posible realizar mediciones capacitivas con valores
en el orden de las unidades de atto-Faradios con instrumentaciéon moderna. Actualmente, la imagen
capacitiva de la superficie de una pelicula delgada de algin semiconductor es una aplicacion de interés
en donde las mediciones en atto-Faradios son reportadas por varios grupos, (34,8,23,26). En este
trabajo, se comprobé experimentalmente que el valor de la capacitancia de un electrodo esférico en
contacto con un recubrimiento dieléctrico con espesor finito es independiente del espesor de la muestra
cuando el radio de curvatura de la punta es varias veces menor que el espesor de la muestra. Los valores
de capacitancia reportados fueron en el orden de las decenas de atto-Faradios con un radio de electrodo
esférico aproximado de 40um, Guadarrama y Garcia (1). Ademas, se demuestra que es posible obtener la
constante dieléctrica de una muestra dieléctrica sélida macroscopica de una forma no destructiva y sin el
preciso conocimiento de sus dimensiones por medio de una punta conductora utilizada como electrodo
capacitivo sensor. Basicamente, la hipétesis de la metodologia propuesta aqui es que cuando se utiliza



una punta como electrodo sensor con un radio de curvatura suficientemente pequefio y muy préxima a la
superficie de una muestra con un espesor varias veces mayor que el radio de curvatura de la punta, se
puede extraer la contribucién de la capacitancia de la curvatura de la punta con la superficie del
recubrimiento dieléctrico la cual es insensible a las dimensiones de la muestra pero sensible a la
permitividad relativa local de la muestra dieléctrica, Guadarrama y Garcia (2). Después de un
procedimiento de calibracién se puede medir exactamente la constante dieléctrica de muestras sélidas
con dimensiones suficientemente grandes en comparacién con el radio de curvatura de la punta sensora,
en este caso en el orden de las decenas de micras. Se propone una metodologia no destructiva en el
sentido de que no se requiere de una preparacion previa de la muestra en su geometria ni en el segundo
electrodo requerido para establecer una diferencia de potencial.

En este informe presentamos un sistema capacitivo en el cual las variaciones de capacitancia debidas a
la interaccidn de la curvatura de la punta con el substrato conductor no son significativas. Se discute en
detalle un procedimiento de calibracion para mediciones cuantitativas de la constante dieléctrica. Aunque,
las variaciones de capacitancia que se deben medir en la presente aplicacién estan en rango de los atto-
Faradios, los requerimientos en la etapa mecanica para manejar la posicién del electrodo sensor son
menos demandantes que en las aplicaciones que utilizan microscopia capacitiva. Se realiza una
estimacién del minimo rango entre el radio de la curvatura de la punta sensora y el espesor de la muestra
dieléctrica para alcanzar una exactitud razonable en la determinacién de la constante dieléctrica con la
metodologia propuesta. Por otro lado, el radio minimo de la curvatura de la punta se determina por la
minima variacién de la capacitancia que se puede medir.



1 Sistema de medicion capacitivo con electrodo en punta (SIMCAP)

Con el fin de comprobar experimentalmente los resultados tedricos obtenidos en un estudio previo se
propuso disefiar un prototipo experimental de un Sistema de Medicidbn Capacitivo utilizando como
electrodo sensor un apuntador conductor por medio del cual se puede medir la corriente compleja que
pasa por una muestra dieléctrica sélida utilizando la técnica de amplificacion Lock-in y de esta forma,
calcular indirectamente el valor de la capacitancia que se genera solamente con la curvatura de la punta y
la superficie del dieléctrico. Cada etapa que conforma el sistema de medicion se representa en un
diagrama de bloques y se describe a detalle la funcion que desempefia cada una.

El disefio del desarrollo experimental del Sistema de Medicion Capacitivo con Apuntador (SIMCAP) esta
basado en forma general en el diagrama de bloques de la figura 1. Se puede ver que el sistema esta
conformado por la muestra dieléctrica sobre un substrato conductor que sirve como electrodo plano, el
apuntador conductor que funciona como electrodo sensor, una etapa opto-electrénica que sirve para
detectar la posicion del electrodo sensor por medio de un fotodetector de cuadrante FD y un diodo laser
DL, una etapa de compensacion de fase para eliminar la mayor parte de la capacitancia parasita, Lee y
Pelz (8) y la etapa de amplificacién lock-in para filtrar y reducir ruido del sistema y asi obtener la parte
imaginaria de la corriente que pasa por la muestra dieléctrica.

I, I +Af
-j;ai
etapa de compensacion -
punta muestra dieléctrica de fase Lock-in
X Y
V

R T C. () \L J/
I, AT

C Vo (®)

@
substrato Vo,
V.(»)| conductor 10kHz

Figura 1. Diagrama de bloques del sistema de medicidn capacitivo propuesto, en el cual se muestra el
sistema 6ptico de posicion de la punta sensora que esta formado por un fotodetector de cuadrante FD y
un diodo laser DL y el flujo de la corriente eléctrica sensada que pasa por el sistema. Como se puede
apreciar, la corriente |, pasa por la muestra dieléctrica y la punta conductora. La corriente -l pasa por un
capacitor de calibracion que forma parte de la etapa de compensacion de fase. Estas dos corrientes se
suman en un nodo comun Yy finalmente la suma de estas dos corrientes entra en la etapa de
amplificacion lock-in en donde la parte disipativa (parte real) y de desplazamiento (parte imaginaria) de la
corriente se separan como lgs + 41, respectivamente.

En general con este sistema capacitivo propuesto se obtiene la capacitancia de la muestra con la punta
conductora en funcién de la corriente de desplazamiento medida que circula por el sistema capacitivo
(punta — dieléctrico — substrato).



2 Determinacion de la capacitancia por medio de la medicion de corrientes
complejas.

En la préactica, para obtener la capacitancia de una punta conductora y una muestra dieléctrica sobre un
substrato conductor se utiliza la técnica de medicién de corrientes de desplazamiento. Al aplicar un
voltaje V,(w) por el lado del substrato conductor, del sistema capacitivo propuesto, aparece una corriente
ip que pasa por la muestra dieléctrica y por la punta conductora como se muestra en la figura 1. Esta
corriente representa la corriente total que pasa por la muestra dieléctrica, la cual esta formada por una
corriente disipativa (real) asociada a una resistencia finita del dieléctrico R, y por una corriente de
desplazamiento (imaginaria) asociada a una impedancia capacitiva en funcién de la capacitancia C,, que
se forma con la curvatura de la punta del electrodo sensor y de la superficie del dieléctrico. EI mismo
voltaje V.(w) se aplica a un capacitor de calibracion C., con un valor muy cercano al valor de la
capacitancia parasita total del sistema C, con el fin de obtener una corriente de desplazamiento -ic; muy
cercana al valor de la corriente parasita ji, pero desfasada 180°. Cuando las corrientes iy Y -ica llegan a un
nodo comdn estas se suman dando como resultado una corriente disipativa y una corriente de
desplazamiento ig;s + jAi respectivamente, las cuales son filtradas y separadas por un amplificador lock-in
en su parte real y su parte imaginaria. El voltaje V,(w) aplicado al dieléctrico y a la etapa de
compensacion de fase es proporcionado por el amplificador Lock-in como voltaje de referencia a una
frecuencia de 10KHz y con una amplitud de 1V, Lee y Pelz (8), como se muestra en la figura 1.

Un andlisis de admitancias del circuito RC equivalente del sistema capacitivo completo se obtienen las
corrientes iy e i¢y €n funcion de las capacitancias Cam, Cp Y Cea COMO,

iy = éL+Jow+ijp (@), (1)

ical == jO)Cca|V ((D) ' (2

La corriente icy Se encuentra desfasada 180° con respecto de la i, y su parte imaginaria es proporcional a
la capacitancia del sistema. Podemos referirnos a la corriente parasita i, y corriente que pasa por la
curvatura de la punta y la muestra dieléctrica i, respectivamente como,

i, = joC )V, (@) , 3
i = JOC, Vo (@) @)

ambas puramente imaginarias.

Por lo tanto, en la practica se puede medir la capacitancia aplicando un voltaje con amplitud constante a
una frecuencia fija y medir la parte imaginaria de la corriente con un amplificador Lock-in. La capacitancia
parasita C, esta en ordenes mayores de magnitud que C,, y a causa del rango dinamico que cualquier
amplificador presenta es necesario restar la mayoria de la corriente que se presenta arriba de la corriente
parasita. De otra forma no seria posible resolver las pequefias variaciones de C,,. Para reducir la
corriente parasita, el mismo voltaje V,.(w) pero desfasado 180° se aplica a un capacitor de calibracién con
una capacitancia Cg, cercana a C, a una distancia de separacion s de referencia de la curvatura de la
punta con respecto de la superficie de la muestra dieléctrica. La corriente de desplazamiento que pasa
por el capacitor de calibracion, ic, y la corriente iy llegan a un nodo comin en donde estas corrientes se
suman. La diferencia ip - icy = Ai debe estar en el orden de magnitud de i,,. Después de este nodo las
contribuciones a la parte imaginaria de la corriente es la corriente iy, mas la pequefia diferencia de
corriente entre las corrientes parasitas y de calibracion Ai. La corriente total entrante al amplificador Lock-
in es,



I =l +1,, +Al, (5)

Lock—in
en donde,
dis — R '

m

es la corriente disipativa (real), como se muestra en la figura 1.

El valor de la capacitancia es,
AC=C,, +(C, ~Ce ). (7)
A una distancia de separacion s se calcula con la siguiente expresion,

e

en donde Al.in(®) €s la diferencia de corrientes en s = 0. Un control fino de la malla de cancelacion de
corriente parasita se incluye de tal forma que iy, + Al se ajustan a cero a la distancia de separacion de
referencia s = 0.

Finalmente, las mediciones de la corriente Al i, Se realizan con el amplificador Lock-in SR850 de
Standford Research de dos canales, el cual filtra y separa la corriente en su parte real e imaginaria siendo
esta Ultima la de interés puesto que la capacitancia AC esta en funcion de esta.

3 Etapa de compensacion de fase.

La funcién principal de la etapa de compensacion de fase es de cancelar al maximo la corriente parasita
gue se encuentra en el sistema capacitivo completo y efectuar una calibracion de cero antes de realizar
alguna medicion de corriente, Lee y Pelz (8). Para explicar su funcionamiento y solo como ejemplo se
representan la capacitancia total del sistema C,, y la capacitancia parasita C, equivalente a la
capacitancia del capacitor de calibracion que se muestra en el esquema del circuito electrénico de la
figura 1.

Se aplica un voltaje alterno V.. = 1V, simultaneamente al sistema capacitivo C,, y a la etapa de
amplificacion de compensacion de fase a una frecuencia de 10kHz, como se muestra en la figura 2. La
funcion de esta etapa es controlar hasta 180° el desfasamiento del voltaje alterno V(o) aplicado y
compensarlo en amplitud. Finalmente este voltaje alterno desfasado 180° y compensado en amplitud se
aplica a un capacitor de calibracion C,, de valor igual al de la capacitancia parasita C,, del sistema
capacitivo completo, con el fin de que las corrientes iy(®) € ip(m), iguales en amplitud pero desfasadas
180°, se sumen en un nodo comun quedando Unicamente la corriente i,n(®) que pasa por el dieléctrico,
como se muestra en la simulacion del circuito de la figura 3. Esta corriente es registrada por la etapa de
amplificacion Lock-in como la parte compleja ji,n(®) cuyo valor es necesario para calcular la capacitancia
Cam que se genera Unicamente con la curvatura de la punta que hace contacto con la superficie de la
muestra dieléctrica. Como ya se menciond, esta etapa nos permite realizar una calibracién a cero cuando
la punta esta en contacto con la superficie del dieléctrico.



En la practica se mide una Ai(w) resultante de la suma de dos corrientes desfasadas 180° con el
amplificador Lock-in y con la Ai .in(®) resultante se obtiene la AC con la ecuacion (8) que es el valor de

la capacitancia de interés.

VDD

ENTRADA DE AMP LOCK-IN

Figura 2. Circuito electrénico completo de la etapa de compensacién de fase y la entrada de

transimpedancia de la etapa de amplificacion Lock-in.
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Figura 3. Simulacién del circuito amplificador de compensacién de fase en donde la primera sefial
senoidal , en orden descendente, corresponde al voltaje alterno V.(w) de 1V, la segunda sefial es la
corriente ix(w) que pasa por la muestra dieléctrica y la punta sensora del sistema capacitivo, la tercera
sefial senoidal es la corriente de desfasamiento i,(w) que pasa por el capacitor de calibracion con valor
equivalente al de la capacitancia parasita C, y la Gltima sefial senoidal es la suma de las corrientes iap(w) -
ip(w), cuyo resultado es la corriente i;n(w) que pasa por la muestra dieléctrica.
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4 Capacitor de calibracion.

La capacitancia parasita total del arreglo experimental que se logré obtener fue de aproximadamente
0.2pF la cual es comparable a valores de capacitancias parasitas reportadas por otros grupos que
realizan imagenes capacitivas de peliculas delgadas de Oxido de Silicio por medio de un Microscopio de
Fuerza Atdmica comercial o utilizando técnicas de Barrido con Microscopia de Tunelaje, Kobayashi et al.
(19) y Pelz y Koch (15). Esta capacitancia se midié con un puente digital de impedancias LCR Stanford
Research SR715 a una frecuencia de 10kHz y 1V, Este valor de capacitancia parasita total es la que se
tiene que compensar idealmente con un capacitor de igual valor para poder realizar una calibracién a
cero con el arreglo experimental propuesto antes de realizar las mediciones de corriente, como se
muestra en la figura 1. Debido a que este capacitor de calibracién es imprescindible para obtener las
mediciones de corriente imaginaria resultante y como el valor de esta capacitancia es comparable a
capacitancias parasitas que se encuentran entre pistas de un circuito impreso, se calculd y disefié un
capacitor de calibracién con un valor muy aproximado al de la capacitancia parasita del arreglo
experimental.

La propuesta del disefio del capacitor de calibraciébn fue de integrarlo en el circuito impreso del
amplificador de compensacién de fase para evitar conexiones externas y alterar el valor de la
capacitancia parésita total.

Para el disefio del capacitor de calibracién se utilizé el célculo de capacitancia mutua entre dos pistas
planas paralelas en circuito impreso con plano de tierra, Williams et al. (5), Payas (30) y Baxter (24),
como se muestra en la figura 4.

| « g > [
G vz

A
plano de tierra

Figura 4. Esquema de dos pistas planas paralelas en un circuito impreso de doble cara utilizando un
plano de tierra.

Aqui se puede observar que la capacitancia mutua entre dos pistas planas paralelas esta en funcién de
su geometria, de la separacién entre estas, de la permitividad relativa y espesor de la placa fendlica y del
plano de tierra.

Una aproximacion de la capacitancia mutua C, entre dos pistas planas se calcula como:

%)

BB, In[1+| =2

C d

M. = , )

g
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Si a4 >3 entonces Co ~EB B (W)Z (10)
2a I "Ad)’
en donde las constantes 3 se calculan como,
7 2a
~——+1, 11
Py 16 w (11)
B, zo.662\;+1.55. (12)

Longitud de las pistas planas paralelas | = 7.75mm.

Ancho de las pistas w = 1mm.

Separacion entre las pistas planas paralelas g =1.5mm.

Espesor de la placa fenélica h =1.5mm.

Permitividad relativa de la placa fendlica ¢, = ¢/e, = 4.87.

La capacitancia mutua entre dos pistas planas paralelas fue C,, = 0.155 pF.

Con estas expresiones se calculé una primera aproximacion de C,, Este resultado es sélo una
aproximacioén puesto que fue necesario afiadir otras dos pistas perpendiculares a las paralelas calculadas
anteriormente para que la corriente fluyera, como se muestra en la figura 5(a). Con las nuevas pistas el
valor de la capacitancia calculada presentdé una contribucidon extra al valor calculado con las pistas
paralelas. Esto significod realizar una modificacion en la superficie y la separacién entre pistas paralelas
para obtener el valor exacto de la capacitancia total buscada. Para calcular las dimensiones requeridas
de todas las pistas se realizaron simulaciones con el Método de Elemento Finito (MEF) en 3D, como se
muestra en la figura 5(b). Se modificaron las superficies y la separacion entre pistas paralelas hasta
alcanzar un valor de capacitancia muy aproximado al de C,,= 0.2pF equivalente al valor de la capacitancia
parasita total del sistema experimental.

(@) (b)

Figura 5. (a) Disefio del capacitor de calibracion y (b) Simulacién del capacitor de calibracién con el MEF
para determinar sus dimensiones finales.

Las dimensiones finales del capacitor de calibracion fueron las siguientes:
Longitud de las pistas planas paralelas | = 15mm.

Ancho de las pistas paralelas w = 2mm.

Longitud de las pistas planas perpendiculares | = 15mm.
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Ancho de las pistas perpendiculares w = 0.5mm.

Separacion entre las pistas planas paralelas g=3mm.

Espesor de la placa fenélica h =1.5mm.

Permitividad relativa de la placa fendlica ¢, = 4.87.

Capacitancia mutua resultante entre dos pistas planas paralelas, C,, = 0.205pF.

Finalmente, el disefio del circuito impreso del amplificador compensador de fase contiene integrado el
capacitor de calibracion con las dimensiones finales de sus electrodos, como se muestra en la figura 6.

() (b)

Figura 6. Disefio del circuito impreso de la etapa de compensacion de fase con el capacitor de
calibracion integrado. (a) Lado inferior en el que se encuentra el capacitor de calibracion y (b) lado
superior en el que se encuentran los planos de tierra.
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5 Punta conductora utilizada como electrodo sensor.

Como se mencion6 anteriormente, se utilizé un apuntador conductor con 40 um de radio de curvatura
aproximadamente y 3mm de longitud como electrodo sensor, este se encuentra sujeto a un cantilever y
este a su vez a un brazo metalico que sirve como guarda para el conductor el cual pasa a través de brazo
y que lleva la corriente a sensar, como se muestra en la figura. 7.

La estructura metélica esta conectada a tierra fisica con el fin de que el brazo metalico sirva como guarda
al conductor que lleva la sefial de 1V,,s a una frecuencia de 10kHz y de esta forma reducir las corrientes
parasitas que se encuentran en toda la estructura que forma el sensor capacitivo. Sobre el apuntador se
encuentra una superficie reflejante especular de silicio en la que un haz laser concentrado, por medio de
una lente 6ptica, se refleja hacia un foto-detector de cuadrante cuya funcion es monitorear los cambios de
posicion del haz laser producidos por los desplazamientos horizontal (X) o vertical (Y) del apuntador. La
funcion principal es detectar cuando el apuntador hace contacto con la superficie de la muestra dieléctrica
al desplazar esta a lo largo de su eje Y y que provoca un cambio de angulo del haz laser con la superficie
reflejante.

conductor

soporte metalico
del

- . superficie
brazo \ reflejante

soporte de|

apuntador —
3mm

apﬁtador

Figura 7. Montura completa del electrodo sensor (apuntador) en el cual se muestra una superficie
reflejante especular, sobre el apuntador, en la que un haz laser incide y es reflejado hacia un foto-
detector de cuadrante con el fin de monitorear la posicién de la punta sensora.
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6 Deteccion de contacto entre el apuntador y la muestra dieléctrica.

Para determinar cuando el apuntador hace contacto con la superficie de la muestra dieléctrica se utilizd
un diodo laser DL con A = 670nm Yy una potencia 0.95mW, un foto-detector de cuadrante FD y un circuito
electrénico de trans-impedancia que cumple con las funciones que se muestran en la figura 8.

0.22F L Vou=(VA4+VC)-(VE+VD)

1.5k Vaoy=(V4+VE)-(VC+VD)

=F 4 1

oW e

VT=V4+VE+VC+VD

1k

@) (b)

Figura 8. (a) Fotodetector de cuadrante FD, (b) Diagrama esquematico del circuito electronico de
monitoreo de desplazamiento del electrodo sensor.

Las sefales de salida Vox ¥ Voy que se muestran en la figura 8(b), se normalizan para disminuir las
variaciones de voltaje en el tiempo por la etapa foto-electrénica, y asi obtener una lectura mas estable. El
monitoreo de la posicién del apuntador se lleva a cabo con un osciloscopio de dos canales el cual registra
las variaciones de las componentes de voltaje de dc para un desplazamiento en un plano XY. Cuando el
haz laser se encuentra en el centro del detector de cuadrante la lectura da un promedio de cero voltios,
figura 8(a), este voltaje nos indica la posicion de inicio del apuntador. Cuando la muestra se eleva y hace
contacto con la punta sensora existe un cambio de angulo de inclinacion de la superficie reflejante y por
consecuencia un cambio de angulo de incidencia del haz laser en el area sensible del foto-detector FD
causando un desplazamiento el haz laser en el eje Y y provocando un cambio en el voltaje de salida Voy
del circuito de monitoreo. De esta forma se puede determinar un minimo cambio de angulo en la
superficie reflejante. La sensibilidad alcanzada por el circuito foto-electrénico de monitoreo fue de
aproximadamente 20mV por 50nm de desplazamiento del apuntador.

Como se puede observar el circuito estd formado por tres etapas principales que son la de
transimpedancia para convertir la corriente de los fotodetectores a voltaje en las salidas A, B, C y D de los
amplificadores, la etapa aritmética (sumadora y diferenciadora) en la cual se realizan las operaciones de
suma y resta de voltajes A, B, C y D para determinar la posicion en el fotodetector de cuadrante del haz
laser y la tercera etapa de normalizacién de los voltajes de salida Voy y Voy €n donde se realiza la divisién
del voltaje de cada posicion del punto del haz laser sobre el voltaje total Vi de los cuatro areas
fotosensibles del detector de cuadrante para disminuir las variaciones de las sefiales de voltaje de la
etapa opto-electrénica en el tiempo representadas por F(t).

Las funciones de los voltajes de salida normalizadas del circuito se definen como,
V.F(t) =V, +Vg +V. +V, F(t) (13)
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Vox — [(VA +Vc )_ (VB +VD )]F (t) (14)
V. F(t)

Vov — [(VA +VB)_ (Vc +VD )]F(t) (15)
V,F (1)

7 Control de posicion del electrodo sensor.

El desplazamiento lineal en el eje Y de la montura mecanica del apuntador se realiza con un motor de
pasos el cual es controlado electrénicamente por el circuito de la figura 9.

El disefio del circuito del motor de pasos bifilar estd basado en el circuito integrado MC3479. La funcion
principal de este circuito es controlar el desplazamiento lineal de alrededor de 1.5cm del apuntador a lo
largo de su eje Y sobre la muestra dieléctrica y que ayuda a variar la capacitancia paréasita C, del sistema
en funcion de su posicién. La punta sensora, el cantilever y el brazo con la muestra dieléctrica se
comportan como un capacitor C, variable dependiendo de su posicion lineal y separacion entre la punta y
la muestra dieléctrica. Toda la montura mecanica del apuntador se pude desplazar linealmente por medio
de un motor de pasos el cual es controlado electrénicamente por el circuito electrénico que muestra en la
figura 9. Este desplazamiento tiene dos funciones principales, una es realizar un ajuste grueso de
capacitancia parasita total del sistema a una separacion s de la muestra dieléctrica y que permite
determinar la capacitancia parasita C, que se tiene que compensar. La segunda funcién es la de
mantener la posicion final del apuntador en el eje Y para realizar la alineacién 6ptica del haz laser con el
detector de cuadrante y calibrar la posicion inicial antes de realizar las mediciones de corriente.

o 2 10 }
[ A Q D~—|_
i = — B Q — 1 CLE _é_
GND il == wst @ 12 GHD
MC14528BCL =
{0 S N S S —|

Figura 9. Diagrama esquematico del circuito electronico de la etapa de control de posicion del electrodo
sensor.
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8 Sistema de posicion de muestras.

Las muestras dieléctricas con dimensiones de 2cm x 2.5cm fueron montadas sobre un porta-muestras de
teflon y este a su vez se montd sobre una platina nanométrica XYZ New Focus modelo 8095 con pasos

minimos sin carga de alrededor de 30nm, segun especificaciones del fabricante, como se muestra en la
figura. 10(a).

actuadores
piezoeléctricos

e —

platina; xyz

| amplificador

TII::uck-ll'l -
pe 2 foto-detectar
depuadranta -

Figura 10. (a) Porta-muestra sobre platina nanométrica xyz. (b) Sistema mecénico completo de la etapa
de posicion de la muestra dieléctrica, punta sensora y monitoreo opto-electrénico de posicién.
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Los desplazamientos de la platina son realizados por medio de actuadores del tipo piezoeléctrico los
cuales son controlados mediante dos amplificadores de pulsos New Focus 8753 y una PC con un
software provisto por el fabricante. De esta forma se controlan los desplazamientos verticales, en eje Z,
de la muestra hasta hacer contacto con la punta sensora. El desplazamiento del paso de los actuadores
con la muestra y el porta-muestra como carga sobre la platina fue estimado en aproximadamente 16 + 3
nm.

La parte mecanica completa del sistema capacitivo (SIMCAP) se muestra en la figura 10(b), en donde se
pueden observar los dispositivos que forman la parte opto-electrénica de la etapa sensado de posicién
del apuntador. El haz laser forma un angulo cuando incide sobre la superficie reflectora que se encuentra
sobre el apuntador lo que permite que el haz laser sea reflejado sobre la superficie del detector de
cuadrante. Este haz pasa por una lente con distancia focal de 9cm con el fin de disminuir el tamafio del
spot del haz laser y obtener mayor resoluciéon en los desplazamientos del apuntador cuando hace
contacto con la superficie de la muestra dieléctrica.

En conjunto todas las etapas descritas forman el Sistema de Medicién Capacitivo con Apuntador
(SIMCAP) completo. Las etapas que conforman el sistema fueron conectadas con cables blindados
aterrizados, de tal forma que la capacitancia parasita del cableado fuera lo mas baja posible, 0.2pF
aproximadamente. Esto se debe a que las corrientes parasitas estan en funcién de las capacitancias
parasitas y entre mas pequefias son mejores los resultados obtenidos en las mediciones capacitivas. El
sistema capacitivo requiere de una metodologia de medicion capacitiva propuesta y de una calibracién de
cero antes de realizar las mediciones de corriente. Con los datos obtenidos de las mediciones realizadas
con muestras dieléctricas solidas de calibracion se obtiene una curva de calibracion que sirve para
obtener la constante dieléctrica no conocida de una muestra dieléctrica.

9 Resultados Experimentales
9.1. Analisis de la cancelacién de la capacitancia parasita del sistema experimental.

Como se mencion6 anteriormente, las mediciones experimentales se realizan con una punta conductora
como electrodo sensor. Al aplicar un voltaje V,(®) entre el electrodo sensor y el substrato conductor de la
muestra dieléctrica se genera una corriente lo(o) que pasa por la muestra dieléctrica, el electrodo sensor
y los conductores asociados al sistema, como se muestra en la figura 11(a). El sistema punta, muestra-
dieléctrica, substrato conductor, se puede representar como un circuito equivalente RC, figura 11(b). Con
un andlisis de admitancias realizado al circuito RC equivalente del sistema de medicion capacitivo se
obtuvo la corriente total del sistema como,

1 . .
Io(w)= R—Jr joC,, + joC, V. (w), (16)

m

En donde I,,(0) = joCamVa(®) €s la corriente que pasa por la impedancia capacitiva generada solamente
por la curvatura de la punta sensora y la superficie de la muestra dieléctrica.

La corriente I,(0) = joCyV,(w) es la corriente parasita que se genera a causa de la capacitancia parasita
de todo el sistema capacitivo, como ya se menciond anteriormente. Ambas corrientes l.n(®) e I,(0) son
puramente imaginarias o de desplazamiento. La corriente lgs(®) = (1/Rn)Va(®), €S la corriente disipativa o
real debido a la resistencia finita que presenta la muestra dieléctrica. Como se menciond antes, la técnica
utilizada para reducir al maximo la capacitancia paréasita C, fue utilizar un capacitor de calibraciéon C,; con
valor muy cercano al de la capacitancia parasita C, al cual se aplica el mismo voltaje V,(w) pero
desfasado 180° por medio de la etapa de compensacion de fase y amplitud.
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Figura 11. (a) Sistema capacitivo con punta conductora sujeta a un cantilever utilizado en mediciones
précticas. (b) Circuito equivalente RC en donde C, representa la capacitancia parasita total producida por
el cono de la punta, cantilever, soporte mecéanico y cableado. C,, representa la capacitancia de interés,
generada solamente por el sistema capacitivo (curvatura de la punta — muestra dieléctrica — substrato
conductor) y R, representa una resistencia finita asociada a la muestra dieléctrica.

De esta forma, se obtiene una corriente de calibracion Iy (®) = -joCeaVac(®) que se suma con ly(w) en un
nodo comun del sistema de medicion antes de entrar a la etapa de amplificacion Lock-in. Con la suma de
estas corrientes se obtiene la corriente diferencial,

(17)

Al = Ip — ey -
En este punto se aprecia la importancia del capacitor de calibracion puesto que si Iy — I, entonces Al —
0, lo que quiere decir que la capacitancia parasita tiende a eliminarse, C,—0. De esta forma, solo se
tendria la corriente I, de interés disminuyendo las incertidumbres presentes en las mediciones de
corriente. En la préctica, la corriente total que entra a la etapa de amplificacion Lock-in se puede expresar
como,

ILock—in = Idis + Iam +Al . (18)
En donde la corriente de interés para nosotros es,
Im[AILock—in]: Iam +AI : (19)

Finalmente de las ecuaciones (16) y (19) se obtiene,

AC — Im[AI Lock—in ((0)] ) (20)

oV, ((o)

Con esta expresion se calculan los valores diferenciales de capacitancia AC(s) y AC(k,) experimentales
con los que se obtienen las graficas correspondientes.
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9.2. Metodologia de medicidon experimental.

El sistema capacitivo completo se ajusté mecanicamente, épticamente y electronicamente para empezar
a realizar las mediciones de corriente con el amplificador lock-in. Primero, la punta sensora se acercé
suavemente a la superficie del dieléctrico (vidrio) hasta que su curvatura hizo contacto con esta. En esta
posicién se realizé una calibracion de cero con la etapa de compensacion de fase en un periodo de
tiempo de 100 segundos, una frecuencia de 5kHz, una amplitud de 1 Vs, a una tasa de muestreo de 64
Hz, con una constante de tiempo de 100ms y 12dB/oct de decaimiento del filtro paso bajas del amplificador
Lock-in. Con estas condiciones se obtuvo el valor medio de Al y la desviacion estandar o, equivalente a
la corriente de ruido In,,s, coOmo se muestra en la figura 12.

98 7y
center = 0.0 ¢ 2.000e-12 A

(Total = 1444038000 ¢ = 2012000013
\Mean = 120718012 Delta t = 3.6281250+001 s

Figura 12. Sefiales de corrientes 4l y Al registradas por el amplificador lock-in para calcular la minima
resolucion 47, que se detectd con el arreglo experimental del sistema de medicion.

Después se separd la punta sensora una determinada separacién s de la superficie del dieléctrico y se
midié la Als con las mismas condiciones descritas anteriormente, como se muestra en la figura 12. Se
realizé la diferencia de Aly, = Al - Al para obtener la minima resolucion de Al,, que se registro con el
sistema de medicion. La minima resolucion promedio que se obtuvo fue de Al,,=0.955 pA £ 0.262 pA,
aplicando la ecuacién (20) se calculd una capacitancia AC,,= 30.4 aF * 8.34 aF a una distancia minima de
separacién aproximada de s = 50nm, entre la curvatura de la punta sensora y la superficie del dieléctrico
(vidrio). Estas mediciones se realizaron Unicamente con el fin de determinar la minima resolucién de AC,,,
del sistema de medicidn capacitivo propuesto. Se utilizaron dos muestras de calibracion rectangulares,
una de vidrio y una de tabla fendlica para circuito impreso del tipo FR-4 con superficie de 2.1cm x 2.6cm
cada una con 1mm de espesor para el vidrio y 1.5mm para el FR-4, como se muestra en la figura 13.
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Muestras de Calibracion

Vidrio Quarzo fundido

Figura 13. Muestras de calibracion utilizadas en las mediciones capacitivas. El vidrio tiene una pelicula
de cobre en una de sus superficies.

Se realizé un depdésito de una pelicula conductora de cobre sobre una de sus superficies por medio de la
técnica de depdsito por erosion catddica, en la Unidad de Peliculas Delgadas del CCADET UNAM, con el
fin de formar un capacitor de placas paralelas con cada muestra y de esta forma medir su capacitancia
con un puente digital LCR Stanford Research SR715 a una frecuencia de 10kHz y a 1 V,,s. Con este valor
de capacitancia y por medio de la formula de capacitancia para placas paralelas se calculé una constante
dieléctrica para cada muestra de 7.64 y 4.87 para el vidrio y el FR-4 respectivamente. Debido a los efectos
de borde de las muestras se estimé un error del 2% para estos valores de constante dieléctrica. Para
reducir este error es necesario utilizar una metodologia mas precisa, Wintle y Kurylowics (11), sin
embargo, para los fines del trabajo en el que se desea comprobar la viabilidad de la metodologia
propuesta no se tomo en cuenta este error.

Las mediciones experimentales se realizaron con una punta conductora como electrodo sensor con 3mm
de longitud y con radio de curvatura de la punta entre 20um - 40um. En este caso, solo es de interés la
capacitancia C,, que se presenta con la curvatura de la punta y la superficie de la muestra dieléctrica
reduciendo y compensando la capacitancia parasita C, que genera el resto de la geometria del electrodo
y el sistema de medicion en general con la técnica de medicion descrita anteriormente. Se aplicé un
voltaje Vo (w) = 1Vms de referencia a la muestra dieléctrica por el lado del substrato conductor a una
frecuencia de 10 KHz. La muestra se desplaz6é verticalmente hacia arriba hasta hacer contacto
suavemente con la curvatura de la punta conductora. En este punto se realizé una calibraciéon equivalente
a cero con los ajustes de fase y amplitud de la etapa de compensacion de fase haciendo que Il — I,
para que Al — 0. Fue necesario realizar esta calibracion para tener una referencia de inicio en las
mediciones y reducir al maximo la capacitancia parasita del sistema de medicion experimental en donde
las variaciones de corriente que se registraron se debieron principalmente al ruido mecanico (vibraciones)
e interferencia electromagnética presentes en el sistema de medicion.

Una vez realizada la calibracion equivalente a cero se separd la muestra dieléctrica una distancia s
=1.6um y se midié la parte imaginaria de la corriente Im[Al_,«.in(®)] con las condiciones mencionadas
anteriormente para obtener un segundo dato de AC(s) con la ecuacién (20). Para obtener los datos de
IM[Al_ok.in(®)] posteriores se continué separando la muestra dieléctrica distancias fijas de s = 16um hasta
alcanzar un desplazamiento total de s = 40um. En cada paso de s se calcularon las AC(S)
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correspondientes. Esta metodologia de medicidn se repitié para cada una de las muestras de calibraciéon
con el fin de obtener su curva caracteristica de constante dieléctrica. Se utilizaron dos muestras de
calibracion, las dos mencionadas anteriormente de vidrio y FR-4 con espesores d de 1mm y 1.5mm
respectivamente. El aire se tom6é como una tercera muestra de calibracion con una distancia de
separacion d entre la curvatura de la punta sensora y la superficie del substrato conductor simulando una
capa de aire con un espesor d=1mm.

Al realizar los desplazamientos de la muestra se present6 un error de corrimiento (backlash) en los
motores piezoeléctricos. Este corrimiento gener6 un offset en las mediciones experimentales el cual se
redujo disminuyendo la velocidad y la aceleracién del giro de los motores con el software de control. Las
mediciones se realizaron a una temperatura promedio de 23°C y a 20% de humedad relativa promedio.
Cada dato de Al medido con el amplificador Lock-in fue registrado en un lapso de 10 segundos con una
tasa de muestreo de 64 Hz, una constante de tiempo de 100 ms y 12dB/oct de decaimiento del filtro paso
bajas del amplificador Lock-in. Con estas condiciones se obtuvo el valor medio de Al .in Y la desviacion
estandar o = +1pA, equivalente a la corriente de ruido I, Con estos datos se calculé un ruido de
corriente de entrada al amplificador Lock-in I, = 0.91 pAANHz en un ancho de banda de ruido equivalente
de 1.2 Hz con una constante de tiempo de 100 ms, SR850 DSP Lock-in Amplifier Operating Manual (33).
Finalmente se calculé el ruido de capacitancia de entrada C,= 14.53 aF/\/Hz aplicando la ecuacién (20).

Con la técnica de medicidn propuesta se logré alcanzar, en las mediciones de capacitancia, una
resolucién minima de decenas de ato-faradio en condiciones minimas de vibraciones mecanicas y ruido
electromagnético. Estos resultados aseguraron que los datos obtenidos con las muestras dieléctricas de
calibracion estuvieran dentro de los rangos esperados de capacitancia eliminando al maximo las
capacitancias parasitas asociadas al sistema de medicién. Sin embargo, los datos obtenidos presentaron
una capacitancia parasita residual que se comporto de forma constante y que se compenso6 de forma
analitica.
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9.3 Mediciones de capacitancia diferencial de recubrimientos

Los datos experimentales obtenidos reflejaron un error de offset debido al corrimiento que presentaron los
motores piezoeléctricos que desplazan la platina. Este error se compensoé en cada dato para obtener las
curvas experimentales de AC(s) vs s. El comportamiento de las curvas experimentales caracteristicas de
cada muestra dieléctrica de calibracién se muestra en la figura 14.
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Figura 14. Curvas experimentales de AC(s) vs s con correccion de offset y lineas tangentes de
capacitancia parasita residual presente en cada muestra de calibracion.

Se puede apreciar que presentan una variacion de AC(s) mas rapida cuando la curvatura de la punta
sensora se encuentra muy cerca de la superficie dieléctrica, aproximadamente abajo de la distancia de
separacion de s=10um. Ademas, las curvas presentan una tendencia lineal conforme aumenta la distancia
de separacion s, esto provoca que la variacion de AC(s) sea mas lenta. A pesar de que en la calibracion
de cero la mayor parte de la capacitancia parasita fue compensada, las curvas experimentales mostraron
que aln existia una capacitancia parasita residual debida principalmente a la geometria de la punta
sensora y a su montura, esto provoco que el valor de AC(s) aumentara y no fuera solo la contribucién de
la curvatura de la punta sensora AC,y(s) con la superficie de la muestra dieléctrica. La capacitancia
parasita residual se manifestd precisamente como una linea recta y(s) tangente a cada curva
experimental. Esta se generd con los Ultimos datos de AC(s) para cada curva de k,. Para compensar la
capacitancia parasita residual se realizé la suma de la funcion lineal y(s), en el origen, de cada curva
experimental AC(s) caracteristica de cada muestra dieléctrica, Casuso et al. (13), Fumagalli et al. (22) y
Guadarrama y Garcia (2), con la siguiente expresion,

ACam (S)= AC(S)_Y(S) (21)
La suma de estas dos funciones compensa la capacitancia parasita residual de las curvas experimentales

de AC(s) para obtener una mejor aproximacion de la contribucion solamente de la capacitancia AC,y(S)
entre la curvatura de la punta sensora y la superficie dieléctrica, como se muestra en la figura 15.
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Figura 15. Curvas experimentales 4C,,(s) vs s con ajuste lineal, de 5° y 7° orden para el aire, FR-4 y
vidrio respectivamente.

Se realizd un ajuste lineal de la curva del aire que sirvi6 como curva experimental de referencia y un
ajuste polinomial de 5° y 7° orden a las curvas experimentales para el FR-4 y el vidrio respectivamente.
Como se puede observar en la figura 15, el comportamiento de las curvas de AC,y(s) corresponde mas al
observado en las curvas tedricas.

De cada curva experimental de constante dieléctrica se tom6 un punto de calibracion AC,y(Sam) @ una
distancia de separacion s,, determinada, con estos 3 puntos de calibracion se realizé un ajuste con un
polinomio de 2° orden para obtener una curva de calibracion en términos de k,. Esta metodologia se
realiz6 para las distancias s;n, = 9um, 17um y 33um, como se muestra en las graficas de la figura 15. Se
aplicé la metodologia descrita con una muestra de cuarzo fundido con superficie de 2cm x 2cm y con
espesor aproximado de d = 1.7mm en un rango de s = Oum a s = 40um para obtener su curva caracteristica
experimental de AC(s). Posteriormente se proyectaron los valores de AC,,(S.n) para las distancias de
separacion s,, = 9um, 17um y 33um en las curvas de calibracién correspondientes a las graficas ACn(Sam)
vs ky, obtenidas para cada distancia de separacion s, de la figura 16.

Se aplicé la metodologia descrita con una muestra de cuarzo fundido con superficie de 2cm x 2cm y con
espesor aproximado de d = 1.7mm en un rango de s = Oum a s = 40pum para obtener su curva caracteristica
experimental de AC(s). Posteriormente se proyectaron los valores de AC,,(S.n) para las distancias de
separacion s,, = 9um, 17um y 33um en las curvas de calibracién correspondientes a las graficas ACn(Sam)
vs k,, obtenidas para cada distancia de separacion s,, de la figura 16, con el fin de obtener la constante
dieléctrica k, de la muestra de cuarzo fundido.
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Figura 16. Curvas de calibracién 4C,y(Sam) VErsus s, con el valor estimado de k, del cuarzo fundido. a) sa,
= 9u, ky = 3.9, b) Sgm = 171, ky = 3.92 y €) Sgm = 33u, ko = 3.88.

Los resultados obtenidos con la metodologia de medicién propuesta en cada una de las tres curvas de
calibracion a diferentes distancias de separacion s, muestran una repetibilidad alrededor del 1% y un
error aproximado del 5% con respecto del valor de la constante dieléctrica que el fabricante reporta para
el cuarzo fundido. El valor de la constante dieléctrica de la muestra de cuarzo fundido que el fabricante
reporta es de 3.75 a una frecuencia de 1 MHz.

A pesar de que la distancia de separacion s, se incrementa hasta un valor comparable al radio de la
curvatura de la punta sensora el valor de k, de la muestra dieléctrica tiende a mantener su valor. De la
ecuacion (22), Goto y Hane (18), se puede observar que si s, — o« entonces AC,;, — 4mga que
representa la capacitancia de una esfera aislada, como se mostré anteriormente con el modelo teérico.

i+1
_4n81aZH ar Il am___{ @2
j=1

2@+s)-x, a+d+s)-x/,
en donde,
a’ g, —¢ a’
XI — , = 2 1 , X" — y
2(@a+s)-x, (814-82 2(@+d+s)-x",

M = 2g, 2, .
g, +¢, |\ & +&,
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Cabe mencionar que la punta utilizada sufrié una deformacién en su curvatura la cual pudo influir en los
errores estimados de los resultados obtenidos. Para estimar el minimo espesor que puede tener la
muestra dieléctrica con la cual la técnica propuesta se pueda aplicar sin generar un error significativo en
los resultados, se utilizé el modelo tedrico de la ecuacion (23), Goto y Hane (18), para obtener una gréfica
de las curvas de calibracion de AC(k,) vs k, a una distancia de separacion sy, =15um y con un radio de
electrodo esférico de a = 20um con espesores d = 1mm, 0.5mm, 0.2mm, 0.1mm y 0.05mm, como se muestra
en la gréfica de la figura 17.

C, =4ne aZ H—F , (23)

2(@+s)-x,
en donde,

para i =0123,.....,n.

Como se puede apreciar en la grafica 17, arriba del espesor d = 0.1mm no hay un cambio significativo en
las curvas de calibracion sin embargo, por debajo de este espesor los valores de AC(k,) presentan
cambios notables, los cuales producirian errores en los resultados obtenidos. Esto quiere decir que existe
un espesor de muestra dieléctrica minimo y un radio minimo de curvatura de la punta con los cuales la
técnica de medicién propuesta todavia es confiable para obtener el valor de la constante dieléctrica con
las condiciones mencionadas anteriormente.

O-O s T T T T T T T T T T T T
0.2 ----d=1mm

0.4
0.6
081
1.0-
1.2
1.4
e

AC(s, ) [fF]

Figura 17. Curvas de calibracion teéricas obtenidas con la ecuacién (22) para determinar el minimo

espesor d que puede ser utilizado con la técnica de medicién propuesta sin tener un error significativo en
los resultados.
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De acuerdo con los datos de las curvas de la figura 17, el espesor del dieléctrico tendria que tener una
proporcién, por lo menos, de 5 veces el radio de curvatura del electrodo sensor. Con esta informacion se
puede realizar una estimacion de las dimensiones minimas del radio de curvatura de la punta sensora y
del espesor de la muestra dieléctrica para aplicar este método de acuerdo con los datos obtenidos. Para
empezar se sabe que la resolucion de capacitancia alcanzada por grupos que trabajan con microscopia
capacitiva se encuentra alrededor de 1aF (34,8,9,23,13,22,26). En nuestros experimentos, las mediciones
presentaron una desviacion estandar de ¢ = +1pA, que representa una incertidumbre en capacitancia de
+16aF, aproximadamente.

Se sabe por simulaciones realizadas en 3D, del sistema capacitivo en estudio, que los valores de
capacitancia se pueden escalar por un factor ¢ al escalar las dimensiones del sistema capacitivo por el
mismo factor ¢. Si el sistema de medicién utilizado es capaz de registrar variaciones de capacitancia de
laF entonces se puede inferir que la dimension de la curvatura del electrodo sensor debe ser 16 veces
menor que el utilizado en las curvas de la figura 17, con a=20um. Entonces, el minimo radio a de la
curvatura del electrodo sensor deberia estar aproximadamente entre 1um y 2um sin perder resolucién en
los valores de constante dieléctrica y por lo tanto el minimo espesor d se encontraria entre 5um y 10um
respectivamente, segun la proporcion entre el espesor del dieléctrico y el radio de curvatura de la punta
usada en las curvas de la figura 17. Si se requiriera obtener la constante dieléctrica de muestras con
espesores menores se estaria condicionado a utilizar una instrumentacién que fuera capaz de registrar
variaciones mas pequefias de capacitancia, esta seria la condicién principal para aplicar la metodologia
propuesta en este trabajo.

En resumen, esta técnica de medicibn proporciona una curva caracteristica de calibracion AC,y(k,),
obtenida con tres muestras de calibracién para un rango determinado de constante dieléctrica, con la cual
se puede determinar el valor de la constante dieléctrica local de una muestra sélida cuando se mide el
valor de AC,n(Sam) correspondiente a una distancia determinada de separacion sy, entre la curvatura de la
punta sensora y la superficie de la muestra dieléctrica. Esta técnica es no destructiva en el sentido de que
no es necesario que la muestra deba tener una preparacion especial previa ni deba tener una geometria
especifica siempre y cuando exista una superficie plana suficientemente mayor que el diametro de la
curvatura de la punta sensora y un espesor minimo. La principal limitante para utilizar la técnica de
medicion propuesta es la resolucién de capacitancia que se pueda alcanzar en las mediciones. Con este
valor se determina la dimensiéon minima del espesor del dieléctrico que debe ser por lo menos 5 veces el
radio de curvatura de la punta, segun el andlisis realizado con la grafica de la figura 17. Los resultados
experimentales presentados en este apartado permiten determinar las limitantes principales de la técnica
de medicion propuesta para obtener resultados confiables.

Conclusiones

Experimentalmente se presenté el disefio e implementacion de un prototipo experimental de un sistema
de medicion capacitivo y una metodologia de medicidon de constante dieléctrica basado en un modelo
tedrico desarrollado con electrodos esféricos que requiere de solo tres muestras de calibracion que se
encuentren dentro del rango de constante dieléctrica de interés de un material dieléctrico sobre un
substrato conductor. En esencia esta metodologia de medicién propuesta requiere de una punta como
electrodo sensor, un nano-posicionador XYZ para alinear Opticamente el sensor de posicién y para
desplazar la muestra dieléctrica a caracterizar, una etapa de acondicionamiento electronico para
compensar corrientes parasitas, una etapa opto-electronica para monitorear la posicion de la punta
sensora y una etapa de amplificacion Lock-in para filtrar y reducir al minimo el ruido de las corrientes
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medidas. El ruido rms de entrada al amplificador Lock-in fue de I,=0.91 pA/NHz lo que equivale a un ruido
rms de C, = 14.53 aF/\Hz con una curvatura de punta sensora de 40 pm.

Esta metodologia es no destructiva puesto que no requiere de realizar depésitos de peliculas conductoras
en una de las caras de la muestra a caracterizar, no requiere que la muestra sea cortada en alguna forma
en particular siempre y cuando exista una zona plana mayor a la curvatura de la punta sensora que este
en contacto con el electrodo conductor plano. Sin embargo, puede aplicarse para caracterizar
propiedades eléctricas de recubrimientos dieléctricos depositados sobre superficies conductoras u otro
tipo de polimero dieléctrico que sirva como substrato biocompatible por ejemplo.

Es posible automatizar el sistema de medicion capacitivo para realizar un barrido con el apuntador y asi
obtener una imagen dieléctrica para determinar el grado de homogeneidad del material bajo prueba.

La principal limitante de esta metodologia de medicidon de constante dieléctrica es la minima resolucion
gue se pueda registrar con el equipo de instrumentacion, esto es lo que va determinar las dimensiones
de la curvatura del electrodo sensor y por lo tanto el minimo espesor para el cual se puede aplicar esta
técnica.
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