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CAPITULO 1

1. INTRODUCCION

Los recubrimientos dieléctricos tienen diversas aplicaciones en la industria
(e.g. Optica, electronica) y generalmente se utilizan como capas protectoras. Sin
embargo, existen aplicaciones en las que se utilizan como sensores de gas, de
temperatura y de humedad. A causa de las multiples 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 microelectronica.
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 [1]. Los nuevos materiales con constantes dieléctricas altas
requieren de nuevos meétodos de caracterizacién en escalas nanométricas con el
fin de poder satisfacer los requerimientos de disefio de la nueva generacién de
semiconductores.

Actualmente la caracterizacion de semiconductores se realiza por medio de
técnicas como la Microscopia Capacitiva de Barrido (MCB) [2-8], Microscopia
Dieléctrica (MD) [9,10] o Microscopia de Fuerza Atdmica (MFA) [11], obteniendo
imégenes digitales de la superficie del material semiconductor en estudio. Existen
otras técnicas de caracterizacion como la medicién de Impedancias [12,13] y la
Tomografia Capacitiva (TM) [14], que también se utilizan para determinar la
constante dieléctrica a bajas frecuencias de solidos [15], liquidos [16-19] y gases
[20,21]. Estos métodos también se utilizan para realizar estudios biolégicos con el
fin de identificar bacterias o virus en sustancias [22-26]. Para cubrir las
necesidades actuales de la mayoria de estas investigaciones se han propuesto y
desarrollado nuevos métodos de medicion utilizando instrumentacion electronica
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 [15]. A este respecto las
técnicas capacitivas utilizadas con muestras solidas son destructivas, ya que la
muestra debe ser cortada y preparada antes de la medicidon. La geometria del
electrodo capacitivo es muy importante porque el valor de la capacitancia esta
directamente en funcién de ésta. Publicaciones recientes en esta materia han
mostrado que las mediciones capacitivas realizadas por medio de puntas
conductoras son mas exactas [27]. Sin embargo, entre mas pequeiia es la
dimensién de la curvatura de la punta, menor sera el valor de la capacitancia que
se tiene que medir. Se ha mostrado, que una punta fina utilizada como electrodo
sensor muy proxima a una superficie puede ser representada tedricamente por un
electrodo esférico [4,23]. Recientemente, varios grupos han mostrado que es
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posible realizar mediciones capacitivas con puntas nanométricas obteniendo
valores en el orden de las unidades de ato-Faradios utilizando instrumentacion
moderna, como medidores de impedancia y de capacitancia de alta resolucion.
Actualmente, la imagen capacitiva de la superficie de una pelicula delgada de
algun semiconductor o membrana bioldgica es una aplicacion de interés, en donde
las mediciones en ato-Faradios son reportadas por varios grupos [3,6,27,28].

En esta tesis, se analizé tedricamente la capacitancia de un electrodo esférico en
contacto con un recubrimiento dieléctrico con espesor finito y se encontré 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 ato-Faradios con un radio de electrodo esférico aproximado de 40um
[29]. Ademas, se demostrd que es posible obtener la constante dieléctrica de una
muestra dieléctrica solida macroscopica de una forma no destructiva y sin el
preciso conocimiento de sus dimensiones por medio de una punta conductora
utiizada como electrodo capacitivo sensor. Basicamente, la hipotesis de la
metodologia propuesta aqui es que cuando se utiliza una punta como electrodo
sensor con un radio de curvatura suficientemente pequefio y muy préoxima 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 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 dieléctrica pero sensible a la
permitividad relativa local de esta [30]. 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 calibracion se
puede medir exactamente la constante dieléctrica de muestras soélidas con
dimensiones suficientemente grandes en comparaciéon 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.

Se discute en detalle un procedimiento de calibracion para mediciones
cuantitativas de la constante dieléctrica. Aunque, las variaciones de capacitancia
gue se deben medir en la presente aplicacién estan en rango de los ato-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 estimacion 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
gue se puede medir.

En los capitulos siguientes se describen los principios basicos y las suposiciones
del sistema capacitivo (electrodo esférico — recubrimiento dieléctrico — substrato
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conductor). También se describe una metodologia de medicién que se utiliza en el
desarrollo experimental propuesto. Se describe de forma tedrica una metodologia
para determinar simultdneamente la constante dieléctrica y el espesor de
recubrimientos por medio de dos mediciones capacitivas con dos electrodos
esféricos de diferentes dimensiones y se muestra la conveniencia de utilizar un
electrodo esférico con un electrodo plano utilizando los resultados tedricos
obtenidos. Se discuten los resultados obtenidos y las conclusiones del método
propuesto.

Finalmente, en el Apéndice | se realiza un analisis tedrico con simulaciones, en 3D
con Elemento Finito, de diferentes distribuciones de electrodos esféricos con el fin
de encontrar la distribucibn geométrica ideal para que la capacitancia total del
arreglo de todos los electrodos esféricos sea la suma de las capacitancias
generada por cada electrodo esférico, simulando un arreglo de capacitores en
paralelo. Esta propuesta tedrica, de utilizar varios electrodos en paralelo en vez de
solo uno, ayudaria a aumentar la relacion sefial a ruido de capacitancia con el
método propuesto ademdas de analizar puntualmente al mismo tiempo un area
mayor de alguna superficie dieléctrica en estudio. Queda para trabajo futuro
desarrollar experimentalmente esta idea.
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2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

Cuando se realizan mediciones capacitivas, la geometria de los electrodos
juega un papel crucial puesto que el valor de la capacitancia esta en funcion de
ésta. Los electrodos planos con geometrias regulares son los mas estudiados y
algunas veces los mas utilizados en la practica. Sin embargo el paralelismo entre
las superficies, su rugosidad y los efectos de borde suelen inducir errores en las
mediciones de capacitancia practicas si no se cuidan y/o compensan estos
aspectos fisicos en la geometria de los electrodos capacitivos. Una forma de
reducir estos errores es utilizar una geometria de electrodos diferente, como la
esférica. Hay algunas ventajas significativas que se presentan al utilizar una
geometria con respecto de la otra. Por ejemplo, con un electrodo esférico los
problemas de paralelismo desaparecen y si se reducen las dimensiones del
electrodo en comparacion con la rugosidad de la superficie, se incrementa la
resolucién de la medicion capacitiva pero su valor disminuira significativamente.

Con el fin de comprender el comportamiento de la capacitancia que se presenta
en un sistema capacitivo, formado por un electrodo esférico sobre una superficie
plana dieléctrica con espesor infinito, se realizé un analisis tedrico basado en el
Método de las Imagenes (Ml).

2.1. Analisis teérico de un sistema capacitivo (esfera conductora -
dieléctrico) cuando el espesor del dieléctrico tiende a ser infinito y el
electrodo se encuentra separado una distancia s de la superficie del
dieléctrico.

La hipotesis es que si colocamos una esfera conductora muy pequefa
sobre la superficie plana de un material dieléctrico con un espesor infinito, la
capacitancia generada por el electrodo esférico en el sistema capacitivo de la
figura 2.1.1, depende solo de la constante dieléctrica del material y no de su
espesor. Por lo tanto, con el valor de la capacitancia que se presenta en este
sistema capacitivo se podria obtener la constante dieléctrica sin saber
precisamente el espesor del material dieléctrico [1]. Por simplicidad en este
andlisis se considera solo el caso de un electrodo esférico de radio a separado
una distancia s de la superficie de un material dieléctrico. El sistema capacitivo
bajo consideracion se muestra en la figura 2.1.1.

La permitividad eléctrica del dieléctrico se denota como ¢ = key en donde g, es la
permitividad eléctrica del vacio (8.85 x 10 F/m) y k es la constante dieléctrica del
material dieléctrico. La permitividad eléctrica del medio se denota como & = key en
donde k es la constante dieléctrica del aire. En este trabajo se asume que la
constante dieléctrica del aire es uno y el electrodo esférico se encuentra separado
de la superficie del dieléctrico una distancia s. Se supone que el espesor d del
material dieléctrico es infinito, d — oo.
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Con el fin de confirmar esta hipotesis se desarrolld6 un modelo basado en el
Método de las Imagenes (Ml) [2]. Este método se utiliz6 para calcular una primera
aproximacioén de la capacitancia con las condiciones propuestas en el sistema
capacitivo de la figura 2.1.1.

Fig. 2.1.1. Sistema capacitivo bajo consideracion. El electrodo esférico tiene un radio a y
se encuentra inmerso en un medio con permitividad eléctrica gy separado una distancia s
de la superficie de un material dieléctrico con permitividad eléctrica ¢ = keg. Se supone que
el material dieléctrico tiene un espesor infinito, d — .

2.2. Desarrollo del modelo tedrico basado en el Método de Imagenes.

Se sabe gque las superficies equipotenciales debido a una carga puntual Q
aislada e inmersa en un medio con permitividad eléctrica ¢ son esferas con radio a
concéntricas a la carga puntual [2]. Esto se demuestra por medio de la siguiente

expresion derivada del célculo de la diferencia de potencial eléctrico entre dos
puntos en un campo eléctrico asignando el valor de cero al potencial eléctrico en

infinito.
Y :(1J(Qj. 2.2.1)
4re \ a

Con esta expresion, se puede obtener la capacitancia C de una esfera aislada con
radio a inmersa en un medio con permitividad eléctrica €, como

C =8=4n8a. (2.2.2)

Para obtener una aproximacion del valor de la capacitancia C, del sistema
capacitivo (electrodo esférico — dieléctrico) como se muestra en la figura 2.1.1, se
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aplicé el Método de las Imagenes con el fin de obtener una primera aproximacion
de la carga total Q del sistema capacitivo.

Primero se sustituyé una carga Q, que representa la carga total de la esfera por
una sucesion de cargas puntuales, con signos contrarios, referidas a una interfase
denominada F, entre los medios con permitividades eléctricas definidas como ¢; =
kigo Y €2 = kogo, €n donde se supone un espesor infinito del dieléctrico, d — «. La
suma de la sucesion de las cargas reflejadas en la esfera representa una primera
aproximacion de la carga Q. del sistema capacitivo, referida a la frontera F,.
Finalmente con este valor se aplico la ecuacion (2.2.2) para calcular una primera
aproximacion de la capacitancia C, del sistema capacitivo (electrodo esférico —
dieléctrico), referida a la frontera F.

2.3. Aplicacion del Método de Imagenes al sistema capacitivo (esfera
conductora - dieléctrico) cuando d — « y el electrodo se encuentra separado
una distancia s de la superficie del dieléctrico.

Se sustituye la carga Q, del electrodo esférico por una carga real puntual qo
en el centro de la esfera y separada una distancia h; de la superficie del dieléctrico
que se representa como un plano frontera F,. Se coloca una carga imagen -q’o
separada a una distancia 2h; del centro de la esfera y afectada por los medios &; y
€, € inmersa en el mismo medio g; que la carga go. Con esto el plano frontera F,
se convierte en una superficie equipotencial pero la esfera deja de serlo.

Se tiene que,
SV
“". h = y 2.3.1
qo a. ;.; L =a+s (2.3.1)
. S* h g g, =4macV en X, =0, (2.3.2)
¢ vy , €, —¢
,E\ Qo = _qo(“j- (2.3.3)
.h 82 81+82
R
-q’g PY v Se coloca una carga g’y en el interior de la

esfera a una distancia x’; y se calcula el valor
de g’; y X1 para que la esfera sea una superficie equipotencial aunque deje de
serlo el plano frontera F,. Resolviendo el sistema con estas condiciones se tiene
que,

a a’
=gl ——— en X = —|. 2.3.4
ql qO(Zhl_Xéj ' (Zhl_xéj ( )

Se coloca una carga —g’; simétrica a q’; para que el plano frontera F, sea
equipotencial, pero la superficie esférica deja de serlo. Para que esta siga siendo
equipotencial se coloca una carga q’; en el interior de la esfera a una distancia x’,
aunque el plano frontera F, deje de serlo. Resolviendo el sistema con estas
condiciones se tiene que,
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a a’
P =0 —— en X = —— 1. 2.3.5
q2 ql(Zhl - XJ’.] ’ (Zhl _Xil ( )

De esta forma el proceso continla y converge rapidamente hasta alcanzar la
aproximacion deseada. La sucesion de cargas (’i+1 Y SUS posiciones X’i+; dentro
de la esfera se pueden calcular como,

a a’
' —=q! en x , =|——|, 2.3.6
q|+l ql[Zhl _ XI,J i+1 (Zhl _ X:J ( )
para i=0123,.....,0N.

La carga del sistema capacitivo referida a la frontera F, se calcula como,

Q. {qo +Zq{)V, (2.3.7)
i=1
Y la capacitancia del sistema se calcula como,

C. :(\D/a:qo . (2.3.8)
i=1

Finalmente se puede expresar este resultado como,

ca:mlai{ﬁaf}, 39)

ia 2(a+s)-x,

en donde,

Esta es una primera aproximacion para calcular el valor de la capacitancia C, del
sistema capacitivo electrodo esférico - dieléctrico cuando se supone que el
espesor del dieléctrico tiende a infinito, d — .

Se puede observar en la ecuacion (2.3.9) que la capacitancia esta en funcién

principalmente de la geometria del electrodo, de las permitividades eléctricas ¢; y
g2 Y de la distancia de separacion s entre el electrodo y la superficie dieléctrica.

10



2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

2.4. Sistema capacitivo (esfera conductora - recubrimiento dieléctrico —
substrato conductor) con espesor finito cuando d >> a y el electrodo se
encuentra separado una distancia s de la superficie del dieléctrico.

electrodo esférico

a
slzgokl 7. g
recubrimiento
dieléctrico
e,=¢.k d
2ol
substrato conductor

Fig. 2.4.1. Sistema capacitivo bajo consideracion. El electrodo esférico con radio a se
encuentra inmerso en un medio con permiitividad eléctrica €; y esta separado una
distancia s de la superficie de la muestra dieléctrica con permitividad eléctrica €,. La
muestra dieléctrica tiene un espesor d >> a y se encuentra sobre un substrato conductor
que funciona como un segundo electrodo plano. Se supone una diferencia de potencial V

entre sus electrodos.

Para el caso de situaciones
practicas, ahora se supone un sistema
capacitivo con las mismas condiciones del
caso anterior pero con un recubrimiento
dieléctrico de espesor d finito mucho mayor
que el radio a del electrodo esférico, d >> a,
sobre un substrato conductor como se
muestra en la figura 2.4.1.

En general, una primera aproximacion de la
carga total Q de este sistema capacitivo se
obtiene con la superposicibn de la
aproximacion de la carga Q, referida a la
frontera F, resultante del caso anterior (2.3)
y de la aproximacion de una carga Qp
referida a una nueva frontera F, definida
entre el recubrimiento dieléctrico y el
substrato conductor en este sistema
capacitivo. Esta nueva aproximacion de Qp
sirve como una correccién para el caso
anterior con el fin de obtener la carga total

9o °

P

V=0

ats

"

-q o @

'
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Q del sistema capacitivo con un recubrimiento dieléctrico de espesor d finito y con
la condicion de que d >> a.

En primer lugar se sustituye la carga Q, del electrodo esférico por una sucesion de
cargas puntuales reflejadas en este y referidas a la interfase denominada Fy, que
se encuentra entre el recubrimiento dieléctrico con permitividad eléctrica ¢, y el
substrato conductor. La suma de la sucesion de las cargas reflejadas en la esfera
representa una primera aproximacion de la carga Q, del sistema, referida a la
frontera Fy.

Finalmente, una primera aproximacion de la carga total Q del sistema capacitivo
se calcula con la superposicion de las cargas Q, y Qp. Con esta aproximacion de la
carga total Q se puede estimar la capacitancia total C del sistema capacitivo
(electrodo esférico — dieléctrico — substrato conductor).

2.5. Aplicacion del Método de Imagenes al sistema capacitivo (esfera
conductora - recubrimiento dieléctrico — substrato conductor) cuando d >> a
y el electrodo se encuentra separado una distancia s de la superficie del
dieléctrico.

Se sustituye la carga total Q, del electrodo esférico por una carga real
puntual go en el centro de la esfera y separada una distancia h, de la superficie del
plano conductor que se representa como la frontera F,. Se coloca una carga
imagen —q’p separada a una distancia 2h, del centro de la esfera y afectada por
los medios & y &, colocada fuera del substrato conductor. Con esto el plano
frontera F, se convierte en una superficie equipotencial pero la esfera deja de
serlo.

Se tiene que,
h,=a+s+d, (2.5.1)
q, =4mag,V en x;=0, (2.5.2)
y 2¢ 2¢
Qo = _qo( : ]( 2 j (2.5.3)
g, t+§E, g t+¢&,

Se coloca una carga q’; en el interior de la esfera y afectada por los medios ¢; y &,
a una distancia x’; y se calcula el valor de q”; y x”’; para que la esfera sea una
superficie equipotencial aunque deje de serlo el plano frontera F,. Resolviendo el
sistema con estas condiciones se tiene que,

a a’
"=q)| —— | en x'=| ——|. 25.4
o q{th —Xé'] ' (th —XSJ (2.5.4)

12
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Se coloca una carga —q”; simétrica a q”; para que el plano frontera F, sea
equipotencial, pero la superficie esférica deja de serlo. Para que esta siga siendo
equipotencial se coloca una carga q’; en el interior de la esfera a una distancia X,
aungue el plano frontera F, deje de serlo. Resolviendo el sistema con estas
condiciones se tiene que,

a a’
=0l ——— | en x;=|_——|. 2.5.5
K %(th—xf] 2 £2hz—xf] oo

De esta forma el proceso continla y converge rapidamente hasta alcanzar la
aproximacion deseada. La sucesion de cargas ”i+1 Y SUS posiciones X”’j+1 Se
pueden calcular como,

a a’
"=q|——1| en x. =|——|, 2.5.6
q|+1 ql(th _ Xiﬂj i+1 (th _ Xiﬂj ( )
para 1=0123,....,Nn.

La carga del sistema capacitivo referida a la frontera Fy se calcula como,
Q, :VZqi”_ (2.5.7)
i=0

Entonces la carga total Q del sistema capacitivo (electrodo esférico -
recubrimiento dieléctrico — substrato conductor) se calcula como la superposicién
de las cargas Q. y Qp,

Q{q0 +Zq{+2q{’)v, (2.5.8)
i=1 i=1
Una primera aproximacion de la capacitancia total del sistema se calcula como,

X TS (2.5.9)
i=1 i=1

C

Finalmente la capacitancia total del sistema se puede expresar como,

C = 4nc,ay) {H all ]‘1[ aM } (2.5.10)

i=0 | j=1 2(3- + 5)_ X’j—l j=1 2(a +d+ S)_ le'—l

en donde,

13
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2 2
a €, —€ a
r _ = 2 1 " __
XI’]_— = |» Xn y

2a+s)-x. " €, +¢, 2(a+d+s)-x",

M = 2¢g, 2¢,
g, +€, \ & +¢,

para i=0123,.....,Nn.

Como se puede observar la capacitancia C esta en funcidn principalmente
de la geometria del electrodo, de las permitividades de los medios ¢; y &, del
espesor finito d, de la distancia de separacion s entre el electrodo y la superficie
dieléctrica como se presentaria en un sistema capacitivo real.

En general con este método las cargas imagenes q’i+1 Y q”i+1 se reflejan en el
electrodo esférico a lo largo de su radio a y estan en funcidén de las separaciones
X’i+1 Y X”i+1 respectivamente entre cada carga imagen reflejada y de los medios
con permitividades eléctricas ¢; y &,. Cuando el espesor del dieléctrico tiende a
infinito, d— o, como se muestré en el sistema capacitivo, electrodo esférico —
dieléctrico de la figura 2.1.1, la capacitancia C, se obtiene con la ecuacion (2.3.9).
En el caso de que el dieléctrico tenga un espesor d finito y que sea varias veces el
tamafio de del radio a del electrodo esférico, d >> a como se presentaria en un
caso real, es necesario realizar la superposicion de dos conjuntos de sucesiones
de cargas Q, y una carga de correccion Qy reflejadas en la esfera para obtener
una aproximacion de la carga total Q del sistema capacitivo, electrodo esférico —
recubrimiento dieléctrico — substrato conductor, como el de la figura 2.4.1. Con la
superposicion de esta aproximacion de cargas se calcula una aproximaciéon de la
capacitancia total C del sistema capacitivo aplicando la ecuacion. (2.5.10).
Finalmente, esta estimacion de la capacitancia total C es una primera
aproximacion puesto que si se requiriera una segunda aproximacion cada carga
imagen reflejada estara en funcion de las anteriores y asi sucesivamente
incrementando el grado de complejidad las funciones recursivas.

2.6. Modelo tedrico del sistema capacitivo (esfera conductora -
recubrimiento dieléctrico — substrato conductor) cuando d >>ay s=0.

En este caso particular, también se considera que el radio de la esfera a es
muy pequefio en comparacion con la del espesor d del recubrimiento, como si el
espesor fuera infinitamente mayor, d >> a, cuando el electrodo esférico se
encuentra en contacto con la superficie del recubrimiento, s = 0, como se muestra
en la figura 2.6.1.

14
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electrodo esférico

&,=€ok; a

recubrimiento
dieléctrico

£,=€k , d

substrato conductor

Fig. 2.6.1. Sistema capacitivo bajo consideracion. El electrodo esférico tiene un radio a 'y
esta en contacto con la superficie del recubrimiento, s = 0. El recubrimiento dieléctrico
tiene un espesor d y se encuentra sobre un substrato conductor.

La capacitancia entre la esfera y el recubrimiento dieléctrico con permitividad ¢, se
obtiene por el método de las imagenes como,

j=1

_4n81a2{ﬁ o~ 1} (2.6.1)

en donde

para 1=0123,.....,Nn.

Ahora, se afiade una primera correccién a la ecuacion (2.6.1) considerando un
espesor finito del recubrimiento y sumando todas las cargas imagen dentro de la
esfera debido solo al substrato conductor (esto es ignorando las imagenes de las
imagenes desde la superficie del recubrimiento) pero “apantalladas” por la
presencia de la permitividad e, del material dieléctrico. Con esta adicién la
capacitancia esta dada por,

= 47'cglaz {H T o +"’;'\;'_ o } (26.2)

s2a-Xj,; a2
en donde,
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2 _ 2 2 2
Xr’1 =23.’ = u , Xr'::a—” y M = € €, .
a-x,, g, +&, 2(a+d)-x", g, +&, \ &g +¢,

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

En este caso también solo se realizé una primera aproximacion aplicando el
método de las imagenes, una segunda aproximacion complicaria mas la expresion
analitica obtenida debido a que las nuevas cargas imagen estarian en funcion de
las anteriores y asi sucesivamente se podria continuar indefinidamente hasta
alcanzar la aproximaciéon deseada.

Esta claro que la ecuacion (2.6.2) tiende a la ecuacion (2.6.1) para d >> a. Por lo
tanto, si el radio a es pequefio comparado con el espesor del recubrimiento d, la
capacitancia es una buena aproximacién dada por C, como se da en la ecuacién
(2.6.1) y se puede obtener la constante dieléctrica de esta sin tener conocimiento
preciso del valor de d. El error en este procedimiento se puede estimar de la
diferencia de Cy y C; [1].

Para probar la validacion de este modelo tedrico se comparan los valores de
capacitancia obtenidos de simulaciones numéricas del sistema capacitivo,
utilizando el Método de Elemento Finito (MEF), con aquellas obtenidas de la
ecuacion (2.6.2). La simulacibn numérica se efectud utilizando el software
comercial FEMLAB 3.1. En las graficas de la figura 2.6.2 se comparan los valores
de capacitancia como una funcion del espesor del recubrimiento dieléctrico para
varios valores de constante dieléctrica y radios de electrodo esférico de a = 200nm
y a = 50nm, obtenidos con simulaciones numéricas del sistema capacitivo de la
figura 2.6.1 y de la ecuacion (2.6.2). Con estas expresiones se puede evaluar
tedricamente la aplicabilidad de un método para obtener la constante dieléctrica de
recubrimientos dieléctricos y estimar los errores que se pueden obtener. Pero
primero se debe encontrar el rango de los valores del radio a y el espesor d para
los cuales estas expresiones son validas. Este estudio se limitara a recubrimientos
dieléctricos con constante dieléctrica, ky, entre 1 y 20, y un espesor entre 1 y 10
micrometros.

De la gréfica de la figura 2.6.2(a), se puede apreciar que la capacitancia es
altamente insensible al espesor del recubrimiento dieléctrico y es mas sensible a
la constante dieléctrica para un electrodo de radio a = 200nm. En este caso, la
relacion del radio a del electrodo al espesor d mas pequefio del recubrimiento es
solo 1/10. Esto significa que una vez que el espesor del recubrimiento es 10 veces
mayor que el radio del electrodo esférico, el método podria estimar con exactitud
razonable la constante dieléctrica del recubrimiento sin tener conocimiento preciso
de su espesor con un solo valor de capacitancia. Ademas se puede apreciar en la
figura 2.6.2(a) que el modelo de la ecuacion (2.6.2) se aproxima con las
simulaciones numéricas para k, = 2 y k, = 6. Para valores mayores de la constante
dieléctrica las diferencias llegan a ser apreciables, siendo alrededor del 20% para
k2 = 20.

16



2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA
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Fig. 2.6.2. Valores de capacitancia C (en ato-faradios) versus espesor d del recubrimiento
para constantes dieléctricas de k, = 2, 4, 6, 10 y 20, con radios a del electrodo esférico de:
(&) 200nm y (b) 50nm. Las curvas continuas con marcas se obtuvieron de simulaciones
numéricas con el MEF y las curvas discontinuas se obtuvieron con la ecuacion (2.6.2).
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a =200 [nm]
48 T T T T T T T
46
44
42
40
38
36
34
32
30
28-
26-
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2 4 6 8 10
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Fig. 2.6.3. Capacitancia versus constante dieléctrica del recubrimiento para un radio de
(@) 200nm y (b) 50nm. La capacitancia se calcul6 con la ecuacion (2.6.2). La curva
continua es para un espesor de recubrimiento dieléctrico de 2um. Las curvas discontinuas
son para espesores de lumy 10um.
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En la figura 2.6.2(b) el radio a de la esfera es menor y el modelo de la ecuacion
(2.6.2) tiene una mejor aproximacion a las simulaciones numeéricas, para un valor
de k; arriba de 6 la diferencia es alrededor del 5% para k, = 10 y alrededor del 10%
para k, = 20. Estos resultados tedricos muestran que puede ser posible obtener el
valor de la constante dieléctrica k, de un material dieléctrico con una sola medicion
capacitiva sin el conocimiento preciso del espesor d del dieléctrico, en el caso
particular que d >> a, manteniendo los demas parametros constantes y contando
con curvas de calibracion [1].

En la practica se necesitaria una curva de calibracion para un electrodo dado, esta
seria simplemente la grafica de la capacitancia C versus la constante dieléctrica
del recubrimiento k.

En la figura 2.6.3 se graficaron las curvas de calibracién para un electrodo de radio
de 200nm y 50nm. Por simplicidad, estas curvas se calculan con el modelo de la
ecuacion (2.6.2). Pero, en general, se pueden generar las curvas de calibraciéon
con una simulacion exacta de la capacitancia utilizando el Método de Elemento
Finito (MEF). En tal caso se podria tomar en cuenta la geometria exacta del
electrodo (por ejemplo una punta como electrodo sensor incluyendo un anillo de
guarda).

Las curvas de calibracion graficadas en la figura 2.6.3 se calcularon asumiendo un
rango de espesor del recubrimiento dieléctrico entre 1uym y 10um. Las curvas
extremas discontinuas se pueden utilizar para estimar la incertidumbre en el
calculo de la constante dieléctrica para un valor dado de la capacitancia. Suponga
gue se mide un valor de la capacitancia Cy, entonces se encuentra el punto en la
curva de calibracion con ese valor de la capacitancia y se lee en la gréfica el valor
correspondiente de la constante dieléctrica k,. Para estimar la incertidumbre, Ak,
se intersectan los puntos en las curvas extremas con el mismo valor de la
capacitancia y se encuentran los valores maximo y minimo posibles de la
constante dieléctrica, esto es Komin Y Komax-

La incertidumbre aproximada esta dada por,

1
iE(k2max _kZmin)
Ak, = , (2.6.3)
k2avg
en donde
1
kZavg = E(kZmin - kZmax)’ (264)
por lo tanto,
Akz _ i(kZmaX B k2min) ) (265)

(kZmin - k2max)

19



2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

Los valores de Ak, obtenidos de las curvas en la figura 2.6.3 para valores enteros
de ki: 2, 3,....., 10, se muestran en la tabla 2.6.1.

Tabla 2.6.1. Porcentajes de Ak, para radios de electrodo esférico a=50nm y a=200nm.

%Ak

ko 2 3 4 5 6 7 8 9 10
a=50nm |+3.7 |+2.45|+1.86|+1.49|+1.24|+1.07 |+0.62 |+0.56 | +0.35
a=200nm |+8.64 | +5.78 | +4.35|+3.48 | +2.9 |+2.49|+2.18|+1.94 |+1.75

Se puede observar que los porcentajes de Ak, disminuyen cuando disminuye el
radio del electrodo esférico. Esto quiere decir que cuanto menor es el radio del
electrodo con respecto del espesor del dieléctrico mejores resultados se obtienen,
dependiendo del rango de espesores de material dieléctrico que se quiera utilizar

[1].

Los resultados son facilmente escalables a espesores mayores y es posible
mostrar que la capacitancia total del sistema se puede escalar linealmente con las
dimensiones lineales del sistema, esto es, si el radio a y el espesor d se
incrementan por un factor p, la capacitancia también se incrementara por el mismo
factor.

2.7. Demostracién tedrica del escalamiento lineal de la capacitancia.

electrodo conductor

3
o )

G2

electrodo conductor

Fig. 2.7.1. Electrodos con geometrias arbitrarias y permitividades eléctricas circundantes
€1 Y €4 con regiones arbitrarias de diferentes constantes dieléctricas ¢, Y &3.
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Con el fin de mostrar que el escalamiento de la capacitancia es lineal, se presenta
en forma general una demostracion tedrica con dos electrodos de geometrias
arbitrarias en un espacio de 3D y separados por medios dieléctricos, como se
muestra en la figura 2.7.1.

Se asume que el espacio entre los electrodos contiene regiones de formas
arbitrarias de diferentes constantes dieléctricas. Se numeran las superficies que
delimitan a los electrodos y diferentes regiones del espacio. Se denotan las
superficies como o™. Si hay un total de N superficies, estas se numeran
empezando con la superficie de un electrodo, o, y terminando con el electrodo,
™. Cada superficie corresponde a un conjunto de puntos con coordenadas dadas
por

c" = (ch)(sl’ Sy )’ yfy”)(sl, S, )’ Zr(sn)(sl’ S, ))’ (2.7.1)

en donde x"(s,s,), y"(s,s,) ¥y z(s,s,) son funciones paramétricas de la

variable s, y s,. Supéngase que el primer electrodo con superficie ¥ se mantiene
a un potencial u =V y el electrodo de la superficie ™ se mantiene a un potencial
de referencia u = 0. El potencial eléctrico, u, en cualquier punto del espacio
r=(X,¥,z) entre los electrodos, satisface la ecuacion de Laplace,

Vau(r) =0, (2.7.2)

y las usuales condiciones de frontera en las interfases entre regiones de diferente
constante dieléctrica y en la superficie de los electrodos. La ecuacion anterior se
puede escribir como, u, (F)+u, (F)+u,(F)=0, en donde los subindices jj denotan

la segunda derivada parcial con respecto de j.

Fig. 2.7.2 Componente normal en la interfase de dos superficies arbitrarias S; y S,.
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2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

El campo eléctrico en cualquier punto entre los electrodos se obtiene del potencial
eléctrico como

E(F) =-Vu(r) =-u,(Na, —u,(ra, -u,(r)3,, (2.7.3)

en donde &; es un vector unitario a lo largo del eje j y u;(r) denota la derivada

parcial de primer orden de u con respecto de j.
Las condiciones de frontera requieren que en cualquier punto de la frontera o™ la
componente tangencial del campo eléctrico, E, =-Vuxn, y la componente normal

del vector de desplazamiento eléctrico D, =—eVu-h sean continuos a través de la

interfase, como se muestra en la figura 2.7.2. La constante dieléctrica ¢ es una
funcidn de las coordenadas del espacio. Aqui se asume que ¢ es constante dentro
de las regiones separadas por las superficies ™ y salta discontinuamente cuando
pasa de una regién a otra. Se asume que la carga total en la superficie c® del
electrodo es q;. Entonces la carga en la superficie ™ del electrodo debe ser — q;.
La carga total en cualquier electrodo se obtiene integrando la densidad de carga
superficial ps a través de la superficie del electrodo. En los textos de electrostatica
se muestra que la densidad de carga superficial en algin punto de la superficie
conductora esta dada por el producto de la permitividad eléctrica circundante y la
componente normal del campo eléctrico E, en ese punto. La componente normal

del campo eléctrico esta dada por E, = E-A=-Vu-fi. Entonces la carga total en el
electrodo con superficie o™ esta dada por la siguiente integral de superficie,

mij@Vw@mm (2.7.4)

o®

en donde ¢; es la permitividad eléctrica circundante al electrodo. La capacitancia
del sistema es C, = qi1/V.

Para entender las propiedades del escalamiento de la capacitancia eléctrica, es
conveniente tener expresiones formales para el vector normal a cualquier
superficie dada, tanto como para el area diferencial da en las integrales de
superficie en términos de las variables paramétricas s; y s; usadas para construir

las superficies. En cualqwer punto dado r”de una superficie, definida por la

funcién paramétrica ™. el vector normal unitario se puede construir de dos
vectores, t, y t,, los cuales son tangenciales a la frontera en cualquier punto y no

paralelos a otros. Se pueden elegir estos vectores como

(n) m 5™ (n) m (n)
H 5+ Dog Loy oy -2 e g i)
0s, 0s, 0s, 652 652 0s,

t=
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2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

Con todas las derivadas evaluadas en " . El vector unitario normal a la superficie
en " se obtiene con estos dos vectores como,

X

Ead)
N

5
Il

(2.7.6)

|

—*

x|

W

Ahora se considera un incremento diferencial en las variables paramétricas, ds; y
ds,. El area diferencial del elemento de superficie definida por los vectores

dl, =tds, y dl, =t,ds, esta dado por,
da=dl, xdl, =(f xt, ) ds,ds, .

Por lo tanto, las integrales de superficie para obtener la carga total en los
electrodos se puede escribir en términos de una integral doble con las variables
paramétricas s; y S, Como,

0 =¢ I(_ Vu-n, da = _81J.J.(VU -, )t <, )ds,ds, . (2.7.7)

s\ 5, Sy

Ahora, si se escala el problema por un factor p, esto es, si en el problema se
incrementan las dimensiones de todas las fronteras por un factor p, entonces las
superficies que definen las fronteras de los electrodos y las regiones con diferente
constante dieléctrica estan dadas por,

s = (pr,n)(Sl,sz ), pyf;n)(slisz )v ngn)(svsz )) (2.7.8)

El potencial eléctrico en el problema escalado sera U(x, y, z) el cual también
cumplira con la ecuacion de Laplace entre los electrodos y las condiciones de
frontera en todas las interfases. La solucion al potencial eléctrico en el problema
escalado se puede expresar en términos del potencial eléctrico en el problema
original. Se tiene,

U (F) :u(i,l,i]. (2.7.9)
p'p'p

Claramente si u satisface la ecuaciéon de Laplace, el potencial U escalado también,
debido a que,

VAU (F)=V?u(p'r) :#(uxx(p1F)+uw(p1F)+uzz(plf)) =0.
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Ademas se debe mostrar que las condiciones de frontera se satisfacen en todas

las interfaces. Se considera un punto particular ¥, en la superficie ™ en el

0]
problema original. En este punto las condiciones de frontera aseguran la
continuidad de Vuxn y ¢Vu-n donde el vector normal unitario se puede construir
utilizando la ecuacion (2.7.6) con los dos vectores, t, y t, en la ecuacién (2.7.5)

con todas las derivadas evaluadas en r =T, .
En el problema escalado, el punto equivalente esta en ﬁo = pr, y en este punto los
vectores tangenciales son 'fl =pt y T,=pt,. Usando estos dos vectores en lugar
de t y t, enla ecuacién (2.7.6) se puede ver que la normal N en este punto es la
misma en el problema original, N =fi. Se tiene que,

[VU x ]

r=ph F=p

5]
S

~[Vu(rp)xi] =%[Vu(r)xﬁ]r,,

y similarmente,

e[VU-A],_, =e[Vu(rp™)-A]_ =E[vu(r)-A],, .

r=pr, p o

Debido a que Vuxn, y eVu-f eran continuos en r =T, en el problema original

también lo es Vuxfi/py eVu-i/pat F =R, = pF, en el problema escalado.

Finalmente la carga total en los electrodos en el problema escalado se puede
relacionar al del problema original. Se tiene,

Q =—& [ [(VU(")-A,)(T,xT,)ds,ds, . (2.7.10)

S S

Usando, [VU]F:pr =[Vu(fp‘1)} %[Vu(f)]rs y T,=pt y T, = pt, se tiene,

!

r=piy

Q =—gljj[%w(r)-ﬁlj(pt;x pt, ) dsds, . (2.7.11)

S S,

Por lo tanto, se tiene que Q; = pq: y la capacitancia C. del problema escalado es la
capacitancia del problema original, C,, por un factor p,

C.=pC

e

(2.7.12)

0"
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2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

2.8. Andlisis tedrico del sistema capacitivo (punta conductora -
recubrimiento dieléctrico - substrato conductor).

Los antecedentes tedricos descritos y desarrollados anteriormente con
electrodos esféricos junto con simulaciones en 3D realizadas con Elemento Finito
del sistema capacitivo en estudio se aplican para desarrollar practicamente un
sensor capacitivo con punta utilizado como electrodo para determinar la constante
dieléctrica de recubrimientos sobre substratos conductores. En la practica es
necesario utilizar una punta fina conductora como electrodo sensor, se ha
mostrado que la capacitancia que se presenta con el radio de curvatura de la
punta en contacto con la superficie de un dieléctrico se puede aproximar a la
capacitancia que se presenta con una esfera conductora con un radio igual al
radio de curvatura de la punta y una superficie dieléctrica [3]. Una de las
dificultades practicas que se presentan con este tipo de electrodos es que solo el
radio de curvatura de la punta se puede aproximar con un electrodo esférico con
un radio de curvatura similar, sin tomar en cuenta el resto de la geometria conica
de la punta, debido a que esta geometria restante genera capacitancias parasitas
gue se deben compensar o reducir al maximo con el fin de realizar una estimacién
aproximada y confiable del valor de la capacitancia en el sistema capacitivo
propuesto (punta conductora — dieléctrico — substrato conductor).

El sistema capacitivo (punta conductora - muestra dieléctrica - substrato
conductor) se puede representar como un circuito RC cuando se le aplica un
voltaje alterno V, entre el substrato conductor y la punta conductora.

cantilever

punta Cﬂm
—

conductora r—~
C, R,

Ay
Ay

recubrimiento dieléctrico

substrato conductor

(@) (b)

Fig.2.8.1. (a) Sistema capacitivo con punta conductora sujeta a un cantilever utilizado en
mediciones practicas. (b) Circuito equivalente RC en donde C, representa la capacitancia
pardsita total producida por el cono de la punta, cantilever, soporte mecanico y cableado.
Cam representa la capacitancia de interés generada por el sistema capacitivo (punta —
muestra dieléctrica — substrato) y Ry, representa la resistencia finita asociada a la muestra
dieléctrica.

Este circuito RC esta representado por una resistencia finita R debido a la alta
impedancia que presenta la muestra dieléctrica en paralelo con la capacitancia de
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2. PRINCIPIO TEORICO DE UNA PUNTA CAPACITIVA

interés que se forma con la curvatura de la punta y el substrato conductor C,n. La
punta esta sujeta a un cantilever, figura 2.8.1(a), el cual junto con la geometria
conica de la punta, la estructura mecanica de soporte y el alambrado de
conductores producen una capacitancia parasita C,, también en paralelo con el
circuito RC como se muestra en la figura 2.8.1(b).

Para explicar la capacitancia que se presenta entre un punta conductora sensora y
la superficie del dieléctrico, se realizO un analisis de corrientes del circuito
equivalente RC cuando se aplica un voltaje Va(w) entre la punta sensora y el
substrato conductor plano [4]. En este analisis se mostr6 como se comportan las
corrientes disipativa I, (parte real) y de desplazamiento jl., (parte imaginaria) que
se presentan a través de la muestra dieléctrica, ademas de una corriente parasita
jl, asociada a la capacitancia parasita del sistema y que juntas representan la
corriente total I, del circuito equivalente RC. Las capacitancias Can Yy Cp estan
directamente en funcibn de las corrientes de desplazamiento del circuito
equivalente RC del sistema capacitivo de la figura 2.8.1(b). Se debe cancelar la
capacitancia parasita C, con el fin de obtener Gnicamente la contribucion de la
capacitancia de interés C,n. En términos de corrientes, esto se puede lograr con la
cancelacion de la corriente de desplazamiento parasita jl, que pasa por la
impedancia capacitiva Z,. En la practica, C, es mucho mas grande que Cyn por lo
tanto la corriente de desplazamiento jl, es también mucho mayor que jlam.
Teoricamente, para cancelar jl, se debe aplicar el mismo voltaje Va(w) pero
desfasado 180° a un capacitor de calibracion C, con el mismo valor de la
capacitancia parasita Cy. El valor de la corriente de desplazamiento jlcy que pasa
por el capacitor de calibracion Cy es el mismo pero desfasado 180° con respecto
a jl, asi, cuando estas corrientes de desplazamiento llegan a un nodo comun se
suman, en este punto solo la corriente de desplazamiento jl,n y la corriente
disipativa I, permanecen antes de entrar a una etapa de amplificacion lock-in con
el fin de ser separadas en su parte real e imaginaria. Practicamente esto se logra
por medio de un circuito electronico que compensa la fase y la amplitud del voltaje
Va(w) aplicado al capacitor de calibracion Cg,. Esta técnica fue propuesta y
comprobada por Lee, Pelz and Bhushan [5].

2.9. Andlisis tedrico de cancelacion de capacitancia parasita.

Al aplicar un voltaje Vac(w) al circuito equivalente RC la corriente total I, del
circuito equivalente RC de la figura 2.8.1(b) esta formada por la corriente disipativa
Im, la corriente de interés jlan y la corriente parasita jl,, como se muestra en la
siguiente expresion,

e =+ il + i1, - (2.9.1)

rc
Suponiendo que contamos con un capacitor de calibracion con valor de
capacitancia C¢y igual al valor de la capacitancia parasita C, y al cual se le aplica
el mismo voltaje Vi(w) que al circuito equivalente RC pero desfasado 180°, la
corriente que pasa por este capacitor de calibracion seria
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- jlcal = JI p- (292)

Para obtener solamente la corriente que pasa por la curvatura de la punta
conductora del electrodo sensor y la muestra dieléctrica I, se deben sumar las
corrientes l.c y -jlca resultando la siguiente expresion,

Lo=1_+jl,,. (2.9.3)

Para obtener la capacitancia C,, se realiza un andlisis de admitancias al circuito
de la figura 2.8.1(b) sin C,, de esta forma obtenemos la siguiente expresion,

Y=G+jB, (2.9.4)

en donde Y es la admitancia total del sistema capacitivo, G es la admitancia de la
parte real (conductancia) y B es la admitancia de la parte imaginaria (suceptancia).
Multiplicando las admitancias por el voltaje aplicado obtenemos la corriente que
pasa por la punta del electrodo sensor y la muestra dieléctrica del sistema en
funcién de su capacitancia para la corriente de desfasamiento,

Iam(w):£%+ ja)cam)\/ac(a)) ' (2'9'5)

En esta expresidn podemos ver que la parte imaginaria de la corriente jlan(w) esta
en funcion de la capacitancia C,m(o) que representa la capacitancia de la curvatura
de la punta conductora con la muestra dieléctrica, como se ve en la siguiente
expresion,

_ (@)
Cam(w)_ ja)vac(a)) ' (296)

Se puede observar que la capacitancia queda en funcién del voltaje aplicado
Vac(w), la frecuencia w y la corriente de desplazamiento jlan(w).

El desarrollo tedrico con el Método de las Imagenes sirvid para obtener el modelo
matematico del comportamiento de la capacitancia cuando se utilizan electrodos
esféricos sobre superficies dieléctricas planas. En el caso particular cuando el
espesor del dieléctrico es varias veces mayor que las dimensiones del electrodo
esférico el valor de la capacitancia es mas sensible a las dimensiones del
electrodo esférico y principalmente a la constante dieléctrica del material y menos
sensible al espesor del dieléctrico. Con los resultados teoricos obtenidos es
posible calcular la constante dieléctrica de un material sélido cuando se cumple la
condicién antes mencionada. En la practica en lugar de usar un electrodo esférico
se utiliza una punta fina conductora como electrodo sensor en el sistema
capacitivo analizado. En este caso solo la capacitancia presente entre la curvatura
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de la punta sensora y la superficie del dieléctrico es de interés para el calculo de la
constante dieléctrica puesto que el radio de curvatura de la punta debe ser
semejante al de un electrodo esférico especifico.

Se realizé un analisis de impedancias del sistema capacitivo y se mostré que es
posible reducir al maximo las capacitancias parasitas que afectan al sistema
capacitivo aplicando un voltaje V,. desfasado 180° a un capacitor de calibracién
con capacitancia igual a la capacitancia parésita. Para comprobar
experimentalmente los resultados tedricos obtenidos y utilizarlos en forma
practica, se requiri6 del desarrollo experimental de un Sistema de Medicién
Capacitivo con Apuntador (SIMCAP) y se propuso una metodologia de medicién
capacitiva basada en la medicion de corrientes complejas que pasan por un
material dieléctrico al aplicarle una diferencia de potencial entre el substrato
conductor y la punta conductora del sistema capacitivo propuesto.
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CAPITULO 3

3. SISTEMA DE MEDICION CAPACITIVO CON PUNTA (SIMCAP)

Con el fin de comprobar experimentalmente los resultados tedricos
obtenidos anteriormente se propuso implementar el desarrollo experimental de un
Sistema de Mediciobn Capacitivo utilizando como electrodo sensor una punta
conductora por medio de la cual se puede medir la corriente compleja que pasa
por una muestra dieléctrica sélida utilizando la técnica de amplificacion Lock-in.
De esta forma, se puede calcular indirectamente el valor de la capacitancia que se
genera solamente con la curvatura de la puna y la superficie del dieléctrico sobre
un substrato conductor usado como un segundo electrodo. 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.

3.1. Sistema de Medicién Capacitivo con Punta (SIMCAP).
El disefio del desarrollo experimental del Sistema de Mediciébn Capacitivo

con Punta (SIMCAP) esta basado en forma general en el diagrama de bloques de
la figura 3.1.1.

1, I +AT
-Icai
etapa de compensacion .~
punta 1 muestra dieléctrica de fase Lock-in
X Y
V

R, ; T C,, () \I/ l
I, AT

t V)

Tl v
substrato ms
V.{(®)| conductor 10kHz

Fig. 3.1.1. Diagrama de blogues del sistema de medicion de corriente propuesto, en el
cual se muestra el flujo de la corriente eléctrica que pasa por el sistema. La corriente Iy
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 y finalmente la suma de estas dos corrientes
entra en la etapa de amplificacion lock-in en donde la parte disipativa (real) y de
desplazamiento (imaginaria) de la corriente se separan como lgs + Al, respectivamente.

En general con este sistema capacitivo propuesto se obtiene la capacitancia de la
muestra con la punta conductora en funcidon de la corriente de desplazamiento
que circula por el sistema capacitivo (punta — dieléctrico — substrato). Se puede
observar que el sistema esta conformado por la muestra dieléctrica sobre un
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substrato conductor que sirve como electrodo plano, el apuntador conductor que
funciona como electrodo sensor, una etapa opto-electrénica que sirve para sensar
la posicion del electrodo sensor, una etapa de compensacion de fase para eliminar
la mayor parte de la capacitancia parasita [1] y la etapa de amplificacion lock-in
para filtrar ruido y obtener la parte imaginaria de la corriente que pasa por la
muestra dieléctrica.

3.2. Determinacion de la capacitancia por medio de la medicion de
corrientes.

En la practica, para obtener la capacitancia de una punta conductora y una
muestra dieléctrica sobre un substrato conductor se utiliza la técnica de medicion
de corrientes de desplazamiento, como se menciondé en el capitulo anterior
(seccion 2.6.8). Al aplicar un voltaje Vi(w) por la superficie del substrato
conductor, del sistema capacitivo propuesto, aparece una corriente lp que pasa por
la muestra dieléctrica y por la punta conductora como se muestra en la figura
3.1.1. 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 funcion de la capacitancia
Cam que se forma con la curvatura de la punta del electrodo sensor y de la
superficie del dieléctrico. EI mismo voltaje Vi(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 -lca muy
cercana al valor de la corriente parasita jl, pero desfasada 180°. Cuando las
corrientes ly y -l¢cy llegan a un nodo comun estas se suman dando como resultado
una corriente disipativa y wuna corriente de desplazamiento lgs + Al
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 ms
[1], como se muestra en la figura 3.1.1.

Se realiza un andlisis de admitancias del circuito RC equivalente del
sistema capacitivo completo para obtener las corrientes Iy e Iy €n funcién de las
capacitancias Cam, Cp y Ccal COMO,

l, =(Ri+ joCo + ja»cpJvac(w), (3:2.2)

Ical == J a)CcaIV (Cl)) ' (322)

La corriente Iy Se encuentra desfasada 180° con respecto de la I, y su parte
imaginaria es proporcional a la capacitancia del sistema. Podemos referirnos a las
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corrientes parasitas I, y corriente que pasa solamente por la curvatura de la punta
y la muestra dieléctrica I, respectivamente como,

I, = joCV, (o), (3.2.3)
Iam = ja)camvac(a)) ! (324)

ambas puramente imaginarias. Por lo tanto, en la practica se puede determinar 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 y a causa
del rango dinamico que cualquier amplificador presenta es necesario restar la
mayor parte de la corriente que se presenta arriba de la corriente parasita. De otra
forma no seria posible resolver las pequefias variaciones de Cyn.

Para reducir la corriente parasita, el mismo voltaje Vac(w) pero desfasado 180° se
aplica a un capacitor de calibracion con una capacitancia Ccy cercana a C, a una
distancia de separacién 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, I, y la corriente 1y llegan a un nodo comun en
donde estas corrientes se suman. La diferencia |y - Icas = Al debe estar en el orden
de magnitud de l,,. Después de este nodo las contribuciones a la parte imaginaria
de la corriente es la corriente I,z mas una pequefa diferencia de corriente Al
presente entre las corrientes parasitas y de calibracion. La corriente total entrante
al amplificador lock-in es,

ILock—in = Idis + Iam + AI ’ (325)
en donde,
l s = Valc?(a)) ; (3.2.6)

es la corriente disipativa (real), como se muestra en la figura 3.1.1.
El valor de la capacitancia es,

AC=C,, +(C,-Cu). (3.2.7)

A una distancia s de separacion AC se calcula con la siguiente expresion,

AC(s) = MAeocin @) m[il/'“k(-g)(m)] , (3.2.8)
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en donde Al-in(0) €s la diferencia de corrientes en s = 0. Un control fino de la
malla de cancelacién de corriente parasita se incluye de tal forma que la, + Al se
ajustan a cero a la distancia de separacién de referencia s = 0.

Finalmente, las mediciones de la corriente Al q.in S€ 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.

3.3. Etapa de compensacion de fase.

La funcién principal de la etapa de compensacion de fase es de cancelar al
maximo la corriente parasita que se encuentra en el sistema capacitivo completo y
efectuar una calibracion de cero antes de realizar alguna medicion de corriente [1].
El circuito completo esta alimentado con un voltaje de +12 V dc regulados con una
fuente de voltaje Tektronix PS280. 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 en el
esquema del circuito electrénico de la etapa de compensacion de fase de la figura
3.3.1.

Fig. 3.3.1. Circuito electronico completo de la etapa de compensacion de fase y la entrada
de transimpedancia de la etapa de amplificacion Lock-in.

Se aplica un voltaje alterno Vac = 1Vins Simultdneamente al sistema capacitivo Cyp y
a la etapa de amplificaciéon de compensacion de fase a una frecuencia de 10kHz,
como se muestra en la figura 3.3.1. La funcion de esta etapa es controlar hasta
180° el desfasamiento del voltaje alterno V,(®) 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
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capacitancia parasita C,, del sistema capacitivo completo, con el fin de que las
corrientes Iy(w) e lyp(w), iguales en amplitud pero desfasadas 180°, se sumen en
un nodo comun quedando Unicamente la corriente lan(w) que pasa por el
dieléctrico, como se muestra en la simulacion del circuito de la figura 3.3.2.

Fig. 3.3.2. Simulacién del circuito amplificador de compensacion de fase en donde la
primera sefal senoidal, en orden descendente, corresponde al voltaje alterno V() de
1Vms, la segunda sefial es la corriente I,(w) que pasa por la muestra dieléctrica y la punta
sensora del sistema capacitivo, la tercera sefial senoidal es la corriente de desfasamiento
I,(0w) que pasa por el capacitor de calibracion con valor equivalente al de la capacitancia
parasita C, y la ultima sefial senoidal es la suma de las corrientes l(w) - I(w), cuyo
resultado es la corriente l,n(®) que pasa por la muestra dieléctrica.

La etapa de amplificacion Lock-in registra la corriente compleja jlam(®) cuyo valor
es necesario para calcular la capacitancia C,, que se genera unicamente con la
curvatura de la punta sensora cuando esta en contacto con la superficie de la
muestra dieléctrica. Como ya se mencion0, esta etapa nos permite realizar una
calibracion a cero cuando la punta se encuentra en contacto con la superficie del
dieléctrico.

En la practica se mide una Al(w) resultante de la suma de dos corrientes
desfasadas 180° con el amplificador Lock-in, como ya se mencioné anteriormente.
Con la Algk-in(0) resultante se obtiene la AC con la ecuacion (3.2.8) que es el
valor de la capacitancia de interés.
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3.4. Capacitor de calibracién.

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
Atdémica comercial o utilizando técnicas de Barrido con Microscopia de Tunelaje [1-
4]. Esta capacitancia se midié con un puente digital de impedancias LCR Stanford
Research SR715 a una frecuencia de 10kHz y 1Vn. Este valor de capacitancia
parasita total es la que se debe compensar idealmente con un capacitor de igual
valor para realizar una calibracién a cero con el arreglo experimental propuesto
antes de efectuar las mediciones de corriente correspondientes, como se muestra
en la figura 3.1.1. Debido a que este capacitor de calibracion 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 propuso calcular y disefar el capacitor de
calibracion con un valor muy aproximado al de la capacitancia parasita del arreglo
experimental.

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

Para el disefio del capacitor de calibracion se utilizo el calculo de capacitancia
mutua entre dos pistas planas paralelas en circuito impreso con plano de tierra
[5,6], como se muestra en la figura 3.4.1.

[ « & > [

A
plano de tierra

Fig. 3.4.1. Esquema de dos pistas planas paralelas en un circuito impreso de doble cara
utilizando un plano de tierra.

La capacitancia mutua entre dos pistas planas paralelas esta en funcién de su
geometria, de la separacién entre estas, de la permitividad relativa, del espesor de
la placa fendlica y del plano de tierra.
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Una aproximacion de la capacitancia mutua Cp, entre dos pistas planas se calcula

como.
2
€€,4€,, In{lJ{zghj }

Clm“ = H , (3.4.1)
475()
w

C 2

si J >3 entonces ~m ziklk2 w : (3.4.2)
2h | T g
7(2h

8r1 16( Wj ( )
€y~ 0.66(%/\” +1.55. (3.4.4)

Longitud de las pistas planas paralelas | = 7.75mm.

Ancho de las pistas w = 1Imm.

Separacion entre las pistas planas paralelas g =1.5mm.

Espesor de la placa fendlica h =1.5mm.

Permitividad relativa de la placa fendlica & =4.87.

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

Con las expresiones anteriores se calculé una primera aproximacion de Cp, Este
resultado es solamente una aproximacion puesto que fue necesario afiadir otras
dos pistas perpendiculares a las paralelas calculadas anteriormente para que la
corriente fluyera a través de las paralelas, como se muestra en la figura 3.4.2(a).

(@) (b)

Fig. 3.4.2. (a) Disefio del capacitor de calibracion y (b) Simulacién del capacitor de
calibracion con el MEF para determinar sus dimensiones finales.
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Con las nuevas pistas el valor de la capacitancia calculada presentd una
contribucion extra al valor calculado con las pistas paralelas. Esto significo realizar
una modificaciéon en la superficie y la separacion 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 MEF
en 3D, como se muestra en la figura 3.4.2(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.

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.

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, Cy, = 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 3.4.3(a).

]
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(a) (b)

Fig. 3.4.3. Disefio del circuito impreso de la etapa de compensacion de fase con el
capacitor de calibracién integrado. (a) Lado inferior en el que se encuentran las pistas del
circuito con el capacitor de calibracion integrado. (b) Lado superior en el que se
encuentran los planos de tierra.
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3.5. Punta conductora utilizada como electrodo sensor.

Como se mencion6 anteriormente, se utiliz6 una punta conductora 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. 3.5.1. La estructura
metalica esta conectada a tierra fisica con el fin de que el brazo metalico sirva
como guarda al conductor que lleva la sefial de 1V,ns 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 [5,6]. Sobre el apuntador se encuentra
una superficie reflejante especular de silicio en la que un haz laser concentrado,
por medio de una lente Optica, se refleja hacia un foto-detector de cuadrante y
cuya funcion es monitorear los cambios de posicién del haz laser producidos por
los desplazamientos en el eje horizontal (Y) o eje vertical (Z) del apuntador.

Fig. 3.5.1. 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.

La funcion principal es detectar cuando el apuntador o punta hace contacto con la
superficie de la muestra dieléctrica al desplazar esta a lo largo de su eje Z y que
provoca un cambio de angulo del haz laser con la superficie reflejante.

3.6. Deteccion de contacto entre la punta sensoray la muestra dieléctrica.

Para determinar cuando la punta sensora hace contacto con la superficie de
la muestra dieléctrica se utilizé6 un diodo laser con longitud de onda A = 670nm a
0.95mw, un foto-detector de cuadrante y un circuito electronico de trans-
impedancia que se muestran en la figura 3.6.1.

Las sefiales de salida Vox ¥ Voz que se muestran en el circuito esquematico de la

figura 3.6.1(b), se normalizan para disminuir las variaciones de voltaje en el tiempo
por la etapa foto-electrénica, y asi obtener una lectura méas estable. EI monitoreo
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de la posicién del apuntador se lleva acabo con un osciloscopio de dos canales el
cual registra las variaciones de las componentes de voltaje de dc para un
desplazamiento en un plano XZ. Cuando el spot del haz laser se encuentra en el
centro del detector de cuadrante la lectura da un promedio de cero voltios, figura
3.6.1(a), este voltaje nos indica la posicion de inicio del la punta sensora. Cuando
la muestra se eleva y hace contacto con la punta sensora existe un cambio de
angulo de inclinacién de la superficie reflejante y por consecuencia un cambio de
angulo de incidencia del haz laser en el area sensible del foto-detector de
cuadrante causando un desplazamiento del spot del haz laser en el eje Z y
provocando un cambio en el voltaje de salida Vo; 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-electronico de monitoreo
fue de aproximadamente 20mV por cada paso de 50nm de desplazamiento de la
punta sensora.
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Fig. 3.6.1. (a) Detector de cuadrante, (b) Diagrama esquematico del circuito electrénico de
monitoreo de desplazamiento del electrodo sensor.

Como se puede observar el circuito esta formado por tres etapas principales que
son la etapa de transimpedancia para convertir la corriente de los fotodetectores a
voltaje, la etapa aritmética (sumadora y diferenciadora) en la cual se realizan las
operaciones de suma Yy resta de voltajes para determinar la posicién del spot del
haz laser en los cuadrantes del fotodetector y la tercera etapa de normalizacion de
los voltajes de salida en donde se realiza la division del voltaje de cada posicién
del punto del haz laser sobre el voltaje total de los cuatro areas fotosensibles del
detector de cuadrante para disminuir las variaciones de las sefales de voltaje en
el tiempo. El circuito completo esta alimentado con un voltaje de +12 V dc
regulados.
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Las funciones de los voltajes de salida normalizadas del circuito foto-electrénico se
definen como,

V; =(V, +V, +Ve +V, F(t) (3.6.1)
Vox — [(VA +VC)V_(VB +VD )] F(t) (362)
VOZ — [(VA +VB)V_(VC +VD )] F(t) (363)

3.7. Control de posicién del electrodo sensor.

El desplazamiento lineal en el eje Y de la montura mecénica de la punta
sesora se realiza con un motor de pasos el cual es controlado electronicamente,
como se muestra en el circuito esquematico de la figura 3.7.1.
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Fig. 3.7.1. Diagrama esquematico del circuito electronico de la etapa de control de
posicion del electrodo sensor.

El disefio del circuito del motor de pasos bifilar esta basado en el circuito integrado
MC3479. Este circuito integrado permite controlar el motor en dos sentidos, paso
por paso o por tren de pulsos a paso completo o medio paso y el circuito completo
esta alimentado con un voltaje de 6 V dc regulados. La funcion principal de este
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circuito es controlar el desplazamiento lineal de alrededor de 1.5cm de la punta
sensora a lo largo de su eje Y sobre la muestra dieléctrica y que ayuda a variar la
capacitancia parasita C, del sistema en funcion de su posicion.

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 de la punta
sensora se desplaza linealmente hacia delante o hacia atras por medio del motor
del pasos. 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 funcion es la de mantener la posicion final del
apuntador en el eje Y para realizar la alineaciéon optica del haz laser con el
detector de cuadrante y calibrar su posicidn inicial antes de realizar las mediciones
de corriente.

3.8. Sistema de posicion de muestras.

Las muestras dieléctricas con dimensiones de 2cm x 2.5cm fueron montadas
sobre un porta-muestras de teflon, fabricada en el taller mecéanico del
Departamentao de Optica del CCADET, y este a su vez se mont6 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. 3.8.1(a).

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 se
estimo en aproximadamente 16 = 3 nm.

La parte mecénica completa del sistema capacitivo (SIMCAP) se muestra en la
figura 3.8.1(b), en donde se pueden observar los dispositivos que forman la parte
opto-electrénica de la etapa de sensado de posicién de la punta sensora. El haz
laser forma un &ngulo cuando incide sobre la superficie reflejante que se
encuentra sobre el apuntador lo que permite que el haz laser sea reflejado sobre
la superficie del detector de cuadrante.
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(@)

(b)

Fig. 3.8.1. (a) Porta-muestra sobre platina nanométrica xyz. (b) Sistema mecanico
completo de la etapa de posicion de la muestra dieléctrica, punta sensora y monitoreo
opto-electrénico de posicién.

Este haz pasa por una lente con distancia focal de 9cm con el fin de disminuir el
tamafo del spot del haz laser y obtener mayor resolucion en los desplazamientos
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de la punta sensora cuando hace contacto con la superficie de la muestra
dieléctrica.

En conjunto todas las etapas descritas forman el Sistema de Medicion Capacitivo
con Apuntador (SIMCAP) completo. Las etapas que conforman el sistema fueron
conectadas con cables blindados aterrizados, con el fin de 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 los resultados obtenidos mejoran en las mediciones
capacitivas. Todas las etapas se alimentan con una fuente de voltaje regulado de
+12 voltios excepto el controlador del motor de pasos que se alimenta con 6
voltios regulados.

El sistema capacitivo requiere de ajustes previos de capacitancia, desplazamiento
de la montura de la punta sensora, de la parte éptica, de una metodologia de
medicién capacitiva propuesta y de una calibracién de cero antes de realizar las
mediciones de corriente. Con los datos obtenidos de las mediciones de corriente
realizadas con muestras dieléctricas sélidas de calibracion se obtiene una curva
de calibracién de capacitancia que sirve para obtener la constante dieléctrica no
conocida de una muestra dieléctrica.
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CAPITULO 4

4. METODOLOGIA DE MEDICION

En general, para realizar las mediciones de capacitancia que se presentan
entre una muestra dieléctrica y la curvatura de una punta sensora utilizando el
desarrollo experimental descrito anteriormente, se propuso una metodologia de
medicion basada en la determinacion de las corrientes complejas que pasan por la
muestra dieléctrica y la curvatura de la punta sensora. Empezando cuando la
punta sensora se encuentra en contacto con la superficie del dieléctrico y después
separando la punta distancias constantes s hasta alcanzar una distancia de
separacién maxima comparable al radio de la curvatura de la punta sensora. Los
datos registrados en las mediciones realizadas ayudan a obtener curvas de
diferenciales de capacitancia AC(s) versus distancia de separacién s de muestras
de calibracion con constante dieléctrica conocida. Con los datos obtenidos se
genera una curva de calibracién con la que se puede determinar la constante
dieléctrica de una muestra con constante dieléctrica no conocida interpolando los
valores de capacitancia a una determinada distancia de separacion s.

4.1. Metodologia de medicion basada en el principio teodrico del sistema
capacitivo con electrodo esférico en términos de la distancia de separacién
S.

El principio de la metodologia de medicién propuesto esta basado en los
resultados obtenidos del analisis tedrico realizado anteriormente con el sistema
capacitivo (electrodo esférico — muestra dieléctrica — substrato conductor), con un
electrodo esférico inmerso en un medio con permitividad eléctrica &; y separado
una distancia s de la superficie de la muestra dieléctrica, como se muestra en la
figura 4.1.1.

electrodo esférico

a
€,=64k v <
recubrimiento
dieléctrico
T d
Er=8oh
substrato conductor

Fig. 4.1.1. Sistema capacitivo bajo consideracion. El electrodo esférico con radio a se
encuentra inmerso en un medio con permiitividad eléctrica €; y esta separado una
distancia s de la superficie de la muestra dieléctrica con permitividad eléctrica €,. La
muestra dieléctrica tiene un espesor d >> a y se encuentra sobre un substrato conductor
que funciona como un segundo electrodo plano. Se supone una diferencia de potencial V
entre sus electrodos.
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Este sistema capacitivo se analizé aplicando el método de las imagenes con el fin
de calcular una primera aproximacion del valor de la capacitancia el cual tiende a
ser independiente del espesor d cuando d >> a, como se mostré anteriormente
(seccion 2.4 del capitulo 2). Aplicando el método de las imagenes se obtuvieron
las siguientes expresiones,

i F i+1 aM
=4ne,a + , 41.1
Z H2a+s) . H2(3+d+5)—X}’_l (41D
en donde
2 _ 2
X! :a—' I = w , Xr’: = a y
2(@a+s)-x, £, +¢, 2(@+d+s)-x",
M = 2¢g, 2g, '
g +&, \g +¢g,
para 1=0123,....,Nn.
Si d>>a entonces,
—4n81az H—r : (4.1.2)

2(a+s)-x"_,

en donde,

para i=0123,....,Nn.

Como se puede apreciar en la Ecuacion (4.1.2), cuando d >> a, el valor de la
capacitancia C; tiende a ser independiente del espesor d y dependiente
principalmente de los medios con permitividades eléctricas &; y ¢, de la distancia
de separacion s y por supuesto de la geometria del electrodo sensor. La ecuaciéon
(4.1.1) se utiliza como una correccién para calcular una primera aproximacion de
Co debido al espesor finito d que presentan las muestras dieléctricas en la practica.

La ecuacion (4.1.1) se utilizé para simular la metodologia de medicién capacitiva
propuesta y obtener una estimacion de los valores de capacitancia con curvas de
diferenciales de capacitancia AC(s) versus s con diferentes valores de constante
dieléctrica.
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4.2. Simulacién de la metodologia de medicién propuesta.

Con el fin de obtener curvas caracteristicas de AC(s) de diferentes
constantes dieléctricas, con la metodologia propuesta, se realizaron simulaciones
de mediciones diferenciales de capacitancia AC(s) entre el electrodo sensor y la
superficie de la muestra dieléctrica a diferentes separaciones de s, con el sistema
capacitivo de la figura 4.1.1. Cuando el electrodo esférico se encuentra en
contacto con la superficie de la muestra dieléctrica, en s; = 0, conviene que el valor
de la capacitancia C(s1) se reste con el mismo para que AC(s;) = 0, con el fin de
tener un valor de referencia de inicio, simulando un procedimiento de calibracion
practico. Después, la muestra se separa del electrodo sensor una distancia s; y se
obtiene un valor de capacitancia C(s;) con el cual se tiene un segundo valor de
AC(s2) = C(s2) - C(s1). De esta forma, se continua separando sucesivamente la
muestra del electrodo sensor a distancias s, determinadas para obtener valores de
AC(sy) restando siempre el valor de C(s;) a cada valor de C(s,), AC(sn) = C(sn) - C(s1),
hasta llegar a una distancia de separacion s, comparable o mayor que el radio del
electrodo esférico sensor. Estas diferencias de capacitancia se realizaron con el
fin de disminuir al maximo las capacitancias parasitas en cada dato obtenido en
las mediciones de capacitancia.

Para ilustrar la metodologia de medicidon capacitiva propuesta se realizd una
simulacién con el modelo tedrico de la ecuacion (4.1.1) desarrollado anteriormente
con el método de las imagenes con un radio a=20um del electrodo esférico y un
espesor d=1mm. Con este modelo se generaron las curvas de AC(S) vs s para
diferentes valores de constante dieléctrica k, cuando d >> a, como se muestra en
la figura 4.2.1.
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Fig. 4.2.1. Curvas de AC(s) vs s para valores de k,=1 a k,=8 con un radio de electrodo

esférico de a=20um y espesor d=1mm. Las curvas se obtuvieron con el modelo de la
ecuacion (4.1.1).

45



4, METODOLOGIA DE MEDICION

En esta grafica se puede observar que las curvas de AC(s) son principalmente
sensitivas a la constante dieléctrica de la muestra mas que de su espesor d para
cada valor de k; en un rango de 1 a 8 y con un rango de distancia de separacion s
de 0 a 40um. Ademas se pude apreciar que AC(s) cambia mas rapidamente
cuando el electrodo sensor se encuentra mas cerca de la superficie del dieléctrico
y conforme se aleja la curva tiende a ser asintética a un valor constante de 4ng;a
que es la capacitancia de una esfera aislada [1], como se puede apreciar en la
ecuacion (4.1.2).

También se obtuvieron curvas de AC(ky) vs k, para diferentes valores de la
distancia de separacion s en las cuales se puede notar que entre mayor es la
distancia de separacion s el valor de AC(ky) tiende a un valor maximo, como se
muestra en la figura 4.2.2.

AC(S) [fF]

Fig. 4.2.2. Curvas de AC(k,,s) vs k, para valores de s = 0 a s = 40um con un radio de
electrodo esférico de a=20um. Las curvas se obtuvieron con el modelo tedrico de la
ecuacion (4.1.1).

Se puede observar que si se tiene el valor de AC(k;) por medio de una medicién
diferencial a una distancia de separacion s entonces se puede obtener el valor de
la constante dieléctrica k, con la curva correspondiente a s. Esta seria una forma
practica de utilizar estas curvas de calibracién tedricas obtenidas con la simulacion
de la metodologia propuesta para determinar el valor de k, con el sistema
capacitivo de la figura 4.1.1.
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4.3. Analisis de la cancelacion de la capacitancia parasita del sistema
experimental.

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

1, ()= (R1+ j0C,, + JoC, N (@), (4.3.1)

m

En donde Ian(w) = joCanVac(®w) €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.

I I +AT
p
-Ical
etapa de compensacion
punta muestra dieléetrica de fase Lock-in ~
. __(’am
R, = c,, Verlo) \L L G "
I, AT
VRC(O‘))
substrato 1Vene ]
V.(®)| conductor 10kHz
(a) (b)

Fig. 4.3.1. (a) Sistema capacitivo con punta conductora sujeta a un cantilever utilizado en
mediciones practicas. (b) Circuito equivalente RC en donde C, representa la capacitancia
parasita total producida por el cono de la punta, cantilever, soporte mecéanico y cableado.
Cam representa la capacitancia de interés, generada solamente por el sistema capacitivo
(curvatura de la punta — muestra dieléctrica — substrato) y Ry, representa una resistencia
finita asociada a la muestra dieléctrica.

La corriente (o) = joCpVa(o) €s 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(0) € Ip(w) son puramente imaginarias o de
desplazamiento. La corriente lgis(w) = (1/Rm)Vac(®), €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
parasita C, fue utilizar un capacitor de calibracion Cc, con valor muy cercano al de
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la capacitancia parasita C, al cual se aplica el mismo voltaje V(o) pero desfasado
180° por medio de la etapa de compensacion de fase y amplitud. De esta forma,
se obtiene una corriente de calibracion Iy (o) = -joCeaVac(®) que se suma con ly(w)
en un nodo comun del sistema de medicibn antes de entrar a la etapa de
amplificacion Lock-in. Con la suma de estas corrientes se obtiene la corriente
diferencial,

(4.3.2)

En este punto se aprecia la importancia del capacitor de calibracion puesto que si
lca — 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 |, de interés
disminuyendo las incertidumbres presentes en las mediciones de corriente.

En la préactica, la corriente total que entra a la etapa de amplificacion Lock-in se
puede expresar como,

s = Dy + Ly + Al (4.3.3)

Lock—in
En donde la corriente de interés para nosotros es,

Im[Al i ]= 1., +Al. (4.3.4)

am

Finalmente de las ecuaciones (4.3.1) y (4.3.4) se obtiene,

_ Im[AI Lock—in ((’0)]
AC = @) (4.3.5)

Con esta expresion se calculan los valores diferenciales de capacitancia AC(s) y
AC(ky) experimentales con los que se obtienen las graficas correspondientes.

4.4. Metodologia de medicion experimental.

El sistema capacitivo completo se ajustd mecénicamente, dpticamente y
electrénicamente para empezar a realizar las mediciones de corriente con el
amplificador lock-in. Primero, la punta sensora se acercO suavemente a la
superficie del dieléctrico (vidrio) hasta que su curvatura hizo contacto con esta. En
esta posicion se realiz6 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, @ 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.
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Con estas condiciones se obtuvo el valor medio de Al Yy la desviacion estandar
o, equivalente a la corriente de ruido In.,s, COMO Se muestra en la figura 4.4.1.

Fig. 4.4.1. Sefales de corrientes Als y Alg registradas por el amplificador lock-in para
calcular la minima resolucion Aly, que se detectd con el arreglo experimental del sistema
de medicion.

Después se separé la punta sensora una determinada separacion s de la
superficie del dieléctrico y se midié la Als con las mismas condiciones descritas
anteriormente, como se muestra en la figura 4.4.1. Se realiz6 la diferencia de Al
= Als - Algy para obtener la minima resolucion de Al,n que se registré con el
sistema de medicién. La minima resolucion promedio que se obtuvo fue de
Alam=0.955 pA £ 0.262 pA, aplicando la ecuacion (4.3.5) se calculo una capacitancia
ACam= 30.4 aF + 8.34 aF a una distancia minima de separacion aproximada de s =
50nm, entre la curvatura de la punta sensora y la superficie del dieléctrico (vidrio).
Estas mediciones se realizaron uUnicamente con el fin de determinar la minima
resolucion de AC,y del sistema de medicion 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
4.4.2.

Se realiz6 un depoésito de una pelicula conductora de cobre sobre una de sus
superficies por medio de la técnica de sputtering, 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;ns. Con
este valor de capacitancia y por medio de la férmula de capacitancia para placas
paralelas se calcul6 una constante dieléctrica para cada muestra de 7.64 y 4.87
para el vidrio y el FR-4 respectivamente.
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Fig. 4.4.2. Muestras de calibracion utilizadas en las mediciones capacitivas. El vidrio tiene
una pelicula de cobre en una de sus superficies.

Debido a los efectos de borde de las muestras se estim6 un error del 2% para
estos valores de constante dieléctrica. Para reducir este error es necesario utilizar
una metodologia mas precisa [2] sin embargo, para los fines del trabajo en el que
se desea comprobar la viabilidad de la metodologia propuesta no se tomé 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,y 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 medicidon en general con la técnica de medicion descrita
anteriormente.

Se aplico un voltaje Va(w) = 1Vims de referencia a la muestra dieléctrica por el lado
del substrato conductor a una frecuencia de 10 KHz. La muestra se desplazo
verticalmente hacia arriba hasta hacer contacto suavemente con la curvatura de la
punta conductora. En este punto se realizé una calibracién equivalente a cero con
los ajustes de fase y amplitud de la etapa de compensacion de fase haciendo que
lca — 1p 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 medicién experimental en donde las variaciones de corriente que
se registraron se debieron principalmente al ruido mecéanico (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 midio la parte imaginaria de la corriente
Im[AlLoek-in(w)] con las condiciones mencionadas anteriormente para obtener un
segundo dato de AC(s) con la ecuacién (4.3.5). Para obtener los datos de Im[Al_gc-
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in(w)] posteriores se continud 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) correspondientes. Esta metodologia de medicion se repitid
para cada una de las muestras de calibracién 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 tom0 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 presentd un error de corrimiento
(backlash) en los motores piezoeléctricos. Este corrimiento generd un offset en las
mediciones experimentales el cual se redujo disminuyendo la velocidad y la
aceleracion del giro de los motores con el software de control. Sin embargo, los
datos de AC(s) se compensaron ajustando las curvas experimentales con las
curvas tedricas de la figura 4.2.1.

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 Inms. Con
estos datos se calculd un ruido de corriente de entrada al amplificador Lock-in I, =
0.91 pA/NHz en un ancho de banda de ruido equivalente de 1.2 Hz con una
constante de tiempo de 100 ms [3]. Finalmente se calcul6 el ruido de capacitancia
de entrada C,= 14.53 aF/VHz aplicando la ecuacién (4.3.5).

Con la técnica de medicion propuesta se logré alcanzar, en las mediciones de
capacitancia, una resolucién minima de decenas de ato-faradio en condiciones
minimas de vibraciones mecénicas y ruido electromagnético. Estos resultados
aseguraron que los datos obtenidos con las muestras dieléctricas de calibracién
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 compensé de forma analitica.
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5. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Los datos experimentales obtenidos reflejaron un error de offset debido al
corrimiento que presentaron los motores piezoeléctricos que desplazan la platina.
Este error se compenso en cada dato para obtener las curvas experimentales de
AC(s) vs s. EI comportamiento de las curvas experimentales caracteristicas de
cada muestra dieléctrica de calibracion se muestra en la figura 5.1.

AC(s) [fF]

|—e—aire k=1
| —v—FR4 k=375
"2.89 —a—vidriok,= 7.67

0 5 10 15 20 25 30 35 40
s [um]

Fig. 5.1. 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 separaciéon 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
qgue en la calibracion de cero la mayor parte de la capacitancia parasita fue
compensada, las curvas experimentales mostraron que aun 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,n(S) con la superficie
de la muestra dieléctrica.

La capacitancia parasita residual se manifestd precisamente como una linea recta
v(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
realiz6 la suma de la funcion lineal y(s), en el origen, de cada curva experimental
AC(s) caracteristica de cada muestra dieléctrica [1,2,3], con la siguiente expresion,
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AC,,(s)=AC(s)-1(s). (5.1)

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 ACan(S) entre la curvatura de la punta
sensora y la superficie dieléctrica, como se muestra en la figura 5.2.

aire k2 =1
4 FR-4 k,=4.87
vidrio k2 =7.64

AC_ (s) [F]

s [um]

Fig. 5.2. Curvas experimentales AC,y(S) vs s con ajuste lineal, de 5° y 7° orden para el
aire, FR-4 y vidrio respectivamente.

Se realiz6 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 5.2,
el comportamiento de las curvas de ACan(s) corresponde mas al observado en las
curvas tedricas de la figura 4.2.1 obtenidas con la expresion (4.1.1) del modelo
tedrico del capitulo 4.

De cada curva experimental de constante dieléctrica se tomO un punto de
calibracion ACqn(sam) @ una distancia de separacion s,, determinada, con estos 3
puntos de calibracién se realiz6 un ajuste con un polinomio de 2° orden para
obtener una curva de calibracion en términos de k,. Esta metodologia se realizo
para las distancias Sam = 9um, 17um y 33um, como se muestra en las graficas de la
figura 5.3.

Se aplico 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 ACyn(Sam) para las distancias de
separacion Sgy = 9um, 17um y 33um en las curvas de calibracion correspondientes
a las graficas ACam(Sam) VS ko, Obtenidas para cada distancia de separacion s,n de la
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figura 5.3, con el fin de obtener la constante dieléctrica k, de la muestra de cuarzo

fundido.

AC, (s, ) [fF]

AC, (s, ) [fF]
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0.24+—————
0.0+
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Fig. 5.3. Curvas de calibracién AC,n(Sam) VErsus ssm con el valor estimado de k, del cuarzo
fundido. a) Sam = 9, ko = 3.9, b) Sam = 17, ko = 3.92 'y C) Sam = 33, ko = 3.88.

Los resultados obtenidos con la metodologia de medicidn propuesta en cada una
de las tres curvas de calibracion a diferentes distancias de separacidén 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,y 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 ecuacién (4.1.2) se puede
observar que si s,m — o« entonces AC,n — 4mepa que representa la capacitancia de
una esfera aislada, como se mostré anteriormente con el modelo teérico. Cabe
mencionar que la punta utilizada sufrio una deformacion 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 (4.1.1) para obtener una
gréfica de las curvas de calibracién de AC(k;) vs k; a una distancia de separacion
Sam =15 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 gréafica de la figura 5.4.
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Como se puede apreciar en la gréfica, 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.

AC(s, ) [fF]

Fig. 5.4. Curvas de calibracién teédricas obtenidas con la ecuacién (4.1.1) para determinar
el minimo espesor d que puede ser utilizado con la técnica de medicién propuesta sin
tener un error significativo en los resultados.

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 medicion propuesta
todavia es confiable para obtener el valor de la constante dieléctrica con las
condiciones mencionadas anteriormente.

De acuerdo con los datos de las curvas de la figura 5.4, el espesor del dieléctrico
tendria que tener una proporcion, 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 laF
[1-8]. En nuestros experimentos, las mediciones presentaron una desviacion
estandar de o = +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 ¢, como se mostrd
anteriormente en la seccién 2.7. Si el sistema de medicién utilizado es capaz de
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registrar variaciones de capacitancia de laF entonces se puede inferir que la
dimensién de la curvatura del electrodo sensor debe ser 16 veces menor que el
utilizado en las curvas de la figura 5.4, con a=20um. Entonces, el minimo radio a
de la curvatura del electrodo sensor deberia estar aproximadamente entre 1um y
2um sin perder resolucion 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 5.4. Si se requiriera obtener la constante
dieléctrica de muestras con espesores menores se estaria condicionado a utilizar
una instrumentacion 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 medicion proporciona una curva caracteristica de
calibracion ACan(kz), obtenida con tres muestras de calibracion para un rango
determinado de constante dieléctrica, con la cual se puede determinar el valor de
la constante dieléctrica local de una muestra solida cuando se mide el valor de
ACam(Sam) correspondiente a una distancia determinada de separacion s,y 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 resolucion de capacitancia que se
pueda alcanzar en las mediciones. Con este valor se determina la dimension
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 5.4.

Los resultados experimentales presentados en este capitulo permiten determinar

las limitantes principales de la técnica de medicion propuesta para obtener
resultados confiables.
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CAPITULO 6

6. METODO PROPUESTO PARA DETERMINAR ESPESOR Y
CONSTANTE DIELECTRICA DE RECUBRIMIENTOS

En publicaciones derivadas del trabajo de maestria [1,2,3] se mostraron los
principios basicos y la viabilidad practica de una metodologia para medir la
constante dieléctrica y el espesor de recubrimientos dieléctricos con espesores en
un rango de 100um a 800um, usando dos electrodos capacitivos con diferente
geometria. Al menos uno de ellos debe ser no plano. Aplicando el Método de
Elemento Finito (MEF) se realizaron simulaciones numéricas en 2D para
corroborar la viabilidad del método. Al mismo tiempo se realizaron experimentos
demostrativos usando un electrodo plano y otro con curvatura esférica. Se
obtuvieron curvas de calibracion en funciébn de los espesores y constantes
dieléctricas de diferentes muestras de calibracion dentro de un espacio de
capacitancia C; - C,, en donde C; y C, son las capacitancias con uno y otro
electrodo respectivamente. En este capitulo se describe y analiza teéricamente,
por medio de simulaciones en 3D con el MEF la metodologia propuesta
mencionada en [1], con el fin de obtener la constante dieléctrica y el espesor de
recubrimientos dieléctricos por medio de dos mediciones capacitivas con dos
electrodos esféricos de diferentes dimensiones. Las simulaciones con Elemento
Finito ayudan comprender con mas claridad la funcibn que desempefia cada
electrodo esférico con una superficie dieléctrica plana sobre un substrato
conductor. Finalmente, este estudio permitird optimizar y determinar los rangos de
espesores y dimensiones de electrodos esféricos utiles en el que la metodologia
propuesta pueda ser aplicable aprovechando los resultados obtenidos
anteriormente con un electrodo esférico muy pequefio.

6.1 Descripcion del método propuesto.

En el método tedrico propuesto se utilizan dos electrodos esféricos con
diferentes dimensiones, los cuales se sobreponen al recubrimiento dieléctrico
formando un capacitor con el substrato conductor. Con cada electrodo se obtiene
un valor de capacitancia eléctrica, la cual depende del espesor d del
recubrimiento, de su constante dieléctrica o permitividad relativa g, y de la
geometria y dimensiones del electrodo sensor. Se denota la capacitancia medida
de un electrodo como C; y con el otro como C,. Se pude pensar que un par de
mediciones (C1,C;) con un mismo recubrimiento son las coordenadas de un punto
en un espacio de capacitancia C; — C,. De esta manera un conjunto de
recubrimientos dieléctricos con un mismo valor del espesor d pero diferente valor
de permitividad relativa ¢, definiran una curva en el espacio C; — C,. Si las curvas
correspondientes a diferentes valores de d estan separadas en el espacio C; — C,,
entonces es posible determinar tanto d, como la g a partir de las coordenadas
(C1,Cy) del recubrimiento. Basicamente, primero se localiza la curva a la cual
pertenece el punto (C1,C,) y se obtiene el valor de d. Después, de la posicion del
punto (C4,C,) a lo largo de dicha curva se obtiene el valor de &,.
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Para poder utilizar un par de electrodos y determinar con precisién d y & sera
necesario calibrarlos. La calibracion implica obtener curvas en el espacio C; — C;
para recubrimientos de espesor constante en el intervalo de valores de ¢ de
interés. Se deberan medir varias curvas con recubrimientos de espesor d en el
intervalo de interés. Una vez teniendo las curvas de calibracion se podra
determinar los valores de d y g para cualquier punto de coordenadas (C;,C,) que
este entre las curvas de calibracion por interpolacion.

Es claro que mientras mas separadas estén las curvas de espesor constante en el
espacio C; — C, mejor seré la resolucion del método. También, mientras mas
lineales sean las curvas de calibracion, mas facil y exacto sera el proceso de
interpolacion para encontrar el valor de d y & para un punto (C;,C,) cualquiera en
la zona del espacio C; — C, de interés.

En el trabajo de maestria se mostrd que para un electrodo esférico y otro plano las
curvas de espesor constante efectivamente se separan en el espacio C; — C,, en
un espacio de 2D [1,2,3]. Sin embargo, una aproximacidon mas real se obtiene
realizando simulaciones con el MEF del sistema capacitivo (electrodo esférico —
recubrimiento dieléctrico — substrato conductor) en 3D.

6.2 Simulaciones del método propuesto.

En trabajos previos se ha mostrado que los sensores capacitivos con
electrodos esféricos ofrecen algunas ventajas sobre otras geometrias, sobre todo
con las planas, como es el paralelismo y la resolucién [4,5]. Si la dimension del
electrodo esférico disminuye la resolucion en capacitancia aumenta. Sin embargo,
se deriva una desventaja significativa con estos electrodos. Cuando el area de
contacto sobre la superficie del recubrimiento es pequefia se genera un valor de
capacitancia pequefia en comparacion con la que se genera con un electrodo
plano. Conviene considerar que al menos uno de los electrodos sea esférico en el
sistema capacitivo que se describe en la figura 6.2.1.

electrodo
a esférico

recubrimiento

substrato conductor

Fig. 6.2.1. Capacitor formado por electrodo esférico, recubrimiento y substrato conductor.

Se llevo acabo un trabajo de simulacion en 3D con el Método de Elemento Finito
(MEF) del sistema capacitivo mostrado en la figura 6.2.1, con diferentes valores de
radio de electrodo esférico a, permitividad relativa g, espesor d y &rea de
recubrimiento del dieléctrico con el fin de encontrar las dimensiones ideales para
dos electrodos esféricos y entender la relacion que existe con el espesor del
recubrimiento dieléctrico.
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De los datos obtenidos en las simulaciones se generaron graficas caracteristicas
de capacitancia Cy con electrodo esférico de radio mayor ay versus capacitancia
Cn con electrodo esférico de radio menor a, y de capacitancia versus espesor de
recubrimiento dieléctrico.

Las graficas obtenidas de las simulaciones en 3D se analizaron por espesor del
recubrimiento dieléctrico d, area del recubrimiento A y radio a del electrodo
esférico, principalmente. Los rangos de los espesores, areas y radios fueron de:

a) Para d = 80, 100, 200, 400, 600, 1000 y 3000 um, a =50, 100, 500 y 3000 pum
con areas de recubrimiento de A =1 x 1 cm?.

b) Para d = 80, 130, 180, 230, 280, 330 y 380 um, a = 10 y 3000 um con area de
recubrimiento de A =1 x 1 cm?.

c) Para d = 20, 40, 60, 80, 100, 120 y 140 um, a = 10 y 1000 um con area de
recubrimiento de A =2 x 2 mm?.

d Parad =2, 4, 6, 8 10, 12, y 14 um, a = 10, 25 y 50 um con area de
recubrimiento de A =0.2 x 0.2 mm?.

Todas las simulaciones se realizaron con valores de permitividad relativa ¢ = 2, 4,
6, 10, 20 y 40, como se muestra en las graficas de la figura 6.2.2.

Las graficas obtenidas con las simulaciones para el rango de 80um a 3000um de
espesor d de recubrimientos con dos electrodos esféricos de diferente radio, figura
6.2.2, muestran que entre mayor es la diferencia de sus radios, existe una mayor
separacion entre las curvas de espesor debido a que existe una mayor diferencia
de capacitancia Cy generada con el electrodo esférico de mayor radio y la
capacitancia C,, generada con el electrodo esférico de menor radio.

a_=50um, a,=100um, V=1[V], A=1x1[cm’]
' - Te=40

T T T T T T T
0.040- @ = radio del electrodo menor

1 &,,= radio del electrodo mayor
0.0354 d = espesor del recubrimiento SFZQ

0.030

—m—d=80 um
—o—d=100 um
—A—d=200 pm | 1
—v—d=400 um | -
—&—d=600 um
—<—d=1000 um
—»—d=3000 um

0.025

C,, [pF]

0.020

0.015+

0.010

— T * T *~ T * T " T " T " T T
0.006 0.008 0.010 0.012 0.014 0.016 0.018 0.020 0.022

C,, [pF]
(@)
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a_=50um, a =500um, V=1[V], A=1x1[cm’]

0.224 am': radio del electrodo menor = ' sr:'40 . -
1a,,= radio del electrodo mayor
0204 M -
0.18 4 4
0.16 e
o 014 : / —m—d=80 um |-
—_— - —o—d=100 um | 1
S 0.12 —A—d=200 um |
O o v d=400 um |1
0107 —e-d=600 pym | ]
0.08 —<—d=1000 um | |
. —»—d=3000 pm | |
0.06 e
T T T T T T T T T T T T T T T T
0.006 0.008 0.010 0.012 0.014 0.016 0.018 0.020 0.022
C_[pF]
(b)
_ _ _ _ 2
a_=50pm, a,,=3000um, V=1[V], A=1x1[cm’]
14 ——r Tt r r T rr 1 *r T T T 7 T
1.34
1.24
114
1.04
0.9 1
L gs]
0.7
O 0s] W —4—d=200 um
06 N v d=400 um |]
0.5 < . —e—d=600 pm |
o 4_. /,y’” a= rad|.o del electrodo menor | <—d=1000 um | ]
o e a,,= radio del electrodo mayor | ) 4 = 3000 pm |
0.3 1 > d = espesor del recubrimiento -

O.(;OG ' O.C;O8 ' 0.(;10 ' 0.(;12 ' 0.(;14 ' 0.0|16 ' 0.618 ' 0.(;20 ' 0.022
C_[pF]
(c)
Fig. 6.2.2. Gréficas de capacitancia Cy vs C, en el rango de espesores d entre 80um y
3000um con radios de electrodos esféricos de a) a,=50um y ay=100um, b) a,=50um y
am=500um, ¢) an=50um y ay=3000um.

Este efecto se ve mas claramente en la figura 6.2.2(c), cuando la diferencia entre
radios es mayor y dentro del rango de espesores de recubrimientos de 100um a
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3000um. El caso contrario ocurre cuando la diferencia entre los radios es menor,
figura 6.2.2(a).

En la gréfica de la figura 6.2.3 se redujo el rango de espesores de 80um a 380um y
se aumento la diferencia de los radios de los electrodos esféricos obteniendo una
mayor separacion en las lineas de espesor entre 80um y 180um.

a =10um, a,=3000um, V=1[V], A=1x1[cm’]
1.4 —

1.3
1.2 1

1.1

1.0 —m—d=80 pm |
—o—d=130um |1
—A—d =180 um |
—v—d =230 um |
—&—d =280 um |
—<—d =330 um | {
a,= radio del electrodo mayor | —»—d =380 um |

d = espesor del recubrimiento

0.94

C,, [pF]

0.8+

0.7+

0.6 T T T T T T T T T T T T T T
0.0010 0.0015 0.0020 0.0025 0.0030 0.0035 0.0040 0.0045

C,, [PF]

Fig. 6.2.3. Gréfica de capacitancia Cy vs Cyen el rango de espesores d entre 80um y
380um con radios de electrodos esféricos de a,=10um y ay=3000um.

En esta gréfica se aprecia que los valores de capacitancia C, obtenidos con el
electrodo de menor radio a, presentan una independencia con respecto del
espesor d para valores de permitividad relativa &, en el rango de 2 a 10. Esto quiere
decir que la capacitancia tiende a depender principalmente de la permitividad
relativa e, del material dieléctrico cuando su espesor d es varias veces mayor que
el radio a, del electrodo esférico menor, como se demostrd anteriormente en el
capitulo 2.

En la figura 6.2.4 se redujo un factor de cien la diferencia entre radios de
electrodos esféricos asi como el rango de espesores del recubrimiento. Se
muestra que las curvas de espesor presentan mayor separacion en el rango de
20um a 60um y la independencia del valor de la capacitancia con respecto del
espesor del recubrimiento tiende a presentarse en el rango de permitividades
relativas de 2 a 20. A partir del rango de espesores de 80um a 140um, el valor del
espesor d es varias veces el radio del electrodo esférico menor a,, como en el
caso de la grafica de la figura 6.2.3.
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a_=10um, a,=1000um, V=1[V], A=2x2[mm’]

0.24 T T T T T T T T T T
] sr:40 .
0.22 -
0.20 B
0.18 -
w
= 0.16 —m—d=20 um |
1 —o—d=40 um |]
OE 0.14 - —A—d=60 um []
1 —v—d=80 um |]
0.12 4 —&—d =100 pum []
1 :/ —<—d =120 um |]
0.10 1 " a,,= radio del electrodo mayor| —»— d =140 ym []
] d = espesor del recubrimiento 1
0.08 T T T T T T T T T T T T
0.0010 0.0015 0.0020 0.0025 0.0030 0.0035 0.0040

C, [PF]

Fig. 6.2.4. Gréfica de capacitancia Cy vs C, en el rango de espesores d entre 20um y
140um con radios de electrodos esféricos de a,=10um y ay=1000um.

En las graficas de la figura 6.2.5 se redujo el rango de espesores d de 2um a 14um
y el radio del electrodo mayor ay se incrementd de 25um a 100um para tratar de
obtener una mayor separacion entre curvas de espesor como en el caso de las
graficas de la figura 6.2.1. Sin embargo, esta separacion entre curvas no aumento
significativamente puesto que el factor de diferencia entre radios de electrodos
esféricos es de diez veces.

_ _ _ _ 2
. a_=10um, a,=25um, V=1[V], A=0.2x0.2[mm’]
1a.= radio del electrodo menor

114 a,,= radio del electrodo mayor
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-

Rd ]
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66



6. METODO PROPUESTO PARA DETERMINAR ESPESOR Y CONSTANTE DIELECTRICA DE RECUBRIMIENTOS

_ — _ _ 2
a_=10um, a,=50um, V=1[V], A=0.2x0.2[mm’]

T T T T T T T T T T T T
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Fig. 6.2.5. Gréficas de capacitancia Cy vs C,, en el rango de espesores d entre 2um y
14um con radios de electrodos esféricos de a) a,=10um y ay=25um, b) a,=10um y ay=50um,
€) an,=10um y ay=100um.

Con el fin de aumentar la separacién entre curvas de espesor se aumento la
diferencia de los radios disminuyendo el radio a, a 50nm de esta forma se tiene un
factor de diferencia de radios de 2000 veces, como se muestra en la grafica de la
figura 6.2.6.
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a_=50nm, A=0.1x0.1[mm}’, a,=100um, V=1[V], A=0.2x0.2[mm]*
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Fig. 6.2.6. Gréfica de capacitancia Cy vs Cy, en el rango de espesores d entre 2um y 14um
con radios de electrodo esférico de a,=50nm y ay=1000pum.

En esta gréafica se puede apreciar una separacion mayor entre curvas de espesor
en el rango de 2um a 6um y un valor constante de capacitancia C, con el electrodo
de menor radio a, para el rango de permitividades relativas ¢, de 2 a 10 en todo el
rango de espesores.

2. 2 2
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Fig. 6.2.7. Comparacion de curvas de espesor de diferente rango con diferente dimension
de electrodos esféricos a) para el rango d de 20um a 380um con a,=10um y ay=3000um y
b) para el rango d de 2um a 14pm con a,=50nm y ay=100um.
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Las graficas de las figuras 6.2.3 y 6.2.6 son semejantes pero con diferentes
rangos de espesor, radios de electrodos esféricos y valores de capacitancia como
se muestra en la figura 6.2.7.

Se puede apreciar en las graficas de la figura 6.2.7 la semejanza entre la
separacion de las curvas cuando la diferencia en dimensién de los electrodos
esféricos es significativa y ademas como el valor de la capacitancia C, del
electrodo menor se mantiene constante en el rango de espesores d y en el rango
de permitividades relativas & de 2 a 20, en cada caso. Esta comparacion nos
muestra que la independencia de la capacitancia con respecto del espesor del
recubrimiento se presenta cuando el radio a, del electrodo menor es mucho menor
que el espesor d del recubrimiento, sin importar la dimensién del sistema
capacitivo completo.

6.3 Factor de escalamiento.

La comparacién de los resultados de las graficas de la figura 6.2.7 muestra
gue existe un factor de escalamiento lineal de la capacitancia con las dimensiones
del sistema capacitivo y que se refleja en los valores de capacitancia obtenidos
con las simulaciones de los electrodos esféricos de diferente radio. Para mostrar
esto y Unicamente a manera de ejemplo se realizaron simulaciones en 3D del
sistema capacitivo en estudio. Se incrementd 10 veces la dimension del radio del
electrodo esférico y del espesor del recubrimiento de 80um y 100um, con un area
de 1 x 1 cm® para constantes dieléctricas de 2, 4, 6, 10, 20 y 40. Los valores de
capacitancia obtenidos con las simulaciones, de los sistemas capacitivos
aumentados 10 veces, fueron precisamente por un factor de 10 para los radios de
50um y 500um de electrodo esférico, como se muestra en la tabla 6.3.1.

Tabla 6.3.1. Valores de capacitancia obtenidos de simulaciones con electrodos esféricos
con radio a, de 50um y 500um con 80um y 100um de espesor y aumentados 10 veces cada
uno.

Area = 1x1 cm®

am [um] 50 50x10 500 500x10

d[um] | 80 100 | 80x10 | 100x10 | 80 100 | 80x10 | 100x10
&  |Cm [fF]|Cm [fF]|10Cy [fF] | 10Cy [fF] | Cm [fF]| Cm [fF]1| 10C [fF] | 10Cy [fF]
2 8.363 | 8.07 | 83.32 80.6 |125.08119.89| 1250.3 | 1989.2
4 10.01 | 9.891 | 101.2 97.93 |143.51|138.47 | 1436.5 1382
6 11.34 | 11.13 | 114.89 | 110.67 |155.01|149.69| 1551.8 | 1499.1
10 | 13.14 | 12.92 | 131.39 | 128.3 |[171.13|164.45| 1709.7 | 1648.6
20 16 | 15.92 | 158.22 | 158.16 | 193.1 | 185.4 | 1931.8 | 1867.9
40 | 20.03 | 199 | 201.41 | 198.13 [217.98|208.44| 21858 | 2115.3
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En donde:

gr s la permitividad relativa del recubrimiento o constante dieléctrica.

anm es el radio del electrodo esférico.

d es el espesor del recubrimiento.

Cn es la capacitancia obtenida con el electrodo esférico de menor radio ap,.

Los resultados de las simulaciones realizadas con MEF mostrados en la tabla 1
muestran que existe un factor de escalamiento lineal del valor de la capacitancia
en funcién de las dimensiones del sistema capacitivo tal como se demostré
tedricamente en el capitulo 2. El escalamiento puede ser de gran utilidad para
obtener una estimacion previa del valor de la capacitancia de un sistema
capacitivo con dimensiones muy reducidas a partir de uno de mayores
dimensiones.

Las graficas de las figuras 6.2.6 y 6.2.7 muestran el comportamiento del valor de
la capacitancia en un espacio C; - C,, analizado y aplicado anteriormente. Cuando
el espesor del dieléctrico es varias veces el radio del electrodo esférico menor, d
>> an, la capacitancia se vuelve mas sensible a la constante dieléctrica del
recubrimiento y menos sensible al espesor del mismo, como se demostro
anteriormente en el capitulo 2. En el caso de que el espesor del dieléctrico sea
comparable o un poco mayor al radio del electrodo esférico menor, sera necesario
realizar una segunda medicién capacitiva con otro electrodo esférico de mayor
dimension buscando que la diferencia entre los radios de estos dos electrodos sea
la mayor posible. Esto, con el fin de obtener mayor resolucion en las curvas de
espesor y constante dieléctrica de un recubrimiento en un espacio de
capacitancias C; - C, formado por curvas de calibracion, como se mencioné
anteriormente.

El andlisis tedrico realizado del sistema capacitivo cuando d >> a, mostré que con
el electrodo menor se puede determinar la constante dieléctrica del recubrimiento.
Ahora resta determinar el rango de dimensiones minimas que son utilizables en el
método propuesto. De esta forma se puede tener un analisis completo del
comportamiento de este electrodo con las condiciones mencionadas
anteriormente.
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6.4 Valor de la capacitancia Cn, generado por el electrodo esférico de menor
radio ay cuando d >> ap,.

Con el fin de comprender mejor el comportamiento de la capacitancia
generada con el electrodo esférico de menor radio an,, se obtuvieron las gréficas
de Cp, vs & para los casos de la figura 6.4.1.

a =10um, V=1[V], A=1x1[cm’]

T T T T T T T T T T T T
0.0045 - .
/>
0.0040 .
0.0035 -
L' 0.0030 -
= —m—d=80 pm| -
£ 0.0025 —eo—d=130pum | o
@) —A—d=180pm| |
0.0020 —v—d=230pum | |
—&—d=280um
0.0015 —<4—d=330pum| |
| —»—d =380 pum
0.0010 — 7T T ' T T T ' T Tt T T 1T T 1

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

a_=50nm, V=1[V], A=0.1x0.1[mm’]

— T T T T T T T T T T T T 7
22 - s ]

45

(b)

Fig. 6.4.1. Curvas de Cy, vs g obtenidas con el electrodo esférico menor para diferentes
rangos de espesores d, a) para el rango de d = 20um a 380um con a,=10um y b) para el
rango de d = 2um a 14um con a,=50nm.
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En la figura 6.4.1, se puede observar con mas claridad que el valor de la
capacitancia Cy, tiende a ser el mismo con el rango de espesores utilizados para
cada permitividad relativa en el rango de 2 a 20 en la figura 6.4.1(a) y de 2 a 10 en
la figura 6.4.1(b), arriba de estos rangos se observan variaciones en el valor de la
capacitancia.

— — — 2:
a_ =200 [nm], V=1[V], A=50x50 [um’]

T T T T T
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—0—¢=6
— 1 r
|?_L5 . —4—¢=10
—1 40+ e |—vy—¢=20
E r
©)
30 b
I\
L
]
20 T T T T T T T T T
2 4 6 8 10
d [um]
(a)
_ _ _ 2
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T T T T T T T T T T T T T
22 4 .
i Tq—
«——-
20 « e
18 J—u— gr:2
16- o
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8—- o—0&——9o ——© ———o———o |
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d [um]
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Fig. 6.4.2. Gréficas de C, vs d para permitividades relativas ¢ de 2 a 40 con radio de
electrodo esférico de a) a, =200 nmy b) a, =50 nm.
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Esto significa que el valor de la capacitancia C, tiende a ser independiente del
espesor para un rango de permitividad relativa ¢, y que tiende a estar en funcién
de esta principalmente cuando d >> a,.

Para mostrar la independencia de la capacitancia generada por el electrodo de
menor radio a, con respecto del espesor d del recubrimiento dieléctrico, se
realizaron simulaciones de dos electrodos esféricos con dos radios diferentes de
an=200nm y a,=50nm y se obtuvieron las graficas de la figura 6.4.2.

Se puede observar en las graficas de la figura 6.4.2 que los valores de
capacitancia tienden a ser constantes en el rango de espesores d para diferentes
valores de permitividad relativa ¢. Esta tendencia de la capacitancia a ser
independiente del espesor se aprecia mejor en la grafica de la figura 6.4.2(b) en
donde el radio del electrodo esférico a, es de 50nm. En otras palabras, las graficas
muestran que cuando el espesor d es varias veces el radio del electrodo esférico
an el valor de la capacitancia tiende a ser menos dependiente del espesor d y
principalmente dependiente del valor de la permitividad relativa ;.

En general con los resultados de simulacion obtenidos se entiende mejor la
funcidén que juega el electrodo esférico de menor radio y el de mayor radio para
fines del método propuesto. En un espacio de capacitancia Cy vs C, el electrodo
de mayor radio nos da una mayor separaciéon entre curvas de permitividad relativa
por lo que se obtiene una mayor resolucion para la obtencién del espesor mientras
gue con el electrodo de menor radio se puede obtener la permitividad relativa de la
muestra dieléctrica, cuando se cumpla la condicion de d >> a,

6.5 Criterio para determinar el radio maximo del electrodo esférico menor.

El rango de interés para espesores de recubrimientos dieléctricos se
encuentra entre 1lumy 10um y para la constante dieléctrica esta entre 2 y 20.
Como se puede observar en la figura 6.4.2 los valores de permitividad relativa o
constante dieléctrica se mantienen constantes dentro este rango, arriba de 20 el
valor de la capacitancia presenta variaciones. Por otra parte se eligieron los
espesores de lum y 2um porque son los que generan los maximos valores de
capacitancia dentro del rango de 1um a 10um. Estas condiciones nos ayudan a
determinar un criterio para calcular la dimension del electrodo esférico de menor
radio ay. Para calcular las dimensiones del radio del electrodo menor se realizaron
simulaciones de capacitancia con diferentes dimensiones del radio del electrodo
esférico ay, espesores de recubrimiento de d = 1um y 2um y permitividad relativa «;
= 15 con el fin de graficar la respuesta en capacitancia para cada espesor y
variando el radio del electrodo esférico, como se muestra en la figura 6.5.1.

Se puede observar que el valor de la capacitancia no presenta variaciones
significativas con los espesores de 1um y 2um en el rango de 50nm a 250nm de
radio de electrodo esférico. Arriba de este rango se presentan variaciones en la
capacitancia las cuales se incrementan conforme aumenta el radio del electrodo.
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£ =15, V=1[V], A=50x50 [um’]

140-: . /: -
120 4 /

100 ,/ i

80__ / —m—d=1um __
50 / —e—d=2um| |

m

C [aF]

204 §
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
nm
a_[nm]

Fig. 6.5.1. Valores de la capacitancia con diferentes radios de electrodo esférico para
recubrimientos con una g = 15 y espesores d de 1umy 2um.

Se aplica la ecuacion (6.5.1) con los datos de capacitancia de la figura 6.5.1 para d
= 1umy 2um de espesor de recubrimiento para obtener una grafica de la variacion
del porcentaje de ACy, con diferentes radios del electrodo esférico.

0 _ Clym _CZﬂm
HAC, =| —m —Zam 1,100 (6.5.1)
1um

Se realizd un ajuste lineal y polinomial de orden 2 de los datos normalizados
obtenidos con la ecuacion (6.5.1) de capacitancia para obtener informacién de la
variacion de exactitud que se tendria con determinado radio de electrodo esférico,
como se muestra en la figura 6.5.2.

Se puede ver que para un 1% de exactitud se necesitaria un radio de a = 200nm
para las condiciones de d y & dadas. Se puede decir que el radio maximo del
electrodo esférico menor puede ser de 200nm sin tener una variacion significativa
de la capacitancia para los espesores de 1umy 2um del material dieléctrico.
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pa'ra sr=|15
%Acm:[(cium- czum) / Cium] x 100

Y =0.39133X - 0.11791

| —Y= 4.88298E-6X" + 0.00296X + 0.0652

%AC

T T T
200 300 400

a_[nm]

500

Fig. 6.5.2. Ajustes lineal y polinomial de 2° orden a un conjunto de valores del %AC,, con
diferentes radios del electrodo esférico menor para recubrimientos con una g = 15y con
espesores de lumy 2um.

Se realizé el mismo estudio con las mismas condiciones de radios de electrodos
esféricos y espesores pero con una permitividad relativa de g = 2. Los resultados
se muestran en las figuras 6.5.3y 6.5.4.

£=2, V=1[V], A=50x50 [um’]

80

60 +

40

—m—d=1um
—eo—d=2pum

C [aF]

20

—71tr 1 r 1t 11 11T 17
100 150 200 250 300 350 400 450 500
a_[nm]

550

Fig. 6.5.3. Valores de la capacitancia con diferentes radios de electrodo esférico para
recubrimientos con una g, = 2 y espesores de lumy 2um.
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T T T T T T T T T T T -
para g7=2 ]

74 = %aC=[(C,, -C, )/C, 1x100 .
1---- Y =0.0054X - 011791
| —— Y = 4.88298E-6X" + 0.00296) + 0.0652

%AC
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Fig. 6.5.4. Ajustes lineal y polinomial de 2° orden a un conjunto de valores del %AC,, con
diferentes radios del electrodo esférico menor para recubrimientos con una & = 2 y con
espesores de lumy 2um.

En la grafica de la figura 6.5.4 se puede ver que para una exactitud del 1% el radio
del electrodo esférico debe ser menor a 100nm y para un radio de 200nm se tendré
una exactitud aproximada del 3%. Estos valores nos ayudan a tener un criterio de
seleccién del radio del electrodo esférico menor an, asi como la exactitud esperada
con estos recubrimientos y permitividades relativas.

Con simulaciones en 3D con el MEF se obtuvieron valores de capacitancia
variando el espesor d desde 1um a 10um para radios de electrodos de 200nm y
250nm con el fin de determinar la resolucion minima en capacitancia que se
necesitaria para cada electrodo. La variacién del valor de la capacitancia para
cada electrodo en este rango de espesores se muestra en la grafica de la figura
6.5.5.

Los resultados de esta gréafica nos dicen que para un electrodo de 200nm de radio
se necesitaria un equipo de medicién de capacitancia con una resolucion minima
de aproximadamente de 0.5 aF para poder registrar el cambio de capacitancia de
un espesor entre 9um y 10um del material dieléctrico. Y para un espesor entre
lumy 2um con una g = 2, se necesitaria una resolucion aproximada de 1 aF.

En la figura 6.5.5, también se puede observar el aumento de capacitancia con el
electrodo de mayor radio, este efecto resalta mas en el rango de espesores de d =
lumy d =2um para el electrodo de 250nm.

Para el caso del electrodo de 250nm de radio se necesitaria un equipo de medicion
con una resolucion minima de aproximadamente de 0.5 aF para poder registrar el
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cambio de capacitancia de un espesor del recubrimiento entre 9um y 10um. Y para
un espesor entre 1um y 2um se necesitaria una resolucion aproximada de 2 aF.

e, =2, V=1[V], A=50 x 50 [um’]
38 T T T T T T T T T T

[}
36 \. .
— e
.,
34 ) -, i
e
e
~ - -
L 32
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@) . —e—a=250nm
4 \.\
28 - -\.\ ]
I\.\.
\_\.\
26 "4
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d [nm]

Fig. 6.5.5. Valores de capacitancia de un sistema capacitivo con electrodo esférico de
radio a, = 200nm y 250nm variando el espesor del recubrimiento d desde 1um hasta 10um
conuna g = 2.

Para determinar el porcentaje de la variacion de la capacitancia AC,, del espesor
menor con la del espesor mayor se normalizaron y graficaron las capacitancias
obtenidas en la gréfica anterior para cada radio utilizando la siguiente expresion:

C

C —
%AC,, = (mlmlj x100 (6.5.2)

mn+1

En donde:

Cm+1 €s el valor anterior de cada dato de capacitancia para cada radio de
electrodo de la figura 6.5.5.

Cmn-1 €S el valor posterior de cada dato de capacitancia para cada radio de
electrodo de la figura 6.5.5.

En la figura 6.5.6 se puede observar que existe aproximadamente un 2.5% de
porcentaje variacion de capacitancia %AC,, del espesor mayor con respecto del
espesor menor para el electrodo de 200nm de radio y 3.5% para el electrodo de
250nm de radio. Estos resultados muestran que un electrodo con radio a,=200nm
seria apropiado para la caracterizacion de recubrimientos dieléctricos con
espesores en el rango de 1um a 10um vy ¢ de 2 a 20 cuando el electrodo esférico
esta en contacto con la superficie de la muestra dieléctrica.
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para =2
—u—a=200nm
—eo—a=250nm
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Fig. 6.5.6. Porcentaje de variacion de capacitancia para diferentes espesores material
dieléctrico en el rango de 1um a 10um con radios de 200nm y 250nm de electrodos

esféricos.

8

10

Con el fin de mostrar que el valor de la permitividad relativa del dieléctrico se
mantiene constante con un electrodo esférico de 200nm de radio con tres
diferentes espesores de recubrimiento dieléctrico en un rango de 2um a 10um, se
graficaron las curvas de Cy, versus g, como se muestra en la figura 6.5.7.

a =200 [nm], V=1[V], A=50x50 [um’]
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Fig. 6.5.7. Curvas de espesor d con un electrodo esférico de 200nm de radio a diferentes

espesores y constantes dieléctricas.
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En las gréficas se puede apreciar que el valor de la permitividad relativa se
mantiene constante para el rango de espesores del recubrimiento dieléctrico
utiizado en estas curvas. Esta es otra forma de probar que el valor de la
capacitancia es principalmente sensible a la permitividad relativa del dieléctrico y
menos sensible al espesor del mismo cuando d >> ap,.

En el caso que se requiriera mayor exactitud se tendria que reducir el radio del
electrodo esférico pero el valor capacitancia también se reduciria y seria necesario
utilizar un instrumento de medicibn con mayor resolucion como se menciono
anteriormente.

Para completar el analisis del método propuesto se debe determinar la dimension
maxima del electrodo esférico mayor. Como ya se menciond anteriormente, este
es importante para aumentar la separacion de las curvas de capacitancia y
obtener mayor resolucion en la determinacion del espesor en un espacio de
capacitancia (Cy ,Cp).
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6.6 Célculo de la dimension maxima del electrodo esférico mayor.

El objetivo de calcular la dimension maxima del electrodo mayor es tratar de
obtener una separacion maxima entre las curvas de espesor de recubrimientos
formadas por diferentes constantes dieléctricas con el fin de obtener una buena
resolucién entre estas y por consecuencia obtener valores mas exactos del
espesor interpolando curvas de calibracion.

Se realizaron simulaciones con el Método de Elemento Finito (MEF) del sistema
capacitivo con radios de 10um de electrodo esférico menor y con espesores en el
rango de 1um a 10um. Para encontrar una referencia de la dimension del radio de
electrodo esférico mayor necesario, se tomo en cuenta que su radio de curvatura
fuera muy grande de manera que esta tendiera a un electrodo plano con el fin de
obtener mayor sensibilidad en el valor de la capacitancia y que las curvas de
espesor tendieran a una respuesta lineal. Debido a que las curvas obtenidas con
un electrodo plano versus un electrodo esférico tienden a ser exponenciales, esta
seria la respuesta con maxima sensibilidad del valor de la capacitancia como se
muestra en la gréfica de la figura 6.6.1.

2.
a_=10um, V=1[V], Aep= 0.2x0.2 [mm‘]
8000 T T T T T T T T T T T T T T

7000 4 £=40 u
6000 —m—d=2 um —
1 —eo—d=4 um

50004 | s d=6 um .
—_ A —v—d=8 um 1
L' 40001 | 4 g=10 um ar:20 7
= ol
o

3000 1 | —<«—d=12um |

o _ —»—d=14 ym / _

2000 - e=10 g
o 2
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Fig. 6.6.1. Curvas de espesor obtenidas de la capacitancia C, con electrodos de placas
paralelas planas con area A, versus capacitancia C, con electrodo esférico con radio
menor a, para diferentes permitividades relativas €. Se puede observar que las curvas
tienen una respuesta exponencial.

Comparando estas curvas con las obtenidas en la figura 6.2.6 se puede observar
que existe un valor del radio ay de la curvatura del electrodo esférico mayor en el
cual estas curvas de espesor tenderan a ser lineales y a tener mayor separacion
entre estas. Estos son los dos criterios que se tomaron en cuneta para encontrar
las dimensiones del radio de electrodo esférico mayor.
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Se realizaron simulaciones del sistema capacitivo en 3D con el MEF para
diferentes radios ay de electrodo esférico mayor. En la figura 6.6.2 solamente se
simulé el hemisferio inferior de un electrodo esférico debido a que la mayor parte
del potencial eléctrico de la muestra dieléctrica se concentra en donde hace
contacto con la superficie del electrodo esférico [2]. También se pueden observar
los campos equipotenciales y las lineas de campo eléctrico que emanan del
hemisferio inferior del electrodo esférico cuando existe una diferencia de potencial
de 1 voltio entre el electrodo y el substrato conductor.

Fig. 6.6.2. Simulacién en 3D del hemisferio inferior de un electrodo esférico con radio de
100um sobre una superficie de la muestra dieléctrica de 0.25mm x 0.25mm y espesor de 2
um. Aqui se muestran los campos equipotenciales y las lineas de campo eléctrico que
emanan del electrodo semiesfeérico.

Sin embargo el software FEMLAB necesita una cantidad grande de recursos de
memoria cuando la diferencia entre las dimensiones del electrodo esférico y del
espesor del recubrimiento es muy grande, solamente se pudo resolver el sistema
capacitivo hasta con un radio ay de electrodo esférico mayor de 100um obteniendo
una carga superficial Q = 2.686928x10™ [C] y para el mismo radio de curvatura
pero con una altura h = 30um sobre su eje z se calculé una Q = 2.710714x10™ [C],
como se muestra en la figura 6.6.2. Los resultados indican que la carga eléctrica
superficial Q que afecta a la capacitancia total del sistema son muy aproximados
en ambos casos y la mayor parte del potencial eléctrico se encuentra en la
superficie de la muestra dieléctrica en donde se encuentra en contacto con el
electrodo esférico, como se muestra en la figura 6.6.3.

El problema para radios de electrodos esféricos mayores a 100um se analizo

realizando un planteamiento del problema con una solucién analitica en
comparacion con las simulaciones con el MEF.
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Fig. 6.6.3. Simulacién en 3D que muestra la distribucion del potencial eléctrico sobre la
superficie de la muestra dieléctrica generado por el electrodo esférico con potencial de 1
voltio.

El problema se resolvié aplicando Local Height Capacitance [6], en el cual se
toman diferenciales de area muy pequefias variando su altura h desde la superficie
superior de la muestra dieléctrica alrededor de todo el hemisferio inferior del
electrodo esférico como se muestra en la figura 6.6.4.

electrodo h (x, y)
............ esfé,n'co R
dA
d=2um | V 7 0
i =L BLu ! b
Z 1 05 0 05 -1 /‘
YJ recubrimiento dieléctrico substrato metdlico

Fig. 6.6.4. Esquema del sistema capacitivo en donde se muestran las diferenciales de
area en funcion de la altura h por debajo de la superficie del hemisferio inferior del
electrodo esférico que al sumarlas nos da una aproximacién de la capacitancia total entre
esta superficie y la del substrato conductor.
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Se realiza una sumatoria de todas las diferenciales de area en funcion de h por
debajo y alrededor de la superficie del hemisferio inferior del electrodo que se
encuentran en serie con las del espesor del recubrimiento dieléctrico, esto se
aproxima a pequefos capacitores con electrodos planos en serie, el del electrodo
esférico con permitividad relativa gy mas la del material con permitividad relativa ¢;
sobre el substrato conductor que se mantiene constante, como se muestra en la

figura 6.6.5.
Az
V=1

A

h(x.y)

(91 El d C1

>y

V=0

Fig. 6.6.5. Magnificacion de una diferencial de area que representa dos capacitores de
electrodos planos en serie.

La sumatoria de todas las capacitancias en serie sera la contribucion total de las
capacitancias Cy y C; del sistema capacitivo con el hemisferio inferior del electrodo
esfeérico.

Para resolver analiticamente este problema se tiene que en donde se unen las
fronteras de g y &, ver figura 6.6.5,

Enogo = En1 €1, (6.6.1)
Eno = En1 &1/ €0, (6.6.2)
p = Emer, (6.6.3)
Q=pA=EnaA, (6.6.4)
V = End + Eqoh (6.6.5)
V= Enl(d & j , (6.6.6)
80
C=Q/V, (6.6.7)
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co &EuA (6.6.8)
Enl[d +81hj
€
1
d . ho 669
A e A

La ecuacion (6.6.9) representa la capacitancia de dos electrodos de placas
paralelas en serie,

de (6.6.6)
EnlzL y (6610)
d+8—lh(x, y)
€
de (6.6.3)
p(><,y)=8V81 , (6.6.11)
d+-Lh(x,y)
€
Q= [[p(x yHxdy | (6.6.12)
de (6.6.9)
C= jj h(x v xdy . (6.6.13)
€ €9

La integral de superficie daré el valor total de la capacitancia en el intervalo de
(-a,a) que corresponde al didametro del electrodo esférico.
La ecuacion para el electrodo esférico corresponde a la ecuacion de una esfera de
radio a sobre el plano xy,

> +y*+(z—a)P=a’, (6.6.14)

esta ecuacion se escribe en funcion del eje z el cual sera la altura h,

h(x,y)=z=+/a’? -x*-y? +a, (6.6.15)
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la ecuaciéon (6.6.13) se escribe en funcién de h(x,y), con la cual se calculara la
capacitancia total,

aa 1
C=4 dxdy . (6.6.16)
M d +«/a2—x2—y2+a
€08 €

Evaluando esta integral de superficie se obtiene la capacitancia para radios de
electrodo esférico mayores que 100um.

Se realizaron graficas con valores de capacitancia calculados con el MEF del
sistema capacitivo con un electrodo esférico de radio a, de 200nm versus otro
electrodo con radio ay varias veces mayor y a diferentes dimensiones calculado
con la ecuacién (6.6.16), como se muestra en las graficas de la figura 6.6.6.

En las graficas se puede observar que entre mayor es la curvatura del radio ay del
electrodo esférico las curvas de espesor tienden a ser lineales. También se ve
que las curvas de espesor mantienen una separacion constante entre ellas. Esta
separacion se denominard factor de cambio de capacitancia (fcc) entre cada
curva. Cada una se encuentra entre 0.2 pF y 20 pF para los espesores de 6 y 10um
con g = 2, que es el punto con menor separacion entre curvas de espesor para los
4 casos con diferente radio ayv de electrodo esférico mayor.

Entre mayor es la separacion entre curvas de espesor mayor sera la resolucion
que se podra alcanzar al realizar interpolaciones entre estas. Esto es
precisamente lo que el factor de cambio de capacitancia (fcc) significa cuando su
valor aumenta.
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a,=lcm, a =200nm, A=50x50 pm’
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a =50cm, a_=200nm, A=50x50 pm’
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Fig. 6.6.6. Curvas de espesor con diferentes permitividades relativas obtenidas de la
capacitancia C, con electrodo esférico de 200nm de radio versus capacitancia Cy con
electrodos esféricos de radios a) 5mm, b) 1cm, ¢) 10cm y d) 50cm. EI menor factor de
cambio de capacitancia (fcc) entre el espesor de 6um y 10um para g = 2 es: a) 0.2 pF, b)
0.3 pF, ¢) 3pFyd) 20 pF.

Una forma de aumentar este factor (fcc) es aumentando las dimensiones del
electrodo esférico mayor pero como se puede observar en la figura 6.6.6(d).
También se ve que un electrodo esférico con radio de 50cm tiende a linealizar las
curvas de espesor como se esperaba sin embargo, un electrodo esférico con este
radio no es practico.

Como ejemplo, se calculd el area efectiva A¢ del electrodo esférico mayor con
radio de 50cm, figura 6.6.6(d), con el fin de simular un capacitor de placas
paralelas y obtener los valores de capacitancia Cpp en funcion del area Aes para los
rangos de espesor y permitividad relativa de la figura 6.6.6. Con la expresion de la
capacitancia de placas paralelas se tiene que,

A, = (6.6.17)

En donde:

A¢ €s el area efectiva del electrodo esférico mayor.

Cwm es la capacitancia con el valor de permitividad relativa mayor obtenida con el
electrodo esférico mayor de 50cm de radio.

d es el espesor del recubrimiento dieléctrico.
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gr s la permitividad relativa del recubrimiento.
€o es la permitividad relativa del vacio.

Con el valor de capacitancia Cy = 517.71 pF correspondiente a =20 y d=2um, se
calculé una Ay = 2.4mm’ y con este valor se calcularon las capacitancias Cp,
simulando capacitores de placas paralelas con los mismos valores de
permitividades relativas y espesores de recubrimiento que en las gréficas de la
figura 6.6.6. El mismo procedimiento se realiz6 con A = 1cm?. Se graficaron los
valores de Cy, versus la capacitancia C, obtenida con el electrodo esférico de
radio menor a,=200nm resultando las graficas de la figura 6.6.7.

Como se puede observar en las graficas las curvas de espesor tienden a ser
exponenciales, como se mostré anteriormente en la figura 6.6.1, por consecuencia
el factor de cambio de capacitancia (fcc) entre cada curva aumenta
considerablemente. En este caso es de 120 pF para los espesores de 6 umy 10 um
con g = 2 que es el punto con menor separacion entre curvas de espesor para los
2 casos y aumenta exponencialmente para permitividades mayores. Se puede
decir que al utilizar electrodos planos perdemos linealidad pero ganamos en
resolucion aumentando la separacion entre curvas de espesor lo cual nos ayuda a
reducir los errores en nuestros valores de capacitancia y permitividad relativa al
interporlar entre curvas de calibracion. Con esta informacion se puede determinar
el espesor y la permitividad relativa conjuntamente de recubrimientos dieléctricos
por medio de dos mediciones capacitivas con dos electrodos de diferente
geometria, plano y esférico.
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Fig. 6.6.7. Curvas de espesor con diferentes permitividades relativas obtenidas de la
capacitancia con electrodo esférico de 200 nm de radio y de la capacitancia C, con
electrodo plano para cada area efectiva de: a) 5.8471x10° m? (2.4x2.4 mm?) y b) 1x10* m?
(1cm?).

La gréfica de la figura 6.6.7(b) muestra las curvas de espesor obtenidas por la
capacitancia C,, de un capacitor de placas paralelas con un area efectiva de lcm?
y la capacitancia C, obtenida con un electrodo esférico de 200nm de radio. Esta
area efectiva podria ser utilizada en la practica para muestras de 2cm x 3cm de
superficie de recubrimientos dieléctricos con un espesor de 1um a 10um y con
permitividades relativas desde 2 a 20.

Se pueden realizar ajustes a las curvas de espesor para obtener curvas de
calibracion. En este caso se realizd un ajuste a la curva de espesor de 2um de la
gréfica de la figura 6.6.7(b) como se muestra en la figura 6.6.8. El ajuste de la
curva de espesor se realizé con un polinomio de orden 3. Se observa que la curva
pasa por los cuatro puntos de capacitancia a diferente permitividad relativa, como
se muestra en la figura 6.6.8.

Con estos resultados se puede comprender mejor porque es necesario tener una

diferencia grande entre dos valores de capacitancia obtenidos con dos electrodos
de diferentes dimensiones y diferente geometria
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Fig. 6.6.8. Ajuste de la curva de espesor de 2um con un polinomio de orden 3.

Se concluye que el tamafo del electrodo esférico mayor no es practico para ser
utilizado con el método propuesto pero el valor de capacitancia obtenida con su
area efectiva se puede obtener con un electrodo plano de menor superficie sin
embargo, se reduce linealidad en las curvas obtenidas. Esto quiere decir que
existe un compromiso entre obtener mayor sensibilidad y linealidad en las curvas
de espesor con electrodos esféricos. En este caso se mostro que es posible
obtener mayor sensibilidad con electrodos planos y que se puede realizar un
ajuste de estas curvas de espesor como se mostro en la figura 6.6.8.

Los resultados tedricos mostrados en este estudio de simulaciones en 3D
aplicando el MEF, confirmaron que se puede obtener el espesor y la constante
dieléctrica de recubrimientos dieléctricos en un espacio de capacitancia (Cy, Cn)
por medio de dos mediciones capacitivas utilizando dos electrodos esféricos con
una diferencia de dimensiones muy grande entre estos. También se puede estimar
una aproximacion del grado de error que se puede obtener con las dimensiones
del electrodo propuesto. Un electrodo esférico muy grande no es practico pero la
capacitancia generada por su area efectiva podria sustituirse con la capacitancia
generada por un electrodo plano en funcién del area efectiva de este electrodo
esférico, obteniendo una superficie mucho menor con un electrodo plano. Es
conveniente aplicar este método cuando el espesor del dieléctrico es comparable
en dimension al diametro del electrodo esférico menor. Sin embargo, cuando la
dimensién del espesor es varias veces mayor que la del radio del electrodo menor
se observd que el valor de la capacitancia era mas sensible a la constante
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dieléctrica y menos sensible al espesor del dieléctrico, como se demostrd
anteriormente en el capitulo 2.

Finalmente, se determind la funcién que desempefia cada electrodo en el método
propuesto. Con el electrodo menor se puede obtener la constante dieléctrica de un
recubrimiento mientras que con el electrodo mayor se determina el espesor del
mismo. Para aplicar este método sera necesario contar con curvas de calibracion
e interpolar los datos de capacitancia obtenidos con los electrodos utilizados.
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7. CONCLUSIONES Y DISCUSION

La técnica de medicién propuesta esta basada en el analisis del sistema
capacitivo electrodo esférico — recubrimiento dieléctrico — substrato conductor
cuando el espesor del dieléctrico d es mucho mayor que el radio a del electrodo
esférico. En este caso particular la capacitancia es menos sensible al espesor del
dieléctrico y mas sensible a la constante dieléctrica del material. EI modelo tedrico
desarrollado utilizando el método de las imégenes, ayuda a explicar el
comportamiento de la capacitancia debida a la interaccidbn que existe entre un
electrodo esférico con una superficie dieléctrica plana. En la practica, se utiliza una
muestra de material dieléctrico con un espesor d finito, y el radio de curvatura del
electrodo no es infinitesimal, debido a esta condicién se desarroll6 una correccién
del modelo tedrico anterior con el fin obtener limites de validez de la técnica
desarrollada.

En general, el modelo tedrico desarrollado ayudd a obtener una aproximacion del
rango de capacitancias que se presentan en un sistema capacitivo practico y que
utiliza una punta conductora como electrodo sensor. La curvatura es comparable
con las dimensiones del radio de un electrodo esférico tedrico. Experimentalmente
se propuso una metodologia de medicion de constante dieléctrica basado en un
modelo tedrico con electrodos esféricos desarrollado.

Se mostré que la capacitancia es escalable con las dimensiones del sistema
capacitivo. El escalamiento se comprobé tedricamente y con simulaciones en 3D
aplicando el Método de Elemento Finito (MEF). Esta propiedad de escalamiento es
importante puesto que es posible realizar una estimacion de los valores de
capacitancia de un sistema micrométrico con respecto a uno macromeétrico y
determinar las dimensiones minimas del electrodo sensor y espesor de
recubrimiento que se pueden utilizar con el método propuesto de medicion.

Se disefid un arreglo experimental para aplicar la metodologia de medicidon
propuesta. El Sistema de Medicion Capacitivo con Punta (SIMCAP) esta
conformado por una punta conductora que se utiliza como electrodo sensor, un
nano-posicionador xyz para alinear opticamente el sensor de posicion y para
desplazar la muestra dieléctrica a caracterizar, una etapa de compensacion de
fase para reducirla al minimo la corriente parasita del sistema, una etapa opto-
electronica para monitorear la posicion de la punta sensora y una etapa de
amplificacion Lock-in para registrar corrientes complejas (amplitud y fase) en el
orden de las decenas de picoAmperios. La capacitancia parasita que presento el
sistema fue de 0.2pF aproximadamente, la cual se logré conseguir utilizando
técnicas de reduccion de capacitancias parasitas con el manejo de tierra fisica,
conductores y circuitos electronicos blindados.

La técnica de medicion desarrollada con esta tesis requiere de dos muestras de

calibracion que abarquen un rango determinado de constante dieléctrica. Una
tercera muestra de calibracion es el aire (i.e. ausencia de muestra).
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La metodologia de medicidon es no destructiva puesto que no requiere de un
preparacion de las muestras dieléctricas como realizar depositos de peliculas
conductoras en una de las caras, no requiere que la muestra sea cortada en
alguna forma en particular siempre y cuando exista una zona plana varias veces
mayor que el radio de curvatura de la punta sensora que este en proximidad de la
superficie de la muestra y que cuente con un espesor minimo de
aproximadamente cinco veces el radio de curvatura de la punta sensora segun los
resultados tedricos.

Las curvas de capacitancia de AC(s) vs s se compensaron en offset debido al
corrimiento que presentaron los motores piezoeléctricos de la platina hanométrica.
También se compensaron las capacitancias residuales debidas a la montura y la
geometria de la punta sensora, las cuales que se manifestaron en forma
tangencial en las curvas de AC(s). Una vez compensadas las curvas de AC(s), se
compararon con las obtenidas con el modelo tedrico presentando una semejanza
en su comportamiento y valores de capacitancia. Se graficO una curva de
calibracion con valores de AC(sam) de cada muestra de calibracién a una distancia
de separacién determinada s,m. Con esta metodologia se generaron tres curvas de
calibracion a tres diferentes distancias de separacion.

La metodologia de medicion se aplicO6 a una muestra de cuarzo fundido y se
determind su constante dieléctrica con las tres curvas de calibracion. Se obtuvo
una repetibilidad del 1% y una incertidumbre del 5% con respecto del valor de
constante dieléctrica que el fabricante reporta. Este error se puede deber a la
frecuencia de 1MHz con la que el fabricante realiz6 sus mediciones comparada
con la de 10KHz con las que se realizaron estas mediciones y al error de
corrimiento que presentaron los motores piezoeléctricos principalmente.

La principal limitante de esta metodologia de medicion de constante dieléctrica es
la minima resolucién en variaciones de capacitancia que se pueda registrar con el
equipo electronico. Con esta condicion se determina la dimension minima de la
curvatura del electrodo sensor y por lo tanto el minimo espesor para los cuales se
puede aplicar esta técnica. En este caso se pudo obtener una resolucién minima
aproximada de 30aF a una separacion s minima entre punta y muestra
aproximadamente de 50nm con un ruido en las mediciones de C,= 14.53 aF/VHz.

Si se reduce el “Offset” que presentan los motores piezoeléctricos de la platina
nano-métrica en el desplazamiento y las vibraciones mecéanicas presentes en el
sistema, las curvas experimentales de AC(s) no tendrian que compensarse con las
curvas tedricas, esto ayudaria a tener un sistema mas estable y por consecuencia
las incertidumbres en las mediciones también se reducirian.

Aunque el sistema puede mejorarse en varios aspectos se mostro
experimentalmente que se puede alcanzar una resolucion, en la obtencién de la
constante dieléctrica, del 1%. Sin embargo, si se quiere obtener la constante
dieléctrica de muestras con espesores entre los 5um y 10um es conveniente
utilizar radios de curvatura de la punta sensora entre lpum y 2um. En
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consecuencia, se tendria que realizar un disefio mas reducido del sistema
mecdénico, integrar y mejorar las etapas electronicas con el fin de reducir ruido
mecanico (vibraciones) y ruido electrénico, y finalmente disefiar una etapa de
control para automatizar el proceso de medicion.

También se describié, por medio de simulaciones en 3D con el MEF, una
metodologia para determinar espesor y constante dieléctrica de recubrimientos
sobre substratos conductores con dos mediciones capacitivas con dos electrodos
esféricos de diferentes dimensiones, uno muy grande con respecto del otro. La
geometria de un electrodo esférico muy grande no es practica pero puede
sustituirse por un electrodo plano con un area efectiva que presente un valor de
capacitancia mucho mayor a la del electrodo esférico. En este caso, se gana
mayor sensibilidad pero se pierde linealidad en las curvas de espesor. Se puede
realizar un ajuste de estas curvas para obtener curvas de calibracion necesarias
para interpolar los datos de capacitancia y obtener el espesor d y la constante
dieléctrica k.

Los trabajos reportados con el principio de medicidon de capacitancia con punta
estdn enfocados hacia las peliculas delgadas vy caracterizacion de
semiconductores por medio de imagenes capacitivas obtenidas con puntas
nanométricas utilizadas en Microscopios de Fuerza AtOmica, en donde es
necesario que se conozca por lo menos un parametro de interés para obtener el
otro, en este caso el espesor o la constante dieléctrica de la muestra a
caracterizar. Sin embargo, en la metodologia de medicién desarrollada en esta
tesis se mostr6 que no es necesario conocer el espesor para determinar la
constante dieléctrica y se comprobd que este principio de medicidn se puede
utilizar como una técnica de medicién no destructiva con muestras dieléctricas
sélidas planas con espesores de algunos milimetros utilizando una punta con un
radio de curvatura en el rango de las decenas de micras. Con el escalamiento
lineal de la capacitancia, mostrado en el capitulo 2, se estimo que esta técnica de
medicion puede ser escalable para espesores de hasta algunas cuantas micras en
donde se aloja el rango de los recubrimientos. Estas serian las dos contribuciones
principales de este trabajo de tesis al trabajo reportado por otros grupos en este
campo.

Finalmente, durante el proceso de revision del trabajo de tesis un grupo muy
activo en el area de nano-bio-electréonica publicd un articulo [1], en el cual se
describe una adaptacion de la técnica propuesta en esta tesis para la obtenciéon de
la constante dieléctrica de biomembranas a escalas nanométricas sobre
substratos dieléctricos con espesores mayores a 10um, evitando las dificultades
que se presentan en la preparacion de las muestras sobre substratos conductores
y la caracterizacion del espesor de la propia muestra biolégica. En dicha
publicacion se cita explicitamente el articulo [2] derivado de esta tesis.
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APENDICE I. ELECTRODOS ESFERICOS EN PARALELO
APENDICE |
Al.1. Electrodos esféricos en paralelo.

En este apartado se analiza tedricamente, por medio de simulaciones con el
Método de Elemento Finito (MEF), la viabilidad de utilizar varios electrodos
esféricos sobre una superficie dieléctrica con el fin de aumentar el valor de la
capacitancia total del sistema. La contribucion de la capacitancia generada por
cada electrodo esférico utilizado se basa en el principio tedrico analizado
anteriormente con solamente un electrodo esférico. Ademas se propone una
metodologia para determinar la distribucidbn geométrica ideal para que se presente
el efecto de tener n capacitores en paralelo con n electrodos esféricos y asi
determinar la capacitancia total del sistema con la suma de todas las
capacitancias presentes debidas a mudltiples electrodos esféricos que juntos se
comportan como un electrodo multi-esfera.

Al1l.2. Calculo de la separacion minima ideal entre dos electrodos esféricos
de 50nm de radio sobre una superficie dieléctrica con espesor de 2 um y
permitividad relativa de 2.

Una forma de aumentar el valor de la capacitancia en un sistema capacitivo
(electrodo esférico — recubrimiento dieléctrico - substrato conductor), es distribuir
varios electrodos esféricos con las mismas dimensiones separados entre si una
distancia tal para que tedricamente las lineas de campo eléctrico de cada
electrodo no afecten significativamente a otras de una esfera adyacente, buscando
que el valor de la capacitancia total de los n electrodos esféricos sea n veces la
capacitancia de un solo electrodo esférico sobre la superficie de un recubrimiento
dieléctrico.

Isosurface: Electric potential [V] Streamline: Electric Field [v{m] Mavc: 0,98
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Fig. A1.2.1. Vista del plano yz de la simulacién en 3D de un electrodo esférico con 50 nm
de radio sobre un recubrimiento dieléctrico de 2um de espesor sobre un substrato
conductor plano.
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Como se puede observar en la figura Al.2.1, el recubrimiento dieléctrico tiene un
espesor de 2um, este es mucho mayor que la dimensién del radio del electrodo
esférico que es de 50nm. La capacitancia total C; calculada con la simulacién, del
sistema capacitivo, fue de 6.944 [aF]. Este valor se tomd como referencia para
calcular la separacién ideal de multiples electrodos esféricos.

La separacion s, ideal entre dos electrodos esféricos desde sus centros se
presenta tedricamente cuando las lineas de campo eléctrico que emanan de cada
uno no interfieren entre si. La separacion entre electrodos esféricos s., se
determiné realizando simulaciones en 3D con el MEF con dos electrodos esféricos
iguales variando la separacion entre estos varias veces su diametro desde sus
centros, como se muestra en la figura Al.2.2(a). Las simulaciones se realizaron
con el fin de calcular la capacitancia total C,e, de los dos electrodos esféricos, para
después dividirla entre dos y finalmente calcular AC con la siguiente expresion,

CZe

AC=C, - (A1.2.1)

Cuando AC alcanza el valor de cero se puede asegurar que la capacitancia total
del sistema es sencillamente la suma de las capacitancias individuales en paralelo
de cada electrodo.

(@)
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Isosurface: Electric potential [V] Streamline: Electric Field [v/m] Max: 0,98

Mim: 0,020

(b)

Fig. Al1.2.2. Vista del plano yz de las simulaciones en 3D de dos electrodos esféricos de
50nm de radio separados una distancia s, desde sus centros por (a) se = 200nm y (b) s, =
600nm.

De esta forma, si se tuviera un arreglo de n electrodos esféricos separados por
una distancia s minima, determinada por el calculo anterior, la capacitancia total
del sistema seria entonces n veces la capacitancia de un solo electrodo esférico.

Tabla Al1.2.1. Valores de capacitancia C, para diferentes separaciones s, entre dos
electrodos esféricos sobre una superficie dieléctrica con 2 um de espesor.

Separacion entre 2 esferas de | Capacitancia total
centro a centro Cae [aF]
Se [nm]

100 10.024
150 10.922
200 11.6
300 12.1316
400 12.733
600 13.165
800 13.318
1100 13.461
1200 13.509
1600 13.64
1800 13.627
2000 13.654
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Los calculos de las simulaciones en 3D mostraron que entre mas separados se
encuentran dos electrodos esféricos capacitancia total C,. se acercaba al doble de
la de un solo electrodo esférico Ci, cOmo se muestra en la figura A1.2.2(b). Los
resultados en capacitancia de estos calculos para diferentes separaciones s, se
muestran en la tabla A1.2.1.

Los resultados de la tabla A1.2.1 mostraron que la separacion s, de 1600nm, 16
diametros en este caso, desde el centro de cada esfera es la mas cercana para
que se presente la condicion de dos capacitancias en paralelo ya que el valor de la
capacitancia para un solo electrodo esférico fue de Ci.= 6.944 [aF] y para dos
electrodos esféricos con una separacion de 1600 nm desde sus centros fue de
C2=13.64 [aF], dividido entre n = 2 se tiene una C, = 6.82 [aF]. Con este valor se
calcula el porcentaje de la capacitancia normalizada con la siguiente expresion,

e

c, -
le
AC, =| ——— |x100. (A1.2.2)

le

Se obtiene una ACy = 1.78 % con respecto a Ci., por lo tanto, esta seria la
separacion ideal entre dos electrodos esféricos para una distribucion de mdltiples
electrodos esféricos sobre una superficie dieléctrica. Entre menor sea este
resultado se tendra una mejor aproximacion ideal de la capacitancia generada por
cada electrodo esférico para obtener la capacitancia total del sistema como n
veces la capacitancia de un solo electrodo esférico.

A1.3. Determinacion de la distribucién geométrica ideal de electrodos
esféricos sobre una superficie dieléctrica de 2um de espesor y permitividad
relativa de 2 por medio de simulaciones en 3D con el MEF.

Para aumentar el valor de la capacitancia de un electrodo esférico de radio
de 50nm sobre un recubrimiento dieléctrico de 2um de espesor y permitividad
relativa de 2 sobre un substrato conductor plano se propuso distribuir sobre la
superficie del recubrimiento multiples electrodos esféricos con una distancia de
separacion s, minima entre cada uno, calculada anteriormente, para que la suma
de capacitancia de cada electrodo sea la capacitancia total del sistema
representando multiples capacitores en paralelo. Con los resultados de la tabla
Al1.2.1 es posible calcular la capacitancia total del sistema, realizando
simulaciones en 3D, con diferentes distribuciones geométricas de mudltiples
electrodos esféricos sobre la superficie plana de un recubrimiento dieléctrico.

Para mostrar que es necesario calcular una separacion s minima ideal entre
electrodos esféricos, se realiz6 una simulacion en 3D de un arreglo matricial de 3 x
3 electrodos esféricos con separacion de dos diametros (200nm) de centro a centro
entre cada electrodo y se calculd la capacitancia total en el substrato, como se
muestra en la figura A1.3.1.
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Fig. A1.3.1. Simulacién en 3D de un arreglo de 9 electrodos esféricos con 50nm de radio
cada uno y separados 200nm de centro a centro entre cada electrodo esférico sobre la
superficie plana de un recubrimiento dieléctrico de 2um de espesor.

Con este arreglo se calculé una capacitancia Cg = 30.34 [aF]. Con el valor de Cg /
9 = 3.37 [aF], aplicando la expresion (Al.2.2) se obtiene un valor de ACy = 51.47%
con respecto de Cye.

Se puede observar, con este resultado, que esta distribucion de electrodos
esféricos no cumple con el criterio de la separacion s minima establecido
anteriormente para que la capacitancia total de un numero determinado de
electrodos esféricos utilizados sea n veces la capacitancia de uno solo, como se
menciond anteriormente. Se deben buscar otras distribuciones geométricas que
cumplan con el criterio establecido.

Se realiz6 otra simulacion en con un arreglo de 5 electrodos esféricos distribuidos
como se como se muestra en la figura A1.3.2, con separacion s, = 600 nm entre
cada electrodo con respecto al electrodo central en donde Cy / 2 = 6.58 [aF], segun
los resultados obtenidos en la tabla Al1.2.1. Se calculé la densidad de carga
superficial total del sistema capacitivo de Cse = 30 [aF]. Con el valor de Cs¢ /5 =6
[aF], aplicando la expresion (Al.2.2) se obtiene un valor de ACy = 13.59% con
respecto de Ci.. Se ve que el valor de ACy se encuentra por encima del cero para
cumplir la condicion deseada.

Con la misma separacion entre electrodos de 600nm se realiz6 otra simulacion en
3D de un arreglo matricial de 9 electrodos esféricos con el fin de calcular la
densidad de carga superficial total como se muestra en la figura A1.3.3. Con este
arreglo se calculé una Cye = 56.33 [aF]. Con el valor de Cq / 9 = 6.26 [aF], aplicando
la expresion (Al.2.2) se obtiene un valor de ACy = 9.85% con respecto de Cye.
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Isosurface: Electric potential [w] Streamline: Electric field [v/m] Max: 0,98
0,9
0.3

F 0.7

0.6

Fo0.s

Min: 0,020

Fig. A1.3.2. Simulacion en 3D de un arreglo de 5 electrodos esféricos de 50nm de radio
cada uno separados 600nm de centro a centro con respecto al electrodo central sobre la
superficie plana de un recubrimiento dieléctrico de 2um de espesor, vista superior del
plano xy.

Izosurface: Electric potential Streamline: Electric field M ax: 0980

hin: 0.0200

Fig. A1.3.3. Simulacién en 3D de un arreglo de 9 electrodos esféricos de 50nm de radio
cada uno separados 600nm de centro a centro sobre la superficie plana de un
recubrimiento dieléctrico de 2um de espesor, vista superior del plano xy.
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Como se puede observar en las distribuciones anteriores no todos los electrodos
esféricos se encuentran separados una distancia equidistante. Esta situacion llevé
a probar con una nueva distribucidon geométrica hexagonal de electrodos esféricos
la cual cumple con la condicibn de separacion equidistante entre electrodos
esféricos, de tal forma que estos siempre se encuentran separados 600nm uno del
otro desde sus centros, como se muestra en la figura A1.3.4.

karudace: Ekctrk paenibl Sraamling: Ekcirk Nl LRk ca)

e 1]
Foos

F doa

M In: 00167

Fig. A1.3.4. Simulacién en 3D de un arreglo hexagonal de 7 electrodos esféricos con 50
nm de radio cada uno separados 600 nm de centro a centro sobre la superficie plana de un
recubrimiento dieléctrico de 2 um de espesor, vista superior del plano xy.

Con este arreglo se calculé una capacitancia C7, = 40 [aF]. Con el valor de C7 / 7 =
5.71 [aF], se aplico la expresion (Al.2.2) se obtuvo un valor de ACy = 17.77% con
respecto de Cie.

Se realizd otra simulacién en 3D de un arreglo hexagonal con 19 electrodos
esféricos con las mismas condiciones que la simulacién anterior y se calculé la
densidad de carga superficial total, como se muestra en la figura A1.3.5.

Con este arreglo se calculé una capacitancia Ciq. = 82.6 [aF]. Con el valor de Cyg /
19 = 4.35 [aF], se aplico la expresion (Al.2.2) y se obtuvo un valor de ACy = 37.35%
con respecto de Cye.

Los resultados obtenidos de las simulaciones para diferentes distribuciones
geométricas se resumen en la tabla Al.3.1(a) como valores de capacitancia,
aplicando la siguiente expresion,

_Q
=y [F]. (A1.3.1)
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en donde Q es la carga superficial eléctrica en Coulombs obtenida con las
simulaciones con el MEF y V es la diferencia de potencial aplicado a los electrodos
del sistema capacitivo que en este caso es de 1 voltio.

kazudzog: Elecirls paenBl Sramling: Elecirk Nzl

L In: 00201

Figura A1.3.5. Simulacién en 3D de un arreglo hexagonal de 19 electrodos esféricos de
50 nm de radio cada uno separados 600nm de centro a centro sobre la superficie plana de
un recubrimiento dieléctrico de 2um de espesor, vista superior del plano xy.

Siguiendo la misma metodologia pero ahora con una separacion entre electrodos
esféricos de se = 1600 nm se realizaron los mismos calculos para obtener los
resultados de la tabla A1.3.1(b) para diferentes distribuciones geométricas.

Tabla A1.3.1. Comparacion de resultados de la capacitancia por electrodo para diferentes
distribuciones geométricas de electrodos esféricos con diferente separacion s, entre
electrodos desde sus centros para a) se = 600nm y b) s, = 1600nm.

Se = 600nm, d = 2pm, & =2

Se = 1600nm, d = 2pm, & =2

Distribucion | Cni/n |Crs/n| ACy
de n electrodos | [aF] | [aF] | %
1 6.944

2 lineal 6.944| 6.58 | 5.24

5 cruz 6.944| 6 |[13.59

9 matriz 6.944| 6.26 | 9.85

7 hexagonal 6.944| 5.71 |17.77

19 hexagonal ]6.944| 4.35 |37.35

(a)

Se €s la separacion entre electrodos esféricos desde sus centros.
d es el espesor del recubrimiento dieléctrico.
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Distribucion | Cni/n |Cys/n| ACy
de nelectrodos | [aF] | [aF] | %
1 6.944

2 lineal 6.944| 6.82 | 1.78

5 cruz 6.944| 6.62 | 4.71

9 matriz 6.944| 6.44 | 7.26

7 hexagonal 6.944 | 6.46 | 6.97

19 hexagonal [6.944| 6.23 |10.28

(b)
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gr es la permitividad relativa del recubrimiento dieléctrico.

n es el nimero de electrodos esféricos.

Cni / n es la capacitancia ideal por cada electrodo distribuido sobre la superficie del
recubrimiento.

Cns / n es la capacitancia simulada por cada electrodo distribuido sobre la
superficie del recubrimiento.

%ACy es el porcentaje de la diferencia la capacitancia total normalizada con
respecto a la capacitancia ideal C,; que se obtiene con la expresion (A1.2.2).

Los célculos obtenidos con las simulaciones en 3D de las diferentes distribuciones
geométricas de electrodos esféricos muestran que el porcentaje de ACy es mayor
para s = 600nm y para s = 1600nm el porcentaje de ACy disminuye con las
diferentes distribuciones de electrodos esféricos con un recubrimiento de 2um de
espesor. Se puede decir que existe una separacion s, minima y una distribucién
geométrica ideal entre electrodos esféricos para diferentes espesores de
recubrimiento asi como para diferentes dimensiones y nimero de electrodos
esféricos para que la capacitancia total del sistema sea n veces la capacitancia de
un solo electrodo esférico. También se puede ver que entre mayor es la
separacion s, tiende a disminuir ACy, segun se muestra en los resultados de la
tabla A1.3.1.

Al.4. Célculo de la separacion s, minima entre electrodos esféricos de 50 nm
de radio sobre un espesor de recubrimiento de 500nm.

De acuerdo a los resultados obtenidos en la tabla Al1.3.1 se determiné
disminuir el espesor del recubrimiento a 500nm y aplicar la misma metodologia
para realizar el calculo de la minima separacion s, entre dos electrodos esféricos y
con diferentes distribuciones geométricas de electrodos esféricos, manteniendo
las mismas dimensiones de area de recubrimiento de A = 50 x 50 um?, radio del
electrodo esférico a = 50nm y permitividad relativa & = 2, con el fin de determinar
cuanto afecta el espesor del recubrimiento dieléctrico al valor de la capacitancia
total.

Se calcul6 la capacitancia total de un solo electrodo esférico Cie por medio de
simulaciones en 3D del sistema capacitivo (electrodo esférico — recubrimiento
dieléctrico — substrato conductor), como se mostrd en la figura A1.2.1. En este
caso se calculé una densidad de carga superficial de Ci = 7.1 [aF]. Este valor es
ahora nuestro valor C;¢ de referencia para determinar la minima separacion s,
entre dos electrodos esfeéricos.

Se realizaron simulaciones en 3D con dos electrodos esféricos como se mostré en
la figura A1.2.2, con diferentes diametros de separacion desde el centro de cada
electrodo obteniendo los resultados de la tabla A1.4.1.

Los resultados muestran que la minima separacién s, podria ser de 8 diametros de

100nm desde el centro de cada electrodo, ya que el valor de la capacitancia de un
solo electrodo esfeérico es de Cy = 7.1 [aF] y para dos electrodos esféricos con una
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separacion s, de 800nm desde sus centros es de C,.= 13.91 [aF], casi el doble. Con
el valor de C, / 2 = 6.86 [aF], aplicamos la expresion (Al1.2.2) para obtener un valor
de ACy =3.38% con respecto de Cye.

Tabla Al1.4.1. Resultados de los calculos de los valores de capacitancia C, a diferentes
separaciones entre dos electrodos esféricos y 500nm de espesor de recubrimiento.

Separacioén entre 2 esferas de | Capacitancia total
centro a centro Cae [aF]
Se [Nm]

100 10.36
200 12.08
300 12.91
400 13.33
600 13.71
800 13.91
1000 14

2000 14.21

A1.5. Determinacion de la distribucibn geométrica ideal de electrodos
esféricos con 50nm de radio sobre un recubrimiento de 500nm de espesor por
medio de simulaciones en 3D.

La distribucion geométrica propuesta de los electrodos esféricos es en
forma hexagonal y es la que mantiene una separacion equidistante entre cada
electrodo, como se mostro6 en la figura A1.3.4.

basudane: Electric pienlal Sraamling: Elecirk Niald M 0530

W In: 0200

Fig. A1.5.1. Simulacion en 3D de un arreglo triangular de electrodos esféricos de 50 nm
de radio cada uno separados 1000nm de centro a centro sobre un recubrimiento dieléctrico
plano de 500nm de espesor, vista superior del plano xy.
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Esta distribucion esta formada por triangulos equilateros, por lo que se realizaron
simulaciones de tres electrodos esféricos distribuidos con esta geometria,
separados 800nm desde sus centros, como se mostré en la figura A1.5.1. En esta
simulacién se calculé una capacitancia Cs, = 20.58 [aF] que dividido entre tres nos
da un valor de C3. / 3 = 6.86 [aF], con la expresion (Al.2.2) se obtuvo un valor de
ACy = 3.38% con respecto de Cie.

Se realizé otra simulacion en 3D de un arreglo hexagonal con siete electrodos
esféricos como se muestra en la figura Al.3.4, con la cual se calculé una
capacitancia C;. = 46.87 [aF]. Con el valor de Cs / 7 = 6.7 [aF], se aplico la
expresion (A1.2.2) y se obtuvo un valor de ACy = 5.63% con respecto de Cye.

Se realizé otra simulacion en 3D de un arreglo hexagonal con 19 electrodos
esféricos como se muestra en la figura A1.3.5, con las mismas condiciones que la
simulacién anterior y se calcul6 la capacitancia total. Con este arreglo se calculd
una capacitancia Cige = 121.18 [aF]. Con el valor de Cig / 19 = 6.38 [aF], con la
expresion (A1.2.2) se obtuvo un valor de ACy = 10.14% con respecto de Cye.

Se realiz6 otra simulacién con un arreglo matricial de 9 electrodos esféricos como
se muestra en la figura A1.3.3. Con este arreglo se calculé una capacitancia Cg, =
59.74 [aF]. Con el valor de Cq. / 9 = 6.64 [aF], con la expresion (Al.2.2) se obtuvo un
valor de ACy = 6.48% con respecto de Cq. Estos resultados en capacitancia se
muestran en la tabla Al.5.1(a). Estos mismos célculos se realizaron con una
separaciéon de 1000nm y con las mismas distribuciones de electrodos esféricos
sobre la misma superficie del recubrimiento de 500nm de espesor, los resultados
capacitancia se muestran en la tabla A1.5.1(b).

Como se puede observar los valores de %ACy son mucho menores que las
obtenidas en las simulaciones realizadas anteriormente con un espesor de
recubrimiento dieléctrico de 2um y separacion s. de 600nm entre electrodos. Por lo
que se puede ver, existe una dependencia entre el espesor del recubrimiento
dieléctrico, el radio del electrodo esférico, separacion s, entre electrodos,
distribucion geométrica de los electrodos y numero de electrodos. También se
puede ver que entre mayor es el espesor del recubrimiento la distancia entre
electrodos debe ser mayor para que se cumpla que la capacitancia total del
arreglo geométrico de n electrodos esféricos sea n veces la capacitancia de solo
uno. En otras palabras que las capacitancias generadas por cada electrodo
esférico se encuentren en paralelo y de este modo se pueda realizar una
estimacion aproximada del valor de la capacitancia total multiplicando la
capacitancia de un electrodo esférico por n electrodos en un arreglo geométrico
determinado como se ve en la tabla A1.5.1.
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Tabla A1.5.1. Resultados de las capacitancias por electrodo obtenidas con las
simulaciones en 3D para diferentes distribuciones geométricas con separacion s, entre
electrodos esféricos de (a) 800nm y (b) 1000nm.

Se = 800nm, d = 500nm, & =2 Se = 1000nm, d = 500nm, & = 2

Distribucion |Cui/n|Cr/n| ACy Distribucién | Cni/n|Cnd/n | ACx

de n electrodos | [aF] | [aF] | % de n electrodos | [aF] | [aF] | %
1 71 1 7.1

2 lin 7.1 | 6.86 | 3.65 2 lin 71 7 11.41

3tri 7.1 | 6.86 | 3.38 3 tri 71 7 [1.41

9 matriz 71| 6.7 | 563 9 matriz 7.1 [ 6.81[4.08

7 hexa 7.1 | 6.38 [10.14 7 hexa 71 16.831] 3.8

19 hexa 7.1 | 6.64 | 6.48 19 hexa 71 16.89 2.96
(a) (b)

Se €s la separacion entre electrodos desde sus centros.

d es el espesor del recubrimiento.

g es la permitividad relativa del recubrimiento.

n es el numero de electrodos esféricos.

Cni / n es la capacitancia ideal por cada electrodo distribuido sobre la superficie del
recubrimiento.

Cns / n es la capacitancia simulada por cada electrodo distribuido sobre la
superficie del recubrimiento.

%ACy es el porcentaje de la diferencia la capacitancia total normalizada con
respecto a la capacitancia ideal C, que se obtiene con la expresion (A1.2.2).

A1.6. Calculo de la separacion minima entre electrodos esféricos de 200 nm
de radio sobre recubrimientos con espesores de 1pumy 10pm.

Una forma de aumentar el valor de la capacitancia de un sistema (electrodo
esférico — recubrimiento dieléctrico — substrato conductor) propuesto
anteriormente, es aumentar el nimero de electrodos esféricos distribuidos en un
arreglo geomeétrico sobre una superficie dieléctrica como se analizé anteriormente.

Se realizaron simulaciones con dos electrodos esféricos de radio de 200nm para
determinar la separacion s minima ideal entre estos con el fin de calcular la
capacitancia total en paralelo de un arreglo de multiples electrodos sobre la
superficie de un recubrimiento dieléctrico con & =2, d = 1lum y d = 10um. Para
calcular estos valores se aplicé la metodologia propuesta anteriormente realizando
simulaciones en 3D con el nuevo radio del electrodo esférico de 200nm.

1°. Se calcula la carga superficial Q de un solo electrodo esférico con simulaciones

en 3D con el MEF.
Para d = 1um se tiene una Q1. = 29.26 [aC].
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Para d = 10um se tiene una Qs = 26.27 [aC].

2°. Se realizan simulaciones en 3D con dos electrodos de 200nm de radio variando
la separacion entre estos hasta alcanzar el doble del valor de la carga superficial
de uno solo, como se muestra en la tabla A1.6.1.

Con los resultaos de la tabla A1.6.1 se obtuvieron los siguientes datos:

Para d = 1um:
Se = 2500nm
pa2e = 58.43 [aC/m?]

Para d = 10um:
Se = 10000nm
p2e = 51.66 [aC/m?]

3°. Se calculan los valores de capacitancia con la expresion (Al1.2.2).
Los resultados en valores de capacitancia se muestran en la tabla A1.6.1.

Tabla A1.6.1. Resultados de los célculos de los valores de capacitancia a diferentes
separaciones entre dos electrodos esféricos con d = 1um y d = 10um de espesor de
recubrimiento.

d=1pm,g=2
Separacion entre 2 esferas de | Capacitancia total
centro a centro Cae [aF]

Se [nm]
1000 43
1500 56.34
2000 57.32
2500 58.34

d=10pm, & =2

Se [nm] Coe [aF]
1000 45.077
3000 49.972
4000 50.663
4500 50.983
5000 50.988
5500 51.256
6000 51.184
7000 51.353
8000 51.611
9000 51.634
10000 51.661
15000 51.654
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4°, Se determina la C, / n para cada distribucion geométrica de electrodos
esféricos con un radio de a = 200nm, & = 2, d = lumy d = 10um, para las siguientes
distribuciones geométricas:

Lineal (2 electrodos independientes).
Triangular (3 electrodos independientes).
Matricial (9 electrodos independientes).
Hexagonal (7 y 19 electrodos independientes).

5°. Se calculan los valores de %ACy con la expresion (Al.2.2).
Los resultados en valores de capacitancia se muestran en la tabla A1.6.2.

Tabla Al.6.2. Valores de capacitancia por electrodo calculados con las diferentes
distribuciones geométricas de electrodos esféricos simulados en 3D, con separacion entre
electrodos y espesores de recubrimiento de (a) s. = 2500nm, d = 1um y (b) s, = 10000nm, d =
10um.

Se =2500nm, d = 1pm, & = 2 Se = 10000nm, d= 10pum, g = 2
Distribucidén Cni/n Cns/n ACN D|Str|buc|én Cni/n Cns/n ACN
de n electrodos | [aF] | [aF] | % de n electrodos | [aF] | [aF] | %

1 29.26 1 26.27
2 lineal 29.26129.17|0.31 2 lineal 26.27125.8311.67
3triangular  129.26|28.62|2.19 3triangular  [26.27]25.51] 2.9
9 matriz 29.2627.8414.85 9 matriz 26.27124.6516.17
7 hexagonal  |29.26|27.82|4.92 7 hexagonal | 26.27]24.87|5.33
19 hexagonal  |29.26 |27.19|7.07 19 hexagonal | 26.27[23.67] 9.9
€Y (b)

Los resultados de la tabla A1.6.2 muestran que para una separaciéon s, de 10000
nmy d = 10um los valores de %ACy SOn mayores que para una separacion s, de
2500nm para cada distribuciéon geométrica de electrodos, por lo que el error mayor
estara dado por la distribucion hexagonal que esta formada por 19 electrodos
independientes, tabla A1.6.2(b).

Estos datos nos permitirian obtener el rango de capacitancias que se podria
alcanzar de acuerdo con las dimensiones, la distribucion geométrica y nimero de
electrodos esféricos utilizados en un arreglo geométrico determinado.

Al.7. Simulaciones en 3D con nano-puntas conductoras.

Debido a las escalas nanométricas de electrodos esféricos que se estan
utilizando se propuso simular en 3D electrodos con multiples nano-puntas
conductoras de diferentes alturas, unidos por un plano conductor por la parte
superior y con punta semiesférica de 50nm de radio en la parte inferior de cada
nano-puntas. Las curvaturas de las nano-puntas se encuentran en contacto con la
superficie dieléctrica, como se muestra en la figura A1.7.1.
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Isosurface: Electric potential [V] Streamline: Electric figld [¥/m] Max: 0,98
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Fig. A1.7.1. Simulaciones en 3D de electrodos multi-punta de 100nm de altura con punta
semiesférica de 50nm de radio sobre un recubrimiento dieléctrico de 2 um de espesor y
separacion de 600nm entre cada nano-punta, (a) con 5 nano-puntas y (b) con 9 nano-
puntas.

El calculo de la capacitancia total para 5 nano-puntas fue de 79.26 [aF] y para 9

nano-puntas de 86.22 [aF]. A comparacidon de los resultados obtenidos
anteriormente en las simulaciones con 5y 9 electrodos esféricos estos resultan ser
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menores que con las nano-puntas. Esta estructura de electrodos con nano-puntas
podria ser util para obtener valores de capacitancia mayores sobre un
recubrimiento dieléctrico en estudio. Se realizaron simulaciones en 3D de un
electrodo multi-punta con 9 nano-puntas a diferentes alturas para calcular la
densidad de carga superficial en cada caso, como se muestra en la figura A1.7.1.
El resultado de las simulaciones en 3D para diferentes alturas de nano-puntas se
muestra en la tabla A1.7.1.

Tabla Al1l.7.1. Resultados de las simulaciones en 3D de electrodos multi-punta con
diferente altura de nano-puntas.

No. de Alturade |Capacitancia total C,
nanotubos | nano-puntas [aF]
[nm]
5 100 92.62
200 90.5
300 90.2
9 100 95.05
200 95.74
300 98

Como se puede observar la capacitancia total aumenta conforme aumenta la
altura de las nano-puntas, esto se debe a que conforme aumenta el area
superficial total del electrodo lo hace también la capacitancia.

También se realiz6 una simulacion de un electrodo multi-punta con nueve nano-
puntas pero ahora separados 200nm desde su centro, como se muestra en la
figura A1.7.2, con el fin de calcular la capacitancia total y compararla con el caso
anterior.

El resultado de las simulaciones en 3D para diferentes alturas de nano-puntas se
muestra en la tabla A1.7.2.

Tabla A1.7.2. Resultados de las simulaciones en 3D de los electrodos multi-punta con
diferente altura de nano-puntas separados 200nm desde su centro.
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Altura de |Capacitancia total C,
nano-puntas [aC/m?]
[nm]
100 39.5
200 42.8
300 46
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(@)

(b)

Fig. A1.7.2. Electrodo multi-punta de 3 x 3 nano-puntas con altura de 100nm, con
curvatura de la punta semiesférica de 50nm de radio sobre un recubrimiento dieléctrico de
2um de espesor y separacion de 200nm entre cada nano-punta, (a) vista en el plano yz y
(b) vista inferior en 3D.

Como se puede observar la capacitancia aumenta conforme aumenta la altura de
las nano-puntas, esto se debe a que conforme aumenta el area superficial total del
electrodo lo hace también la capacitancia, como se mencioné anteriormente.

Se mostro tedricamente que se puede obtener una aproximacion del valor de la
capacitancia total de un sistema (electrodo esférico — recubrimiento dieléctrico —
substrato conductor) utilizando varios electrodos esféricos distribuidos sobre una
superficie dieléctrica plana sumando la contribucion de la capacitancia generada
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por cada electrodo esférico como si se tuvieran varios capacitores en paralelo. El
efecto ideal de capacitores en paralelo depende principalmente del niumero de
electrodos, distribucion geométrica de estos y del espesor del dieléctrico. Los
resultados de las simulaciones mostraron que conforme el espesor diminuye y la
separacion entre electrodos aumenta, en una distribucion geométrica determinada,
la capacitancia total del sistema se aproxima mejor a la suma de la contribucién de
la capacitancia que cada electrodo del arreglo multi-esfera genera. Esta seria una
forma de aumentar el valor de la capacitancia con el fin de contar con una mayor
relacion sefial a ruido en mediciones précticas.

Con los avances en la Ingenieria de Materiales podria ser posible disefiar un
electrodo milti-punta con nanotubos conductores unidos a una superficie de
material dieléctrico separados una distancia ideal para obtener el efecto de puntas
independientes y poder utilizarlo experimentalmente. Con un electrodo de estas
caracteristicas seria posible realizar la caracterizacién con varios puntos a la vez
en areas pequefias de algun material en estudio en vez de una caracterizacion
puntual. También seria posible monitorear cada electrodo independientemente por
medio del multiplexado de las sefiales de cada uno con el fin de obtener un mapa
0 imagen dieléctrica de un area determinada de algun material en estudio.

Finalmente, esta claro que esta propuesta debe analizarse y estudiarse mas a
fondo con el fin de determinar las limitantes en espesor de material dieléctrico,
separacion entre electrodos, niumero de electrodos, distribucidbn geométrica, altura
de electrodos, etc., antes de poder aplicar en forma préactica los efectos fisicos
estudiados en este apartado.
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Obtaining the dielectric constant of solids from capacitance measurements

with a pointer electrode
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We analyze the determination of the dielectric constant of macroscopic solid samples in a
nondestructive way from measurements of the capacitance between a pointer electrode and the
sample’s surface. We assembled an experimental device and found that an accuracy of 1% or better
can be attained with common laboratory instrumentation. © 2009 American Institute of

Physics. [doi:10.1063/1.3239406]

Procedures to measure the dielectric constants of solids
at low frequencies were established some time ago.l'2 These
procedures impose restrictions on the size and shape of the
sample. In many scientific and industrial measurements it
would be very convenient to have a simple methodology to
determine the dielectric constant of a solid sample regardless
of its shape and size and with minimum or no sample prepa-
ration. For instance, let us assume a small electrode is
brought into soft contact with the surface of a dielectric ma-
terial of much larger dimensions. If the electrode is moved
away from the surface, the capacitance of the system will
vary reaching asymptotically a constant value (its value at
infinity). The change in capacitance will depend on the di-
electric constant of the material and on the shape of the elec-
trode. It will not depend on the shape or dimensions of the
sample. Here we are interested in ways of determining the
dielectric constant of macroscopic solid objects with dimen-
sions in the millimeter scale in a nondestructive way. In prac-
tice, we cannot move around an electrode much smaller than
one millimeter (e.g., in the micrometer scale) without some
additional structure. The electrode has to be connected some-
how to a mechanical stage and some electronics. We may use
a pointer electrode and consider its apex as the small elec-
trode needed.

The capacitance of a pointer or tip electrode has been
studied in the context of capacitance microscopy.™ A few
simple models for the capacitance of a tip electrode in close
proximity to a sample’s surface have been reported.*®*
Also, in Ref. 8, a simple technique to measure small capaci-
tance variations, orders of magnitude smaller than the total
capacitance, was introduced. The capacitance of a tip elec-
trode in close proximity to a thin dielectric film on a con-
ducting substrate scale was studied in Refs. 4 and 9-12. In
the latter works, the thickness of the films was small com-
pared to the tip’s apex radius. However, the problem of in-
terest here, of probing a homogeneous macroscopic object,
large compared to the electrodes apex dimension and basi-
cally with no restrictions on the object’s shape, has not been
addressed.

dElectronic mail: asur.guadarrama@ccadet.unam.mx.
PElectronic mail: augusto.garcia@ccadet.unam.mx.

0034-6748/2009/80(10)/106101/3/$25.00

80, 106101-1

Let us consider a pointer electrode above a dielectric
half-space. We can divide the total capacitance of the system
C in a contribution from the apex of the pointer C,., and a
contribution from the rest of the electrode, mechanical sys-
tem and the electronics, Cgyay. That s, C:Cap%+ Ciiray- We
can infer C,p, from several measurements of C."** Thus the
apex of the pointer electrode could be thought as a small
electrode suitable for measuring the dielectric constant of
macroscopic samples. Notice, however, that the models pro-
posed in Refs. 10-12 for the apex capacitance are restricted
to thin films and small sample-apex separation and is not
suitable for the present problem. In particular, these models
predict a value of zero for infinitely thick films and also
predict an asymptotic value of zero when the apex moves
away from the surface of a thin film. Instead, here we may
use a model for the apex capacitance of an isolated sphere as
proposed in Ref. 4. Such a model should be accurate at sepa-
ration distances smaller than the radius of the apex but it can
also give as a reasonable estimate of the asymptotic value at
infinity.

The spherical electrode model may be readily calculated
using the method of images.* Here we should only consider
multiple reflections of the image charges between the elec-
trode and the dielectric’s surface. For a sphere of radius a at
a distance s above a dielectric surface (see Fig. 1), we get

e i

al’
Cds k) =4megaX \ [ m———
s 0 i=0 j:]. 2(a+ S) _Xj—l

: D
where x,=0, x,=a2/[2(a+8)-%,_1] for n=1, I'=(k-1)/(k
+1), and k=g/g, is the dielectric constant, where & and g,
are the electric permittivity of the sample and of vacuum,
respectively. The asymptotic value as s— oo is 4mgqa.

Let us define the difference capacitance AC(s,k)
=C4(s,k)—C40,k). This is a function of s and k and is al-
ways zero when the electrode is in contact with the surface.
In Fig. 2 we plot AC4(s,k) versus s and k for different values
of k and s for a sphere radius of a=20 um. These plots scale
with a. By this we mean that if a is increased by a factor p,
then the capacitance difference, at a distance p times s, is p
times larger.

From Fig. 2 we can see that for a sphere of radius a
=20 um, ACg(s,k) is already close to its asymptotic value at

© 2009 American Institute of Physics
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FIG. 1. (Color online) Sphere electrode of radius a above a dielectric half-
space. The distance between the bottom of the sphere and the interface is
denoted by s. The pointer electrode is formed by the lower half of the sphere
and the dashed lines.

s=40 um for values of k in the range from 1 to 8.

Also, in Fig. 2(b) it can be appreciated that as the value
of sincreases, the curve of AC, versus k becomes insensitive
to variations in s.

Of course, the apex region in a pointer is not actually a
complete sphere and may not have a constant radius of cur-
vature. In any case, for achieving any degree of accuracy for
dielectric constant measurements we will have to calibrate
the electrode.

The method to extract Cypey from C=Cppey+ Cyyray WE USE
here was first described in Refs. 10 and 11. Basically, we can
generally assume that Cg,, will be a slowly varying function

FIG. 2. (Color online) (a) Graphs of AC4(s,k) vs s for different values of k.
(b) Graphs of AC(s,k) vs k at different values of s. The graphs were cal-
culated with Eq. (1) for a spherical electrode of radius a=20 um.

Rev. Sci. Instrum. 80, 106101 (2009)

FIG. 3. (Color online) AC,, Vs s data and fitted curves with fifth and
seventh order polynomials.

of s whereas C,ex Will be a rapidly varying function of s
near the interface. For instance, as seen in Fig. 2 the capaci-
tance of a sphere nearly reaches its asymptotic value at in-
finity when s is about 2a. Since in this scale Cg,y, will be a
slowly varying function of s, we may assume it is a linear
function of s. Then, the difference capacitance will be given
as AC(s,K) = ACye(s,K) + B(K)s. Thus, if we measure a
curve of AC(s, k) for increasing s until the curve has a linear
dependence on further increments in s, we may determine
the value of B(k), subtract B(k)s from AC(s,k) and obtain
ACpex(8, K).

We assembled an experimental device with a 3-mm-long
metallic needle attached to a flexible cantilever 4 mm in
length. The pointer’s apex was observed under the micro-
scope and an apparent radius in the range of 20-40 um was
estimated. The cantilever with the tip was kept at a fixed
height above a metallic sample holder mounted on a New
Focus 8095 x, y, z nanometric mechanical stage (positioner)
with approximately 16 nm displacement per motor pulse.
The sample was placed on top of the sample holder and
displaced upward at 16 nm steps until the sample’s surface
made contact with the tip’s apex (sensed optically). The
whole system wiring was shielded and grounded before ap-
plying the voltage signal between the tip and metallic sample
holder. The total capacitance of the experimental setup was
around 0.2 pF at 10 kHz (measured with a SR715 Stanford
Research LCR meter). To measure capacitance variations we
used a lock-in amplifier (SR850) and a current cancellation
circuit as originally reported by Lee et al. in Ref. 8. The
current cancellation circuit is used to subtract the average
value of the stray capacitance.

Two different samples of known dielectric constant are
needed to calibrate the system. We used a 1-mm-thick slab of
soda-lime glass and a piece of a printed circuit board (PCB)
sheet which is a hard dielectric material. To determine their
relative permittivity, we formed a parallel plate capacitor
with each of them by depositing thin metallic films on both
sides of each material slab. We obtained k=7.64 for the
glass, and k=4.87 for the PCB sample.

The data for AC,(s) for the calibration samples are
plotted in Fig. 3. In both cases displacing the pointer from
contact to about 40 um was enough to reach the linear re-
gion and subtract the stray capacitance. We also plot in Fig.
3 a fitted polynomial to each set of data (fifth and seventh
order for k=4.87 and k=7.64, respectively). An additional
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FIG. 4. (Color online) Calibration curve AC(s,,) vs k for 5,=33 um.

calibration point is always given by air (k=1), which should
give AC,,e=0. We experimentally verified this in our sys-
tem.

Now, to obtain what we may call a calibration curve for
future measurements of the dielectric constant, we may fit a
second order polynomial to the values of AC,,e, of the two
calibrations samples (k=4.87 and k=7.64) and for air (k
=1) at some specific separation distance s=s,, Once we have
the calibration curve, we can place a sample on the metallic
holder of the system and measure AC, at S=s;, to obtain
the dielectric constant. Here we chose s,=33 um. The
curve is shown in Fig. 4.

We measured AC(s) for a quartz slab (about 1.7-mm-
thick) from s=0 to s=40 um and determined a value of
AC,pex 0of —0.502 fF at s=33 wm. From the calibration
curve (see Fig. 4) above we obtain a value of 3.88 for the
dielectric constant of fused quartz, which is close to the
value reported by the manufacturer of 3.75. The measure-
ment was repeated a few times and found deviations of less
than 1%.

Rev. Sci. Instrum. 80, 106101 (2009)

From Figs. 2 and 3 we can observe that the curves pre-
dicted by the sphere model and the experimental curves for
AC, are alike. The shape and order of magnitude of the
scales coincide remarkably well. This shows that the spheri-
cal model for the apex capacitance of a pointer electrode is
adequate for design purposes (not for measurement). By try-
ing to match the model to the experimental data for small
values of s, we estimate an effective radius of curvature at
the apex of the tip somewhat smaller than 20 um. In prac-
tice one will always need to calibrate the electrode for accu-
rate measurement of the dielectric constant. Only two cali-
brations samples are needed. We achieved a repeatability of
about 1% with our experimental device. If we assume that
the minimum capacitance variation we could measure is 1
aF, from our results here, we estimate that the minimum
radius of the pointer’s apex for the present methodology
would be about 1 um.

We are thankful to Direccion General de Asuntos del
Personal Académico and Direccién General de Estudios de
Posgrado from Universidad Nacional Auténoma de México
for financial support during the realization of this work.
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Non-destructive measurement of the dielectric constant of solid samples
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We discuss and analyze a practical methodology for the determination of the dielectric constant of a macroscopic solid sample in a non-
destructive way. The technique consists in measuring the capacitance between a pointer electrode and the dielectric surface as a function «
the separation distance in a scale comparable to the radius of curvature of the tip's apex. The changes in capacitance that must be measur
will commonly be in the atto-farad scale and require specialized instrumentation which we also describe here. The technique requires two
calibration standards and the sample needs to have a portion of its surface flat and some minimum dimensions, but otherwise it can have a
arbitrary shape. We used a simple model based on the method of images to explain the methodology and present experimental results wit
the proposed methodology.

Keywords: Capacitance measurements; dielectric constant; pointer electrode; materials characterization.

Se describe una metodolagpiactica para determinar la constante gottica de una muestralgla de una manera no destructiva. Barica
consiste en la medion de la capacitancia entre un apuntador y la superficieai@a como fundn de la distancia de separacien una
escala comparable al radio de curvatura de la punta. Los cambios en la capacitancia que se deben aredoreséémente en la escala
de los ato-faradios y requieren de instrumerita@specializada la cual targi se describe aguLa tecnica requiere de dos patrones de
calibracbn y la muestra necesita tener una poancplana en su superficie y con algunas dimensioriesnmas, pero fuera de eso puede
tener una forma arbitraria. Utilizamos un modelo sencillo basado egteldn de las ifagenes para explicar la metoddlay presentamos
resultados experimentales con la metod@quopuesta.

Descriptores: Mediciones capacitivas; constante @igtica; apuntador; caracterizaside materiales.

PACS: 72.20.-l; 77.22.-d; 77.22.ch; 77.22.Ej; 77.22.Gm

1. Introduction when the tip’s radius is several times smaller than the sam-
ple’s thickness [12].

Capacitive measurements are commonly used to obtain the . o . .

dielectric constant at low frequencies of liquids and solid In this work we show that it is possible to obtain the

films [1,2,3.4]. When determining the dielectric constantd'9|eCtr'C constant of a macroscopic solid sample in a non-

of solid samples by capacitance techniques, a sample wi estructive way and Wit.hOUt knowing its pr_e_cise dimensions
a specific shape and dimensions must be prepared. For i y means of a metallic tip used as a capacitive electrode. Ba-

stance, one may need to form a parallel plate capacitor Wit%c?"y’hthe hypotheS|_s ?f th? r?etgod()_lt(r)]gy pr?f_p(_)settlj here IIIS
the sample for measurement [5]. In this respect capacitanc at when using a pointer electrode with a sufficiently sma

techniques used with solid samples are destructive, since tﬁgd'us at its apex in close proximity to the sample’s surface,

sample must be cut and processed before measurement. ﬁ CIE‘\:‘ etXt;ﬁCt a rcnor:tr’lbléltilrin rtloithne Cbap;am:]ar;t(i:\? v;/hﬁ]h |;s |n-I
capacitive electrode geometry is very important because thgonsitive to In€ sample s dimensions but sensitive 1o the loca
relative permitivity of the dielectric sample. After a proper

capacitive value is directly in function of it. A few recent alibration procedure one can accuratelv measure the dielec
publications in this area have shown that capacitive measur&d! lon p u u y u !

ments using spherical electrodes are more accurate [6]. Hov&t.IC constant of solid samples with sufficiently large dimen-

ever, the smaller the electrode’s dimensions, the smaller thaOns- The. proposed 'methodology 1S non-destructive in the
se that it does not impose conditions on the general shape

capacitance value one has to measure. It has been puinsh%?:n o .
that a thin tip electrode in close proximity to a surface can’ the sample horon th_e se_cond capacitive electrode required
be used instead of a spherical electrode [2,7]. On the othéP established a potential difference.

hand, several groups have shown recently that it is possible The methodology proposed in this paper for extracting
to obtain capacitive measurement values in the order of attahe tip’s apex capacitance closely follows the one reported
Farads with modern instrumentation. Nowadays, the surface Ref 2, developed for measuring the dielectric constant of
capacitive image of thin film semiconductors is one applicavery thin films. However, here we are interested in macro-
tion of interest where atto-Farad measurements are reportesgopic solid samples with dimensions in the millimeter range
by several groups [8-11]. Also, in a recent publication weand larger, so the model required here is different from that
analyzed the capacitance of a spherical-electrode in contaot Ref. 2. In the present methodology the apex capacitance
with a dielectric-coating of finite thickness and found thatvariations are due to the electrical interaction between the
the capacitance value is independent of the sample thicknetip’s apex and the dielectric interface only, while the contri-
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bution from the tip’s apex capacitance variations due to the
interaction of the apex with the substrate are negligible. In
fact, the capacitance variations measured here are neglected
in the model used in Ref. 2. A calibration procedure for
guantitative measurements of the dielectric constant is dis-
cussed in detail. Although, the capacitance variations that
must be measured in the present application are in the atto-
farad range, as in capacitance microscopy and relate tech-
niques, the requirements on the mechanical stage to handle
the tip’s position are less demanding. We estimate the min-
imum ratio between the tip’s apex radius and the sample’s
thickness to achieve a reasonable accuracy on determining
the dielectric constant with the proposed methodology. On
the other hand, the minimum apex radius will be determined
by the minimum capacitance variation we can measure. )
In Sec. 2 of this paper we describe the basic principled'URE 1. AC(s) curves for a sphere of radius= 20 um and
and assumptions of the proposed methodology. In Sec. 3 th%ﬁ_erent values of the sample’s d'ele.cmc constant frbpre 1 to
. ko= 8. The curves were calculated with Eq. (1).
measurement methodology and the experimental setup used
in this work are described.

2. Principles of the proposed methodology
2.1. Basic principle

The basic idea behind the proposed methodology is relatively
simple. Consider a flat interface between a medium of elec-
tric permittivity e, and a medium of electric permittivity, .
Suppose we place a conducting sphere of radimsthe first
medium near the interface with the second medium. Using
the method of images, it is not difficult to show that the ca-
pacitance is given by

e} %
al’
Cs(s) = 4dmera ¢ @D
s ; j];[12(a+5)*13j_1
wheres is the distance separating the sphere from the inter-
face,z =0, FIGURE 2. AC; versusk, curves for a sphere of radius 20um
— a® and T — €9 — €1 at different values of the separation distarcehe curves were ob-
" 2(a+s)—xn 1’ T \eg 429 tained with Eq (1).

Notice that wheni= 0 in Eq. (1) we get 1 inside the

curly brackets and thus the first term of the sumiisa. In Fig. 1 we use Eq. (1) to plaaC (s) = Cs(s) = Cs(0)
Thus the capacitance of this ideal system is a function of th¥€rsuss for a spherical electrode of 20m radius in air
dielectric constant&; and k, of both media (k = e,/e,  (k1=1) for several values of,. In Fig. 2 we plotAC;(s)

andk, = £o/co, Wherez, is the electric permittivity of vac- for specific values of as a func'tion. ofc, for the same con-
uum) and of the radius of the spherical electradeClearly, — ducting sphere. The graphs in Figs. 1 and 2 suggest that
if we know k; anda we may determine the dielectric con- USing & 2Qum spherical electrode and mechanical stage with
stantk, from a measurement of the system’s capacitance at Ficrometer resolution, itis possible to determingrom the
known separation distanee Due to random experimental er- Measurement ahC (s) in a scale of femto- to atto-farads.

rors in any measurement, it will be more accurate to retrieve In practice, however, the sample will not have infinite di-
the value ofk, from a measured curve of the capacitancemensions. To estimate when the dimensions of the sample
as a function of the distance In practice, due to parasitic are not large enough, let us consider the case of a dielectric
capacitances in any real measurement, it will be necessafiim of finite thicknessd, as shown in Fig. 3. In this case, we
to measure capacitance differences. For instance, one coutday readily find a first correction to Eq. (1) using the method
measure the difference in capacitance for two different valof images. Basically, we sum the first image charges on the
ues ofs. In practice it will be convenient to choose one of the conducting substrate arising from the image charges formed
values ofs to be zero. between the spherical electrode and the dielectric interface.
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An exact solution to this problem would require one to con-
tinue this process and keep adding image charges of the im-
age charges back and forth between the spherical electrode,
the dielectric interface and the conducting substrate. How-
ever, here we only need an indication that the sample may not
be considered of infinite dimension and thus we keep only the
first set of image charges on the conducting substrate. In this
case we get

Cy(s) = Cs(s) +4mera

%

> aM
X 2
iz:; .1_[12(a+d+s)—yj71 ’ @)

Jj=

wherey, = 0, and

Cl2

n = and
Y 2(a+d+s) —yn-1

2 2
M= [ 2 2 ).
€1+ €2 €1+ €2

Noticethat the sum in Eq. (2) starts for 1, and thus the
first term of the sum igre1a?M /2(a + d + s). Clearly, if
d > a, then we have that';(s) — C;(s). When the second
term in Eq. (2) is not negligible, we may already suspect that
the approximation of an infinite sample will not hold and the
proposed methodology will incur in errors.

FIGURE 4. (a) Capacitive system with tip and cantilever used in

2.2. Obtaining the dielectric constant with a practical ~ Practical measurements. (b) Equivalent RC circuit wh€rg o,
system represents the total stray capacitance produced by the tip cone, can-

tilever, chip, mechanical mounting and wiring &hg.. represents
In practice we will not have an infinite surface nor an iso- the apex-dielectric sample-substrate capacitance of interesgand
lated sphere as an electrode. Instead, we will have a Samp@aflnlte resistance associated to the dielectric sample.
of finite dimensions and we could use a conducting pointer
electrode attached to a cantilever in close proximity to thecontribution from the electronics used. In general we can as-
sample’s surface as shown in Fig. 4. We will also have to useume that the pointer will be in air and we may take= 1,
a second electrode beneath the sample to establish a potehat iss; = <.
tial difference between the conducting tip and the surface of
the dielectric sample. The second electrode may be in sim- . . .
ple contact with the sample. Of course, the capacitancen(}{Ode is small cpmpared to the dimensions of the samplg
the system will be a complicated function of geometry of theand of the cantilever, we may separate the whole capaci-

electrodes, cantilever and sample. It will also have a parasitig]lnce of th? system in two: a contribution from the apex-
surface region plus a contribution from the rest of the elec-

trode, cantilever and electronics. Let us denote the contri-

bution to the capacitance from the apex@s,., and that

due to the rest of the system &%&;,,,. Both C,,., and

Csiray are functions of the tip-surface separatien, Then

we may write, C§) = Copez(s) + Csiray(s). FoOrs < a,

whereuais the apex’s radius of curvatur€,.,(s) will be

a slowly varying function ofs whereasCl,...(s) will be a

rapidly varying function. To some approximatiofl e (s)

can be modeled as the capacitance of the isolated-sphere and

infinite-surface given in Eq. (1). SiN0Esrqy(s) Will be

a slowly varying function ofs, we may expany;, qy(s)

about s = 0 in a Taylor series and keep only the first
FIGURE 3. A spherical electrode on a dielectric film forming a two terms, that iSCiiray(s) = Caray(0)+3(k2)s, where
capacitive system. B(k2) = [0Cstray/0s],_-

Nevertheless, if the radius at the apex of the pointer elec-
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Experimentally, it is necessary to measure the capacitangaractice we can measure the capacitance by applying a volt-
change from a reference point. In practice, a convenient refage of constant amplitude at a fixed frequency and measur-
erence point is when the tip is in contact with the surfacejng the imaginary part of the current with a lock-in amplifier.
that is, ats = 0. Then, let us define the “capacitance differ- The stray capacitan@®,;.., is typically orders of magnitude
ence from contactAC(s) as,AC(s) = C(s) — C(0). If  larger thanC,,.,, and since any amplifier will have a finite
the stray capacitance behaves linearly for not too large valuedynamic range, it is necessary to subtract most of the current

of s, we have arising from the stray capacitance. Otherwise it would not
be possible to resolve the small variationsQf,.... A tech-
AC(s) = ACapea(s) + B(k2)s, (3)  nique to accomplish this was proposed and demonstrated by

Lee, Pelz and Bhushan [10]. In order to reduce the stray cur-
where ACupeq(s) = Capea(s) ._ Capea(0). Now, Eq. (1) rent, the same voltadg.(w) but shifted 180 in phase must
shows thatC'e,.c. (s) tends rap|dly toa constan'g value soon be applied to a calibration capacitor with a capacitafigg
aAftCers be_lclzome:js Iarglt_ar tha;n. Th_|s mea_r(;ls that in Eq. h(3)’ close toCyqy at a reference position of the tip sample’s

h (8)| Wi :n éo alinear uncuon rapidly asapproaches separation distance. The displacement current going through
the value ok and surpasses it. the calibration capacitor, zJ;, and the curreni, arrive at a

i Thzn we Zhould mt;"’.‘sumcf)d"e@"ssgt"m Sth: 0 u:ml ¢ common node and these two currents are added. The differ-
Inéar dependence with1s reached. YWe obtain the valu€ of oneer 1 = AT must be in the order of magnitude of

ftky)and sublract the stray capacitance from Eq. (3) and oby After this node the contributions to the imaginary part
tain ACupes () [2,7]. The functionACs,.. (s) will depend < ginary p

! ) . ofthe current is the “apex” currenly e, = jwCapes Vo plus
on the Fhelectnc constant 9f the sampie, z_and the apex’s the small difference current between the stray and calibration
dimensions only. In practice we may calibrate the syste

MeurrentsAIThe total current entering the Lock-in amplifier
by obtainingAC,,.. (s) for a few samples of known dielec- g b

tric. Th defi ient valuesof: d IS Irock—in = Lais + Lapes + AL wherelys = Vo/R is the
fic. Then we may define a convenient valuesos s,,, an dissipative current (real), as depicted in Fig. 5.
adjust a curveACype. (sm; k2) that passes through the cal-

) ) . : . The capacitance valudC' = Cpez +(Csiray — Cear) at
ibration _pomts. If this curve 1s found to be smooth up 04 given separation distancesscalculated with the following
the maximum value of interest @£, then two or three cali-

. . : : : . expression:
bration points may suffice. To obtain the dielectric constant P

of a given sample in later measurements, we must measure Im [Lipck—in()]
= ibrat AC = — 2502, @)
ACyper at s = sy, and from the calibration curve we may WVae (W)
retrieve the dielectric constant of the sample. In the rest of
this paper we describe our experimental work showing the
feasibility of the methodology.

3. Experimental work
3.1. Experimental considerations

When an ac voltageV,.(w) = Vyexp(jwt), is applied
between the tip and the substrate electrode, an ac current,
I..(w) = Iyexp(jwt), is established through the system.
The capacitive system can be represented as an RC circuit
in which a finite resistanc® is in parallel with the capaci- FiGURE 5. Block diagram of the capacitive measurement system
tance of the tip's apex with the sample’s surfaCg,.,. As  in which the total current flow is shown. As can be seen, the cur-
already mentioned, the tip is attached to a cantilever so tha€nt passes through the dielectric sample, tip, phase shift stage and
the tip’s cone, the cantilever, the whole mechanical structurdinally to the lock-in amplification_stage where the real and imagi-
and the wiring produce a stray capacitaritg.., also in par- "'y parts of the current are obtained.
allel with the RC circuit as indicated in Fig. 4b.

An admittance analysis shows that

IO = (1/R + jwcapem + jwostray)VO-

Thus the established current is out of phase with re-

spect to the applied voltage and its imaginary paue. (

the component 180out of phase) is proportional to the

capacitance of the system. We may then refer to the-cure 6. Complete tip and cantilever mounting with reflective
stray current/y ., = jwCsiray Vo, @and the apex current, surface on tip upper side, 3mm conductive tip and signal wire with
Toper = jwCiaper Vo, both purely imaginary. Therefore, in tubular arm (guard).
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where I},.x—in(w) is the difference in currents atand at The methodology for measuring capacitance versus sep-
s =0, andIm(-) denotes the imaginary part. A fine-control aration curves was the following. First, the dielectric sam-
of the current cancellation loop should be included so thaple was elevated until the tip’s apex made “soft” contact with
I.pez + AI can be adjusted to zero at the reference separahe dielectric sample upper surface. The current was then

tion distances = 0. adjusted with the variable amplitude control to reach a suffi-
ciently small value (typicallyt1 pico-ampere). The separa-
3.2. Experimental setup tion distances was increased at fixed steps and the imaginary

component of the current was registered with the Lock-in am-

A 3 mm metallic tip was attached to a flexible cantilever plifier. ThenAC(s) was calculated with Eg. (4) at each step
4 mm in length as shown in Fig. 4. The exact shape of thef s. Later, the value 0AC(0) was subtracted from all subse-
tip’s apex could not be clearly observed under the microscopguent measurements AfC'(s) and the curve oAC versuss
but an effective radius in the range of 20-4th was esti- was plotted. Also, a small offset on the experimental scale of
mated. A reflective surface was mounted on the upper side dhe separationismaller than one step) had to be subtracted to
the cantilever in which a laser beam was reflected to a quadbtain a smooth and reproducible curve. The reason for this
rant photo-detector in order to sense the tip tilt position, as ibffset is that when the tip was brought into contact we could
is shown in Fig. 6. push the tip upwards, deflecting the cantilever a fraction of

The cantilever with the tip was kept at a fixed heightthe last step. On the other hand, the mechanical stage pre-
above a metallic sample holder mounted on a New Focusented a variable backlash depending on the size of the step
8095 X, y, z mechanical-stage (positioner) with 16nm dis-chosen. In any case this offset was determined from the first
placement per motor pulse approximately. The sample watew experimental points on a curve and subtracted.
placed on top of the sample holder and displaced upwards at
16 nm steps until the sample’s surface made contact with thg 3.  Measurements
tip’s apex. As soon as the tip makes contact with the dielec-
tric sample’s surface, the tip pushes the cantilever upward$o calibrate our experimental setup we need three calibra-
and the reflected laser beam position on the quadrant phottion points. Two of them may be obtained with two slabs
detector generates a signal indicating to stop the sample’s disf different materials of known relative permittivity, and an
placement. The experimental setup is shown in Fig. 7. additional point may be obtained with air. (In this case one

Figure 7a shows the complete tip-sample mounting angimply includes no sample in our setup.) The two calibra-
Fig. 7b shows the laser beam and quadrant detector mountéidn materials were chosen to be glass slab of the soda-lime
to sense contact with the sample’s surface. The whole systetype and a piece of PCB of the FR-4 type (according to the
wiring was shielded and grounded before applying the voltimanufacturer) which is a hard dielectric material. To deter-
age signal between the tip and metallic sample holder. Thaiine their relative permittivity, we deposited thin metallic
total capacitance of the experimental setup was around 0fms (by sputtering) on both sides of two calibrations sam-
pF. The total capacitance includes stray and apex-sample cples, forming a parallel plate capacitor with each of them.
pacitances which were measured with a SR715 Stanford R&/e measured the capacitance with the LCR meter and in-
search LCR meter with a 10 KHz frequency and,1,Y. We  verted the relative permittivity from the parallel-plate capac-
assembled a current cancellation circuit on a PCB (Printedor formula. We obtained a relative permittivity of 7. 64 for
Circuit Board) similar to that reported in Ref. [10]. The the glass and of 4.87 for the FR-4 sample. Both slabs had a
circuit consists of amplitude and phase shift stages. The actangular shape, 2 cmx2.5 cm. Due to edge effects we es-
voltage was compensated in amplitude and was I8tse timated that the latter values may be off from the real ones by
shifted. This voltage was applied to a calibration capacitorat most 2% and a more rigorous procedure to generate cal-
that was designed on the PCB. ibration samples may be needed. However, we will ignore

Theoretically, the value of the calibration capacitor mustthis possible error since it would only introduce a systematic
be equal to the total capacitance of the experimental setugrror in future measurements of the dielectric constant with
at some reference point. As already mentioned, the refelur experimental system, and here we are interested only in
ence point is taken at = 0, that is, when the tip is in con- evaluating the feasible precision of the proposed methodol-
tact with the sample’s surface. The calibration capacitor wa®gy.
designed as a strip capacitor and was integrated in the PCB Measurements oAC(s) from s = 0 to s = 40 um at
with the cancellation-current circuit as described in the Ap-steps of 1.6um were performed for two calibration slabs
pendix. Once fabricated, the capacitance of the calibratiomnd for air. In the case of air, the reference paint 0,
capacitor was measured with the LCR meter and found to beas taken at a height of 1 mm from the metallic substrate.
C,,=0.205 pF, close enough to the total capacitance of 0.2 pfAll current data were averaged within a 10 second time pe-
Since the calibration capacitor is fixed, to obtain a null cur-riod with a 64 Hz sample rate and a 100 ms time constant
rent at the reference poirt= 0 we adjusted as needed the with a standard deviation of = +1pA approximately. The
amplitude and phase shift on the current passing through theurrent noise wa$,=0.91 pAA/ Hz with a noise equivalent
calibration. bandwidth of 1.2 Hz (100 ms, 12 dB/oct time constant), and
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1V...s. Thus, we had an equivalent capacitance input noise
of C,,=14.5 aF{/Hz.

The experimental curves are plotted in Fig. 8. As can be
seen the graphs, the curves change faster for valuesipf
to about 10um and tend to a straight line for larger values
of s. The tangent lines to the end portions of the curves are
also plotted in Fig. 8. The capacitance change due to the
tip’s apex is obtained by subtracting the asymptotic straight
lines from the measuredC'(s) curves as discussed above.
The data forACy ., (s) for air, FR-4 and glass are plotted in

FIGURE 9. AC.pe. Versuss experimental fitted curves with lin-
ear, 3" and 7" orders for air, FR-4 and glass samples respectively
witht Cs¢rqy tangent lines subtracted.

Fig. 9. We also plot a fitted polynomial (linear"sand 7"
order respectively) to each set of data. As can be seen in this
figure, the three curves are well separated from each other.

Now, to obtain a calibration curve for future mea-
surements of the dielectric constant of solid samples, we
must choose a specific separation distangg, and plot
ACqpes(sm) versus the relative permittiviti,. The specific
value ofs,,, appears rather arbitrary. In Figs. 10a, 10b and
10c we plotAC,pes (Sm) Versusks for s, =9 pm, 17 um
and 33um, respectively. In all cases a polynomial of second
order fits the three calibration points very well. This shows
that in our experimental setup we do not need more calibra-
tion points, and three is enough. In principle, with either of

FIGURE7. (&) Tip mounting, dielectric sample and sample holder the three calibration curves we can measure the relative per-
over the nano-metric positioner. (b) Complete capacitive sensoimittivity of a solid sample as long as this is near or smaller

mounting.

FIGURES8. AC versuss experimental curves with offset correction
andCs;.q, tangent lines.

than that for the calibration glass.

Once we had the calibration curves for our setup, we con-
tinued to measure the relative permittivity of fused quartz.
We measured\C(s) for a quartz slab about 1.7 mm thick
for s = 0 to s = 40 yum and using a 10 KHz signal. We sub-
tracted the linear dependence as explained before and calcu-
lated AC,pes (8m) fOr s, = 9 um, 17 um and 33um. These
values are indicated in Figs. 10a, 10b and 10c, respectively.
From the intersection point of the calibration curves with the
corresponding value oAC,,.,(s,) We obtain a value for
the relative permittivity of fused quartz at 10 KHz of 3.90,
3.92, and 3.88 fok,,, =9, 17 and 33um, respectively. The
difference between these values may be taken as a measure
of the reproducibility error in determining the dielectric con-
stant with our experimental setup. These values differ from
each other by 1% or less, which is an acceptable error. We
may also compare our measurements with the nominal value
for the dielectric constant of 3.75 reported by the manufac-
turer of the quartz used. The difference is 5%. However the
manufacturer does not specify the frequency at which the di-
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electric constant is reported, which could explain the differ-4. Discussion

ence.

FIGURE 10. Relative permitivity of fused Quartz obtained with k
calibration curves for: &,,=9um, b)s,,=17m and c)s,,=33um.

We can observe that the curves for the sphere model given
by Eqg. (1) for a spherical and the experimental curves for
ACqpe, are alike. The shape and order of magnitude of
the scales coincide and we may estimate an effective radius
at the apex of the pointer electrode somewhat smaller than
20 um. Nevertheless, Eq. (1) cannot be fitted to all the data
of ACqpez VS. s. On the one hand, the shape of the tip’s apex
may not be round with a constant radius of curvature. On the
other hand, the spherical electrode model considers a com-
plete sphere, whereas the apex of a conducting tip electrode
may approximate a half-sphere. Therefore we should not ex-
pect Eqg. (1) to fit all the experimental data well. However the
sphere model does give us a clear indication as to the order of
magnitude of the capacitance variations we need to measure.

As mentioned in Sec. 2, the shape of the sample may ac-
tually be arbitrary as long as it has a portion of its surface of
sufficiently large dimensions flat and thick enough. The rest
of the surface and volume of the sample, as well as the metal-
lic sample-holder used as a second electrode, will contribute
to stray capacitance, which is subtracted from the measure-
ments.

The model of a uniform film of thicknesswill not give
us an accurate model for the stray capacitance. However,
it can give us an estimation of the minimum dimensions of
the flat area of the sample’s surface and the minimum sam-
ple’s thickness. In Fig. 11 we calculate the calibration curves
AC(s,) versusks for s, = 15 um anda = 20 um using
Eq. (2) for dielectric films of decreasing thickness\e can
appreciate that the calibration curve remains nearly constant
from d = 1mm down to 0.1 mm and it clearly moves away
until d = 0.05 mm, that is 50m. This result suggests that
the dimensions of the sample must be only a few times larger
than the sphere radius.

FIGURE 11. Calibration curve®\C(s,,) VSk2 for s, = 15 um
anda = 20 um obtained with Eq. (2).
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the technique requires a capacitance meter, a metallic tip with
the appropriate apex’s radius, a mechanical stage, and two
calibration standards. Although our experimental setup can
be improved in several respects, we believe that the results
presented here prove the feasibility of the proposed method-
ology and shows that a resolution on the determination of the
dielectric constant below 1% is possible.
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FIGURE 12. (a) Scheme of the parallel strips with a conductive

grounded plane in a PCB. (b)Complete scheme of the calibration .
capacitor. Appendlx

It is not difficult to show that if the dimensions of a 3D The value of the calibration capacitor must be as near as pos-

problem are scaled by a factowhile keeping the same rel- SiPI€ to the total stray capacitan€g,,= 0.2 pF of the ex-
ative electric permittivity, then the capacitance is scaled byP€rimental setup. In addition, a fine control is needed in order
the same factop. In the methodology proposed in this pa- © achieve a zero cal!bratlon before performing current mea-
per, the scale is dictated by the radius at the tip's apex. ThéUrements to determine values®dt’. _
methodology could be used at smaller scales provided one is 1he calibration capacitor was designed to be integrated
able to measure smaller variations of the capacitance. In odft® the PCB design of the phase shift stage in order to avoid
experimental measurements we had a standard deviation 8kternal wiring and therefore, an increment of the stray ca-

o = +1pA approximately which give us an uncertainty in Pacitance. . _ .
measuring capacitance variations of about 16 aF. If the un- The calibration capacitor design was based in mutual ca-

certainty on capacitance variations is improved to 1 aF, wdacitance _calculus between conductive strips s_eparat_ed _from
could reduce the tip's apex radius 16 times to about 1,an2 & conductive grounded plane by means of a d|ele_ctr|c film.
without losing resolution on the measurement of the dielect "€ mutual capacitana®,, is a function of the spacing be-
tric constant. The methodology may also be used at largeiveen strips (3 strip length {), strip width (), FR-4 rela-

scales and in this case the required instrumentation may B&/€ permittivity ) and FR-4 thickness () as depicted in
somewhat simpler. Fig. 12a. An additional contribution to the capacitance arises

The resolution of the mechanical stage required to Var);rom _the_narrow _strips connecting the capacitor to the rest of
the separation between the sample and the tip will depenti€ circuit (see Fig. 12b). _ _ _
on the scale. In our experimental setup, the effective tip's A first approximation to the dimensions of the strip ca-
apex radius was about 20n and the step in changingwas ~ Pacitors was obtained using the formula [13],
1.6 um. We could have used a simpler mechanical stage and 9
the step could have been somewhat larger. In any case, if o ep1p2 In [1 + (%) ]
the tip’s radius is increased or decreased the stepriay be - — - (A1)
increased, or decreased accordingly. ! (47TE)

where

5. Conclusions ol

p1 = (716) <w> +1 and

We presented a new methodology to measure the relative
electric permittivity of solid samples. This methodology may 2
be used in a non-destructive way in many cases for samples ks ~ 0.66 (w> + 1.55.

of different shapes. It is not necessary to deposit thin metal-

lic films on the sample to perform as electrodes. The sampl&hen with finite element numerical calculations and taking
does not need to be cut into a particular shape or size, bumto account the narrow strips feeding the capacitor we ad-
a flat area of the sample’s surface of some minimum dimenjusted the final dimensions of the parallel strips and spac-
sions as well as a minimum thickness is needed. Basicallyng g between them to make af,, approach the value of
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Cstray. The final dimensions were= 1.6 cm,w =3 mmand  and measured its capacitance SR715 Stanford Research LCR
¢=0.8 mm. We fabricated the printed capacitor on the PCBmeter. We obtained’,, = 0.205 pF at 10 KHz frequency.
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Abstract. In thiswork we show that in many practical situationsit is possible to obtain the dielectric
constant of coatings on plane conductive substrates by means of capacitance measurements with a
single electrode without precise knowledge of the thickness.

I ntroduction

In recent years capacitance techniques are being investigated for their possible use in non destructive
testing of dielectric coatings on flat conducting substrates. Theideaisto place one or more electrodes
above the coating forming a capacitor with the substrate. From measurements of the capacitance one
seeks to determine the diel ectric constant and/or thickness of the coating. Recently it has been shown
that rounded tip electrodes have some advantages over others geometriesin capacitive measurements
on plain dielectric coatings [1,2,3]. It is generally accepted that with a single electrode, either the
dielectric constant or the thickness of the coating can be obtained if the other parameter is known.

However, many times neither the dielectric constant nor the thickness of the coating is known,
and, in general, a second measurement using another electrode of different geometry must be used
[7]. We havefound, however, that there is one possible method for determining the dielectric constant
without knowing precisely the coating’ s thickness using one capacitance measurement with asingle
electrode which may be useful in some practical situations. This method requires using a spherical
electrode of radius much smaller than the coating’ s thickness. In this case the capacitance becomes
independent of the coating’ s thickness and the dielectric coating may be readily determined from the
capacitance value. In this work we use a simple approximate model based on the method of images
and 3D numerical simulations using the Finite Element Method to analyze the proposed method. The
main limitation with this method will be that as one reduces the spherical-electrode radius, the
capacitance value decreases and at some point it will not be measurable.

Several research groups report measuring capacitance values in the atto-Farad range [5,6]. With
thisin mind, we focus our attention to the possibility of measuring the dielectric constant of coatings
of thickness between 1 and 10 micrometers where other nondestructive techniques, such as optical
methods, are usually limited.

Capacitive System

The hypothesisisthat if we place asufficiently small conducting sphere on the surface of the coating,
the capacitance of the capacitor formed by the sphere and the conducting substrate depends only on
the dielectric constant of the coating and not on its thickness. Then from the capacitance value we
could obtain the dielectric constant without knowing precisely the thickness of the coating. In
practice it will be necessary to use a pointer electrode, but it has already been shown that a pointer
electrode with a rounded tip in contact with the coating can be modeled accurately as a conducting
sphere with aradius equal to the radius of curvature of thetip [1]. For simplicity in thiswork we will
consider only the case of aspherical electrode of radiusa. The main question that arisesis how small
should the sphere be in order to get an accurate estimation of the dielectric constant?

All rights reserved. No part of contents of this paper may be reproduced or transmitted in any form or by any means without the written permission of the
publisher: Trans Tech Publications Ltd, Switzerland, www.ttp.net. (ID: 132.248.199.218-23/05/08,18:36:07)
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The capacitive system under consideration here is shown in Fig. 1. The electric permittivity of
the coating is denoted as &, = gok, Where g is the electric permittivity of vacuum (8.85 x 10 F/m)
and k; is the coating's dielectric constant. The electric permittivity of the surrounding medium is
denoted as €; = gok; Where k; is the corresponding dielectric constant. In this work we will assume
that k; = 1. The thickness of the coating is denoted by d.

spherical electrode

&1 = £ok; \ﬁa

&2 = gok> coating

I
g
|
v

conductive substrate

Fig. 1 Capacitive system under consideration. The spherical electrode has aradius a. The dielectric
coating has a thickness d and the substrate is supposed to be a conductor.

To confirm that our hypothesisis actually true we can use a simple model based on the method of
images [1,2,4]. The method of images has been used in the past to calculate the capacitance of the
system shown in Fig. 1 exactly. Here we use only an approximation to test our hypothesis. First we
consider the radius of the sphere so small that the coating is seen as a half-space, that is, with an
infinite thickness. The capacitance of the sphere and a dielectric half space with permittivity & is
obtained by the method of images as,

0 i 2 _
Co = 4”816‘2{1_[{{} .where x,= 2 and I'= [‘MJ (1)

o0 | ja 2a- X, 2a—-X, 4 & +é,

Now, we may add a first correction to this expression by considering a finite thickness of the
coating. Let usadd al the image chargesinside the sphere due to the conducting substrate alone (that
IS ignoring images of the images from the coating’s surface) but “screened” by the presence of the
coating of permittivity €,. With this addition the capacitanceis given by,

C1:4ﬂ81ai{ﬁ a +ﬁ2( am } where ®)

i-0 j:lza_xj—l j=1 a+d)_yj—1

2 2
X = a T E,—& | ynza—andM= 2¢, 2¢, '
2a—-X,, &+é& 2(a+ d)— Yo g+e \g+e,

It isclear that EQ. (2) tendsto Eqg. (1) for d >>a. Thus, if the radius a is small compared to the
coating’ s thickness d, the capacitance is to a good approximation given by Cp as given in Eg. (1) and
we may obtain the dielectric constant from it without knowing precisely the value of d. The error in
this procedure may be estimated from the difference between Co and C;.

With these formulas we may aready evaluate the applicability of the method and estimate the
errors. But first we must find the range of values of the radius a and thickness d for which these
formulas are valid. Let us restrict our study to dielectric coatings with a dielectric constant, k,
between 1 and 20, and a thickness between 1 and 10 micrometers. The results are easily scalable to
thicker coatings. It is not difficult to show that the capacitance of the system scales linearly with the
linear dimensions of the system, that is, if the radius a and thickness d are increased by afactor v, the
capacitance increases by the same factor.
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Results

To test the validity of the approximate model we compared the capacitance values obtained from
numerical simulations of the system using the Finite Element Method with those obtained from Eq.
(2). The numerical simulation was performed using the commercial software FEMLAB 3.1. InFig. 2
we show the capacitance as a function of the coatings thickness for several values of the dielectric
constant obtained from numerical simulations and from Eq. (2).

a=200[nm] k a=50[nm K
(@) e —— ©) Sk
60 -— v —n—2 164 J—mu—2
. N—e—6 o\,/o\‘/k/a\‘ —e—4
%51 3 I 14 —4-6
—v—20 7 1—v—19
S ] 2 —e—20
e — —
— 451 - 6 I e s 42
N R R S R 10 % v o 4
— — | . S0 e 6
(@] 40+ B e — e —— S | I 20 3 10 S G — S — a
%7 ) gl T e R 20
30{
—
25+ L 6
2 4 6 8 10 2 4 6 8 10 12 14
d [um] d [um]

Fig. 2 Capacitance value (in atto-Farads) versus the coating’ s thickness for a dielectric constant of k;
=2,4,6,10and 20, for aradius of: (a) 200 nm and (b) 50 nm. Full lines with symbols were obtained
from numerical simulations and dashed curves were obtained with Eq. (2).

Itisclear from the graphsin Fig. 2 that the capacitance is highly insensitive to the thickness of the
coating whereas it is sensitive to the dielectric constant even for an electrode radius of a=200nm. In
this case, the ratio of the electrode’ s radius to the smallest coating’ s thicknessis only ¥4 This means
that once the coating’ s thickness is larger than 4 times the sphere radius, the method could estimate
with a reasonable accuracy the dielectric constant of the coating without knowing precisely its
thickness from a single capacitance value. We can also appreciate in figure 2a that the approximate
model in Eq. (2) agrees well with the numerical simulations for k, = 2 and 6. For larger values of the
dielectric constant the differences become appreciable, being about 20% for k, = 20. For a smaller
sphere radius a of 50 nm in Fig. 2b, the approximate model remains close to the numerical
simulations for avalue of k, up to 6, and the difference is about 5% for k, = 10 and about 10% for k
= 20.

In practice we would need to have a calibration curve for agiven electrode. Thiscurveissmply a
plot of the capacitance versus the dielectric constant of the coating. In Fig. 3 we plot the calibration
curvesfor an el ectrode of radius of 50 nm and 200 nm. For simplicity here we cal culated these curves
with the approximate model given by Eq. (2). But, in general, we may generate the calibration curves
by an exact numerical simulation of the capacitance using the Finite Element Method. In such case
we could take into account the exact geometry of the electrode (e.g. a pointer electrode including a
guard ring). The calibration curves plotted in Fig. 3 were cal culated assuming a coating’ s thickness of
2 um. In addition we plot two “extreme” curves for coating's thicknesses of 1 um and 10 um. The
extreme curves can be used to estimate the uncertainty in calculating the dielectric constant from a
given capacitance value. Suppose we measure avaue C, for the capacitance, then we find the point
on the calibration curve with that value of the capacitance and read from the plot the corresponding
value of the dielectric constant k. To estimate the uncertainty, A kp, we find the points on the extreme
curves with the same value of the capacitance and find the maximum and minimum possible values
for the dielectric constant, that is (K2)min and (K2)max- The uncertainty is approximately given by Ak, =
1 [(kZ)max - (kZ)min]/ (kZ)avg where (kZ)avg =% [(kz)min + (kz)max]
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Fig 3. Capacitance versus the coating’s dielectric constant for aradius of (@) 50nm and (b) 200nm.
The capacitance was calculated with Eq. (2). The full curveisfor acoating’s thickness of 2 um. The
dashed curves are for thicknesses of 1 pm and 10 pm.

The values for A k, obtained from the curves in Fig. 3 at integer values of ky: 2, 3,....., 10, are
+3.7%, +2.45%, +1.86%, +1.49%, +1.24%, +1.07%, +0.62%, +0.56% and +0.35%, respectively, for
an electrode’ s radius of 50 nm, and +8.64%, +5.78%, +4.35%, +3.48%, +2.9%, +2.49%, +2.18%,
+1.94% and +1.75% for an electrode’ s radius of 200nm.

Conclusions

We have shown that the capacitance of a spherical electrode in contact with a uniform
dielectric-coating on a conductive substrate is sensitive to the diel ectric constant of the coating, but it
Is nearly insensitive to the coating's thickness when the radius of the spherical electrode is small
compared to the coating’ sthickness. Therefore, it is possible to estimate the dielectric constant of the
coating without precise knowledge of its thickness from a single capacitance measurement. In
practice the electrode will not be a simple sphere but possibly a pointer electrode. Nevertheless, the
capacitance of a pointer electrode is well approximated by the capacitance of a sphere with a radius
equal the radius of curvature of thetip.
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