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1 ANTECEDENTES

El biomagnetismo es una disciplina que se encarga de medir campos magnéticos debidos a
corrientes bioeléctricas o a la magnetizacién de tejido bioldgico v de interpretar dichos registros que
resultan de estas mediciones con el fin de detectar algunas patologias. Para detectar estos campos se
utiliza tecnologia que originalmente fue desarrollada en fisica para la medicion de campos magnéticos
extremadamente débiles[1]. La primer medicion de campos biomagnéticos fue realizada por Baule y
McFee en 1963[2] utilizando dos bobinas conectadas en serie con un milloén de espiras de alambre cada
una, de esta forma ellos pudieron observar por primera vez el campo magnético generado por el
corazoén humano. Debido a la baja relacidn sefial-ruido estas mediciones no fueron muy prometedoras
en comparacion con las mediciones electrocardiograficas asi que el avance en este tipo de mediciones

fue muy lento debido principalmente al sensor utilizado.

Figura 1.1 Arreglo de bobinas utilizado por Baule y McFee para la deteccion de un MCG
(1963)
Un avance importante en la detecéién de campos magnéticos débiles fue la introduccion de un nuevo
sensor de campo magnético, el SQUID (Superconductor Quantum Interference Device). Este consiste
de dos uniones Josephson (Union de dos superconductores separados por un material aislante)
conectadas en paralelo que acopladas a un sistema de medicién por retroalimentacion[3] permite
detectar flujos magnéticos del orden de un cuantum de flujo magnético(un cuantum de flujo es 2.07 x
107" T/m?).
Los SQUIDs son increiblemente versatiles pues son capaces de medir cualquier cantidad fisica que

pueda ser convertida a flujo magnético, por ejemplo: campo magnético, gradiente de campo magnético,
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corriente, voltaje etc. Debido a esto sus aplicaciones son muy amplias y van desde la deteccion de
campos magnéticos débiles generados por el cerebro humano, medicion de fluctuaciones de campo
magnético en areas remotas, construccion de microscopios de fuerza magnética, hasta la deteccion de
ondas gravitacionales y la observacion de ruido de spin en un ensamble de nicleos magnéticos.

Aunque el fendmeno de la superconductividad fue descubierto desde 1911 por H. Kamerlingh
Onnes, su utilizacién como sensor de campo magnético fue bastante limitada, en un principio los
dispositivos de interferencia cudntica se construfan utilizando plomo o niobio cuya temperatura critica
es cercana a la temperatura del helio liquido (3.4 K). Como se sabe, el helio liquido es bastante caro y
debido a su baja temperatura de licuefaccion hace que su evaporacion sea muy rapida. Esto hizo que el
desarrollo de estos sensores estuviera limitado a su utilizacién en ciencia basica, hasta que en 1986
Bednorz y Muller encontraron que el superconductor Y;Ba,Cu 2,07« (x = 0.1) tenia una temperatura
critica de aproximadamente 90 K (Tc¢), se le llama temperatura critica a la temperatura a la cual el
material cambia del estado normal(resistencia # 0 Q) al estado superconductor (resistencia = 0 Q),
existe también un campo magnético critico He asi como una corriente critica [.. A esa temperatura
critica los dispositivos superconductores se podian enfriar utilizando nitrégeno liquido, que es mucho
mas barato y de mas facil manejo que el helio liquido. A partir de este hecho en varios laboratorios se
increment6 la investigacion y aplicacidon de los materiales superconductores para instrumentacion
hechos a base del nuevo material superconductor.

En 1970 Cohen, Edelsack y Zimmerman{4] utilizaron un SQUID dentro de un cuarto aislado
magnéticamente para mostrar el campo magnético espontaneo del cerebro. En 1980 Wisko[5] et. al.
reportaron observaciones de campos magnéticos resultado de la corriente en la membrana celular
asociado con la actividad eléctrica del axén. Los resultados de Wisko fueron consistentes con los
conceptos tedricos propuestos por Plonsey en relacion a que los campos magnéticos originados en el
sistema nervioso resultan de corrientes transmembranales.

Debido a la alta sensibilidad del SQUID, las mediciones biomagnéticas se realizan en cuartos
aislados magnéticamente utilizando varias capas de metal mu, ademdas de aluminio, el aislamiento
magnético es necesario para evitar las fuentes de ruido eléctrico externas, que por lo general existen en
el ambiente de laboratorio u hospitalario, de esta manera la relacién sefial-ruido se incrementa, pues por

ejemplo la intensidad del campo magnético de la tierra es un millén de veces mas fuerte que la
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generada por el corazén (~50 pT)[6]. La construccion de este equipo es sumamente costoso pues debe
de fabricarse utilizando metal mu el cual posteriormente debe de someterse a un tratamiento térmico
para lograr el aislamiento adecuado, Kelha ef al. en 1980 construyeron en Helsinki una camara
fabricada con tres placas de metal mu de alta permeabilidad con placas de aluminio entre ellas. La
atenuacion alcanzada fue entre 90 y 110 dB a bajas frecuencias. El campo magnético dentro de la
camara fue de 5 nT. En la figura siguiente se muestra la camara de aislamiento magnético de Kelha et.

al.

Dewar

Sensor

I ARSI

Figura 1.2 Camara de aislamiento magnético.

Actualmente en varios laboratorios se utiliza el gradidometro, que consiste de un arreglo de un SQUID y
dos bobinas superconductoras colocadas en oposicion. Este esta basado en el principio de las bobinas
de Helmholz, esta técnica permite obtener mediciones con una alta relacion sefial-ruido sin tener que
utilizar un cuarto aislado magnéticamente pues la construccidn de este resulta bastante cara.

Para la construccion del SQUID es necesario tener uniones Josephson de alta calidad, pues ademas del
circuito del SQUID es necesario construir un transformador superconductor que sirve para el
acoplamiento inductivo y como transformador de subida entre el flujo magnético externo y el SQUID.
Las peliculas delgadas superconductoras necesarias para construir estos elementos se pueden obtener

con la técnica de deposicion PLD (Pulse Laser Deposition) o con Sputtering, la técnica que ofrece
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mejores resultados es la PLD y sera explicada en detalle mas adelante. Posteriormente estas peliculas se
someten a un proceso fotolitografico para proporcionarle la geometria adecugda tanto al circuito del
SQUID como al transformador de acoplamiento. EI SQUID y el transformador de subida o de
acoplamiento algunas veces se fabrican en una misma pelicula o bien en peliculas diferentes y
posteriormente se acoplan mecanicamente[7][8]. La sefial de salida del sensor se envia posteriormente
a un amplificador lock-in y un integrador y finalmente a un sistema de adquisicion de datos. La parte
mas complicada es la elaboracion de la pelicula delgada pues existen muchos pardmetros que se deben
de controlar tales como el vacio de la camara, la temperatura, el tipo de substrato, la pureza del blanco
(blanco se le llama al superconductor en forma de pastilla al cual se le incide el laser) y el tiempo de
ablacion con el laser. Adicionalmente a esto se debe de construir un contenedor Dewar para introducir
el SQUID para enfriarlo y de esta forma poder utilizarlo.

Como se mencioné al principio este sensor tiene una gran variedad de aplicaciones, una de ellas
es la medicion de la actividad magnética cardiaca, actualmente se utiliza también en la construccion de
microscopios de fuerza magnética[9], mediciones de susceptibilidad, entre muchas otras aplicaciones.
Para las aplicaciones anteriores el material superconductor que se utiliza es por lo general el YBaCuO
con estequiometria 123, llamado también YBCO, cuya temperatura de transicion es de

aproximadamente 90 K.
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2 OBJETIVOS

El objetivo de este trabajo es la fabricaciéon e implementacion de la infraestructura necesaria
para el crecimiento de peliculas delgadas superconductoras con la finalidad de construir un
magnetometro que se utilizara para la medicién de campos magnéticos generados por el corazon. Los
puntos principales que se realizan se enumeran a continuacion:

1. Revisidn del origen y métodos de medicidn de sefiales bioeléctricas y biomagnéticas.

2. Disefio y construccion de una camara de vacio

3. Obtencion de peliculas delgadas superconductoras

4. Caracterizacion de las peliculas delgadas superconductoras

Uno de los elementos mas importantes lo constituye la fabricacion del sistema para efectuar los
crecimientos del material superconductor y depositarlo sobre un substrato adecuado, en nuestro caso se
utiliza como substrato cobre de alta pureza. El superconductor utilizado es el YBCO el cual se deposita
sobre cobre electrolitico de pureza 99.9 %. La camara de acero inoxidable es disefiada y construida en
la UAM-A utilizando un disefio propio. Los elementos necesarios para su funcionamiento tales como el
sistema de vacio, sensores para vacio, sensores de temperatura, motores para la rotacion del substrato
etc. son acoplados a la camara. Posteriormente esta camara es caracterizada y probada, obteniendo
peliculas de material superconductor.

Con el fin de conocer las caracteristicas morfoldgicas de dichas peliculas se obtienen imagenes de
microscopia de barrido, fuerza atdmica y se realizan estudios de difraccion de rayos X para determinar
los elementos presentes en la pelicula crecida.

La obtencion de las curvas de voltaje-temperatura para saber la calidad del superconductor se realizan
utilizando un sistema de susceptibilidad magnética implementado en un cridstato de ciclo cerrado del
laboratorio de superconductividad de la UAM-A. Los instrumentos que se utilizan tanto para el
crecimiento de las peliculas delgadas superconductoras como para su caracterizacidén se encuentran en
la UAM-A y el CINVESTAYV, la mayor parte del equipo se obtuvo de financiamiento de CONACYT a
través de proyectos conjuntos entre la UAM-A y el CINVESTAV, asi como del apoyo incondicional

del jefe del departamento de electrénica de la UAM-A Dr. Rafael Quintero Torres.



Introduccion 6

3 INTRODUCCION
En esta seccidn se explican brevemente las propiedades eléctricas de las células, la generacidn y
transmision de potenciales de accion que es la base para la comprension de las funciones que realizan
algunos drganos como el corazon cuya actividad magnética se desea registrar. Esta técnica propone el
registro de la actividad magnética del corazéon que de acuerdo a diversas investigaciones[10],

complementa la informacidn que proporciona el ECG.

3.1 Propiedades eléctricas de las células excitables{11]

Generacion de impulsos eléctricos celulares

La unidad bésica del tejido vivo es la célula, una importante caracteristica de ésta es que exhibe
un voltaje a través de la membrana celular. Existen células nerviosas y musculares, ambas son
excitables, es decir, son capaces de responder a un impulso eléctrico. En las células musculares este
fenomeno esta asociado con la contraccion. El origen del voltaje o potencial de membrana, se debe
principalmente a corrientes idnicas que tienen lugar a nivel de la membrana celular. Las funciones de
los diferentes aparatos y sistemas que componen a los seres vivos son controlados por la generacion de
impulsos eléctricos debidos a corrientes i6nicas. La mediciéon de dichos eventos eléctricos es muy
importante pues en base a su estudio es posible detectar algunas patologias, estos registros también nos

pueden servir para entender el comportamiento celular ante diferentes estimulos.

Transporte de iones y moléculas a través de la membrana celular

Basicamente las células estan compuestas por una bicapa lipidica y proteinas. La bicapa lipidica
impide el paso de dtomos o moléculas, que presentan una carga eléctrica neta como es el caso de los
lones; unicamente las sustancias hidrofobas o liposolubles pueden atravesar la membrana celular. Para
el paso de atomos o moléculas con carga neta, las proteinas de la membrana celular actian como
acarreadores o transportadores pasando iones de un lado a otro de la membrana; por ejemplo, existen
acarreadores para el paso de glucosa, aminodacidos, iones de sodio, iones de potasio etc. Existen en la
membrana otro grupo de proteinas que actuan como canales que permiten el paso de atomos con carga
como el sodio (Na"), potasio (K", calcio (Ca""), cloro (CI") y protones (H") por lo cual se les denomina

canales 10nicos. En la figura 3.1 se muestra un esquema de la membrana celular
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Figura 3.1 Estructura de la membrana celular

Las células excitables y no excitables presentan una diferencia de potencial a través de la
membrana celular denominado potencial de membrana. Al potencial de membrana que exhiben las
células excitables cuando no generan actividad eléctrica se le llama potencial de reposo. Las células
excitables, a diferencia de las no excitables, ante un estiulo adecuado pueden modificar bruscamente
su potencial de membrana; a estos cambios del potencial de membrana se le llama potenciales de
accion. Existen una gran diversidad de tejidos excitables cuyas células son capaces de generar
potenciales de accidn como son: el tejido nervioso; los tejidos musculares liso, cardiaco y esquelético.
Cada uno de estos tipos de células presenta potenciales de accion diferentes y son caracteristicos del
tipo celular. La actividad eléctrica induce y regula las respuestas celulares, por ejemplo, en las fibras
musculares induce la respuesta contractil, en las células glandulares promueve la liberacion de
hormonas . La recepcidn y procesamiento de la informacion llevadas a cabo por el sistema nervioso asi

como las respuestas de este, son posibles gracias a la actividad eléctrica de las neuronas.

Potencial de reposo
El potencial de reposo es originado por la permeabilidad selectiva a los iones de K. Los canales
de K", denominados de rectificador entrante, son los responsables en diferentes tipos celulares de que

las membranas celulares se comporten como membranas semipermeables, cediendo el paso a los iones
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de K a través de la membrana celular, los canales de rectificador entrante presentan la propiedad de
encontrarse en estado abierto a potenciales de membrana de reposo. El potencial de reposo, el cual se
alcanza cuando hay un equilibrio entre el gradiente de concentracion y el potencial eléctrico, se puede
calcular utilizando la ecuacién de Nernst, para un ion monovalente a la temperatura corporal normal de

37 °C. El potencial se puede calcular con la ecuacion

conc. interior
FEM =%6llog - "t o
conc. exterior

Los valores medidos experimentalmente son de -90 mV que es aproximadamente igual al valor
calculado con la ecuacidn de Nerst.

Para calcular el potencial cuando estan implicados los iones Na", K y CI” se utiliza la ecuacion
de Goldman- Hodking-Katz cuya expresion se muestra a continuaciéon, donde C, indica la

concentracidn ionica y Py indica la permeabilidad de la membrana al ion.

C,oP. . +C . P..+C,. P
FEM =-61log - Moo "K' K ,,,LLL,,,,JSL
vavePva T Cxo Tk ¥ Comlor

Las propiedades eléctricas pasivas de las células pueden ser modeladas mediante un circuito RC en
paralelo, los medios extracelular e intracelular se comportan como las dos placas conductoras del
capacitor, la bicapa lipidica que se encuentra entre ambos medios electroliticos, actia como un

dieléctrico y los canales 16nicos representan la parte resistiva.

Propiedades no lineales de las células excitables

Las propiedades eléctricas pasivas o lineales de las membranas celulares se presentan en todas las
células. Sin embargo, las propiedades no lineales son exclusivas de las células excitables las cuales son
capaces de generar potenciales de accion y potenciales postsinapticos. Al inyectar corriente
despolarizante a una célula, el cambio en el voltaje esta gobernado por las propiedades pasivas, péro
cuando la magnitud de la despolarizacion alcanza un valor umbral, se dispara un potencial de accidén

regido por la propiedades no lineales de la membrana celular.
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Los potenciales de accion son el producto del comportamiento de los canales i6nicos localizados en la
membrana celular, por lo que han sido objeto de intenso estudio desde hace varias décadas, dicho
potencial de accion se genera por la apertura o activacion de los canales idnicos de la membrana
celular. El estudio detallado de los canales 16nicos que dan origen al potencial de accion fue realizado
por Hodking y Huxley en el axén gigante de calamar. Las poblaciones de canales ionicos que
‘
participan en el potencial de accion son dos, un canal de Na' y un canal de K'; cuando se abren sus
compuertas generan las corrientes iénicas transmembranales de Na' y K" respectivamente. Los canales
de Na" y K son canales idnicos que abren sus compuertas o se activan por la despolarizacion de la
membrana y por tal motivo se les denomina voltaje dependientes. A las poblaciones de canales que
producen las corrientes de Na' y K™ se les denomina canal rapido de Na' y rectificador tardio
respectivamente. Existe otra corriente de pequefia magnitud que es constante, la corriente de fuga ,

cuyas bases ionicas son indeterminadas y es independiente del voltaje.

Potencial de accion en el musculo cardiaco

En el musculo cardiaco el potencial de accion es de mucho mayor duracion (algunos cientos de
milisegundos) que en el axon y el musculo esquelético (varios milisegundos). Ademas, a diferencia de
estos, el potencial de accion se propaga hacia células vecinas con las que hace contacto eléctrico a nivel
de los discos intercalares, comportandose el tejido cardiaco como un sinsitio. Las corrientes ionicas que

dan origen al potencial de accion se ilustran en la siguiente figura.

mV
_
g
50 ]
&
é T 0 Patencial
2 ] de accidn
& |
R
IS ] 4 4
Dl SR —
Y — gt
“f\I Mo s ,/_ Ma “\
N ’T\ M K ATP j
K* Ha&" Catt K ~ Kt ,_/

Figura 3.2 Grdfica del potencial de accion de la célula contractil miocardica ventricular. Las flechas
indican la entrada y salida de iones a través de la membrana celular.
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El potencial de reposo en las células cardiacas es de aproximadamente -90 mV, al despolarizarse a
cerca de -70 mV se genera un potencial de accidn, que es ocasionado por la apertura del canal rapido de
Na" de manera andloga al musculo esquelético. La apertura de canales de Na* torna muy permeable a la
membrana celular cardiaca a los iones de Na' provocando que el potencial de membrana se acerque al
potencial de equilibrio del Na". La despolarizacion mediada por la corriente de Na" alcanza un valor de
+30 mV. Debido a que los canales de Na' se inactivan con la despolarizacion sostenida,
inmediatamente inicia la repolarizacién, la cual se interrumpe por la presencia de otra corriente entrante
despolarizante, la corriente de Ca'"; dando origen a la meseta tipica en la morfologia del potencial de
accion. La repolarizacion sucede por la inactivacién de los canales de Ca'™ y la apertura de canales de
K'. En la figura 3.2 se describe el curso temporal del potencial de accién cardiaco, este se divide en las
fases 0,1,2,3.4. La fase de elevacidn rapida, de aproximadamente 2 mseg. de duracion, se denomina
fase 0 y es ocasionada por la apertura del canal rapido de Na® que ocasiona una corriente de Na'; el
comportamiento del canal de Na™ es semejante al del axén. No todas la fibras cardiacas presentan
corriente de Na'" como es el caso de los nodos SA (seno auricular) y AV (seno auriculo-ventricular). En
la fase 1 comienza inmediatamente la repolarizacién por la inactivacion de los canales de Na* y por la
presencia de una corriente de K transitoria, que también presenta inactivacion ante la despolarizacion
sostenida por lo cual su presencia en la fase 2 o de meseta es minima. En la fase 2 la repolarizacion se
interrumpe por una corriente despolarizante y es ocasionada por la apertura de canales de Ca'', esta
corriente de Ca™" es la responsable, al menos parcialmente, del mantenimiento de la meseta del
potencial de accién. El Ca' que penetra en la célula durante la fase 2 juega un papel importante en la
contraccion ya que constituye la fuente de Ca™ intracelular de la cual depende la contraccion. Durante
la fase 3 se repolariza la membrana celular por la apertura de canales de K™ y la inactivacion de los
canales de Ca™™. El intervalo entre los potenciales de accién constituye la fase 4 (diéstélica) la cual es
constante, a diferencia, de la fibras que presentan automatismo.

Los potenciales de accion en el musculo auricular son similares a los del tejido ventricular
excepto que la fase 2 es de menor duracion en las auriculas. La actividad eléctrica del nodo SA, que
inicia la excitabilidad cardiaca, se conoce como actividad marcapaso. En este tipo de células
musculares no existe propiamente un potencial de reposo, ya que durante la repolarizacion que sigue a

un potencial de accion, que es de aproximadamente -60 a -70 mV, inicia una despolarizacion lenta



Introduccion 11

(prepotencial) espontanea que da lugar al automatismo. Cuando el prepotencial alcanza un valor de -40
a -50 mV la velocidad de despolarizacion aumenta bruscamente ocasionando un potencial de accion
que alcanza los +10 mV de amplitud. En este tipo de fibras musculares las fases del potencial de accion
son diferentes a las de las fibras contractiles: la fase 0 es mas lenta y la amplitud del potencial es
menor, en la fase 1 la repolarizacion es menor, las fases 1, 2 y 3 se fusionan de tal manera que no hay
una meseta neta y como se mencion6, en la fase 4 no existe un potencial de reposo. Ademas el
potencial de accién no es bloqueado por TTX pero si por bloqueadores de canales de Ca™™ como el
verapamil; por lo que se piensa, entre otros datos, que la fase de despolarizacion es ocasionada por la
corriente Isi ya mencionada y no por la corriente de Na* ocasionada por la apertura del canal réapido de
Na'. La fase 4 en las fibras de Purkinje y en las fibras musculares de los nodos SA y AV, presentan
caracteristicas que les da la propiedad de generar actividad eléctrica espontanea y actuar como células
marcapaso. En esta fibras musculares, la fase 4 del prepotencial se piensa que es ocasionada por una
disminucion a la conductancia al K concomitante a la presencia de una corriente lenta de Na*y Ca'".
A pesar de que existen fibras musculares marcapaso en el nodo AV y las fibras de Purkinje, el tiempo
entre los potenciales de accidn en el nodo SA es menor (prepotenciales de menor duracion) superando a
las otras células marcapaso, a tal fenémeno se le denomina supresion por superacion, y por lo tanto, el
nodo SA es el que comanda la actividad eléctrica del corazon. Los potenciales de accion en las fibras
del nodo AV es similar al de las fibras del nodo SA pero las despolarizaciones son mas lentas. En las
fibras de Purkinje, los potenciales de accién son parecidos a los del tejido contractil ventricular,
excepto que la fase 2 de la meseta es de mayor duracion por la contribucion de una corriente lenta de
Na" que es sensible a TTX. Cuando el nodo SA descarga normalmente, en las fibras de Purkinje no se
observa una despolarizacion espontanea en la fase 4; sin embargo, si se elimina la descarga del nodo,
aparece una despolarizacion lenta en la fase 4 que le confiere la propiedad marcapaso}

La actividad eléctrica del nodo SA viaja al nodo AV a una velocidad de 50 a 60 m/seg. En el nodo AV
la conduccion se hace mas lenta, hasta de 0.001 m/seg al atravesar la parte media del mismo. El retraso
en la propagacion del potencial de accién a nivel del nodo AV, da tiempo para un vaciamiento mas
completo de las auriculas hacia los ventriculos. Posteriormente, la velocidad de propagacién aumenta
hasta 1 a 1.5 m/seg cuando el potencial de acciéon abandona el nodo AV y alcanza las fibras de

Purkinje. En las fibras de Purkinje y el haz de His la velocidad de propagacion alcanza los 3 a 4 m/seg.
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Automatismo y sistema especifico de conduccion

En el corazén normal, el impulso eléctrico que dispara el inicio de la contraccion cardiaca, se genera en
un pequeilo grupo celular especifico conocido como nodo SA o nodulo de Keith-Flack. Este se localiza
en la parte superior de la auricula derecha junto a la desembocadura de la vena cava superior. La razon
electrofisioldgica por la que este grupo celular es el principal marcapasos del corazon, deriva de la
facultad que el nodo SA tiene para producir mas que ningin otro centro, un mayor numero de
despolarizaciones por minuto. Su longitud aproximada es de 15 a 30 mm y su ancho de 2 a 3 mm. La
actividad del sistema vegetativo (simpatico y parasimpatico) sobre el nodo SA es importante, lo cual
determina un decisivo comando del sistema nervioso auténomo sobre el automatismo cardiaco.

La despolarizacion se expande por todo el miocardio auricular, semejante a cuando se derrama un
liquido sobre un cuerpo esférico, lo que corresponde con la primera inscripcion grafica del ECG y que
recibe el nombre de onda P. Posteriormente dicho estimulo alcanza la unién atrio-ventricular (AV) a
través de 3 tractos interatriales principales. La union AV esta a su vez conformada por tejido
especializado para el automatismo (nodo AV o de Aschoff-Tawara) y para la conduccién (haz de His).
Desde este punto surgen dos ramas a izquierda y derecha respectivamente, desde donde el estimulo
eléctrico se distribuye por ambos ventriculos a través del sistema especifico de Purkinje. La rama
izquierda a poco de nacer se divide en dos, una que discurre pegada a la pared anterior y otra sobre la
pared posterior. La rama derecha posee un trayecto mas largo que la izquierda y ademas no se ramifica
tan rapidamente. ‘

Una vez que el estimulo ha alcanzado el nodo AV sufre un retraso fisioldgico que tarda entre 120 y 220
mseg (intervalo PR del ECG) para posteriormente despolarizar ambos ventriculos a través de la red de
Purkinje en un tiempo que varia entre 60 y 100 mseg. La despolarizacion ventricular, denominado
comimmente QRS, se reconoce en el ECG como la inscripcion de mayor voltaje. Todas las fases que
componen la estimulacion cardiaca global, estan marcadas por unos tiempos de inscripcidon y unas
caracteristicas morfologicas que serdn decisivas en el andlisis electrocardiografico de conjunto.

Para mantener integro el sistema de automatismo y conduccion, los vasos coronarios aportan una rica
urrigacion a todos los elementos. La coronaria derecha es la responsable de la irrigacion del nodo SA en
un 70 % de los casos, y en un 90 % de casos de la irrigacion del nodo AV, el fasciculo de His y de la

casl totalidad de la rama derecha. La rama izquierda irriga en un 30 % y un 10 % el NS y el nodo AV
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respectivamente y la rama izquierda de conduccion. La isquemia miocardica es la principal responsable
de la mayoria de los trastornos electrocardiograficos que afectan el sistema automatico y de conduccion

del corazon.

3.2 Generacion y deteccion de ECG (Electrocardiograma) y MCG (Magnetocardiograma).

El Electrocardiograma normal

Cuando ocurre la despolarizacion en el musculo cardiaco, los potenciales eléctricos se propagan a los
tejidos que le rodean y una pequeiia parte de ellos se extiende difusamente por todas las partes hasta
llegar a la superficie del cuerpo. El registro de estos potenciales se realiza a través de la colocacion de
electrodos en el cuerpo, a este registro se le conoce como electrocardiograma (ECG). A continuacion se

muestra una grafica de un ECG normal.
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Figura 3.3 Trazo de un electrocardiograma normal
El electrocardiograma esta formado por una onda P, un complejo QRS y una onda T, en ocasiones
aparece una onda U. La onda P se debe a los potenciales eléctricos que tienen lugar cuando se
despolarizan las auriculas precediendo siempre a la contraccion muscular. El éomplejo QRS se debe a
los potenciales que se generan cuando ocurre la despolarizacion de los ventriculos. La onda T se debe a
los potenciales que se generan al repolarizarse los ventriculos.
El electrocardiograma esta formado por ondas de despolarizacion y ondas de repolarizacion, los

principios bésicos de la despolarizacion y repolarizacion se explican enseguida.
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Ondas de despolarizacion y ondas de repolarizacion.

En la figura siguiente se representa una fibra muscular cardiaca en sus cuatro fases de despolarizacion y

repolarizacion.
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Figura 3.4 Ondas de despolarizacion y repolarizacion en una fibra muscular cardiaca.

Durante la despolarizacion se pierde el potencial negativo normal del interior de la fibra y el potencial
de membrana se invierte, o sea se vuelve ligeramente negativo en el exterior. En la figura 3.4 A la onda
de despolarizacion, representada graficamente por las cargas positivas, se desplaza de izquierda a
derecha, despolarizando la primera mitad de la fibra, mientras que la otra mitad perrﬁanece polarizada.
Por tanto, el electrodo situado a la izquierda de la fibra esta en una zona negativa en el punto de
contacto exterior de la fibra, y el electrodo situado a la derecha se encuentra en una zona positiva; esto
hace que el aparato de medida inscriba un trazo positivo. A la derecha de la fibra muscular se observa
un trazo del potencial existente entre los electrodos. En la figura 3.4 B, la despolarizacion se ha
extendido a toda la fibra muscular, y el trazo situado a la derecha ha vuelto a la linea base, porque los

dos electrodos estan ahora en zonas del mismo potencial. En la figura 3.4 C se observa la
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repolarizacion de la fibra muscular, recuperdndose la positividad en el exterior de la fibra; la
despolarizacion ha recorrido la mitad del camino a lo largo de la fibra, de izquierda a derecha. En ese
momento, el electrodo de la izquierda esta en una zona positiva, y el electrodo de la derecha se halla en
una zona negativa. Esta polaridad es la opuesta a la de /a figura 3.4 A. Por eso, el trazo, como se ve a la
derecha es negativo.

En la figura 3.4 D, la fibra muscular se ha repolarizado por completo y los dos electrodos se encuentran
ahora en una zona positiva, con lo cual no se registra ningtin potencial entre ellos. De ahi que, en el
trazo de la derecha, el potencial vuelva una vez mas al nivel cero. Esta onda negativa es una onda de
repolarizacion.

Las corrientes de despolarizacion y repolarizacion, ademas de ser responsables de la generacion del
voltaje que se detecta en el electrocardiograma, provoca la generacion de campo magnético, que es
susceptible de ser medido utilizando la instrumentacion adecuada. En el corazon antes de que pueda
producirse la contraccién muscular, la despolarizacién debe propagarse a través del musculo para que
empiecen los procesos quimicos de la contraccion. Por Jo tanto, la onda P aparece al comienzo de la
contracciéon de las auriculas, y la onda QRS se produce al comenzar la contraccién de los ventriculos.
Los ventriculos permanecen contraidos durante unos milisegundos después de haberse producido la
repolarizacion, o sea, hasta después del final de la onda T. La onda de repolarizacion ventricular es la
onda T del electrocardiograma normal. Generalmente, algunas fibras del musculo ventricular
comienzan a repolarizarse unos 0.20 seg después del comienzo de la onda de despolarizacidn, pero
muchas otras no lo hacen hasta los 0.35 seg asi pues el proceso de repolarizacién dura unos 0.15 seg.
Por esa razdn, la onda T del electrocardiograma normal es una onda prolongada, aunque el voltaje de la
misma es considerablemente menor que el voltaje del complejo QRS, cosa que en parte se debe a su
larga duracion. |

Las auriculas se repolarizan en alrededor de 0.15 a 0.20 seg después de la onda P. Esto ocurre
exactamente en el instante en que la onda QRS se esta registrando en el electrocardiograma. Por eso, la
onda de repolarizacion auricular, conocida como onda T auricular, suele quedar enmascarada por el
voltaje de la onda QRS, que es de mayor voltaje. Por ese motivo, rara vez se observa una onda T

auricular en el electrocardiograma.
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En el electrocardiograma normal, los voltajes de las ondas dependen de la manera en que se colocan los
electrodos a la superficie del cuerpo y de la proximidad de los mismos al corazén. Cuando se coloca un
electrodo directamente sobre el corazén y se sitia un segundo electrodo en cualquier parte del cuerpo,
el voltaje del complejo QRS puede ser de hasta 3 a 4 milivolts. Este voltaje es pequefio comparado con
el potencial de accion monofasico de 110 milivolts que se registra directamente en el interior de la
célula del musculo cardiaco. Cuando el electrocardiograma se registra con los electrodos colocados en
ambos brazos, o en una pierna y un brazo, el voltaje del complejo QRS suele ser de 1 milivolts
aproximadamente si se mide desde el maximo de la onda R hasta el punto mas bajo de la onda S; el

voltaje de la onda P es de 0.1 a 0.3 milivolts; y el de la onda T, de 0.2 a 0.3 milivolts.

Derivaciones electrocardiogrdficas

Derivaciones bipolares de los miembros

En la figura 3.5 se muestran las conexiones eléctricas que se colocan en los miembros del paciente y el
electrocardiografo para obtener el registro electrocardiografico de las llamadas derivaciones estandar o
bipolares de los miembros. El termino bipolar significa que el electrocardiograma es registrado por dos
electrodos aplicados al cuerpo, en este caso, a los miembros. Por tanto, una derivaciéon no es un solo
cable conectado al cuerpo sino una combinacion de dos cables y sus electrodos que junto con el
electrocardiografo forman un circuito completo

derivacion I

JIT wOtoRALLET

Figura 3.5 Derivaciones utilizadas en electrocardiografia
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Como los registros de todas las derivaciones bipolares de los miembros se parecen entre si, no importa
la derivacidén que se utilice para diagnosticar las diversas arritmias cardiacas, porque ese diagndstico
depende principalmente de las relaciones temporales que existen entre las distintas ondas que existen
en el ciclo cardiaco.

Si lo que se desea es diagnosticar lesiones del musculo ventricular o auricular, o del sistema de
conduccion, entonces, la derivacidon que se registra es importante porque las alteraciones de las ondas
P, T y complejo QRST se modifican notablemente en el trazo del electrocardiograma en algunas

derivaciones, en cambio, pueden no afectar a otras.

Derivaciones precordiales

Con frecuencia, los electrocardiogramas se registran colocando un electrodo en la superficie anterior
del torax, encima del corazon, en uno de los seis puntos que se muestran en la figura 3.6. Este electrodo
se conecta al polo positivo del electrocardiégrafo, mientras que el electrodo negativo, llamado
electrodo indiferente, esta conectado normalmente mediante resistencias eléctricas al brazo derecho, al
brazo izquierdo y a la pierna izquierda. Por lo general se registran seis derivaciones en la pared anterior
del térax, que se obtienen colocando respectivamente el electrodo toracico en los seis puntos sefialados

en la figura 3.6.
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Figura 3.6 Derivaciones precordiales
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Derivaciones unipolares de los miembros

Otro sistema de derivacion que se utiliza con frecuencia es la derivacidén unipolar de los miembros
ampliadas. En este tipo de registros, hay dos miembros conectados, mediante resistencias eléctricas, al
polo negativo del electrocardidgrafo, y el tercer miembro esta unido al polo positivo. Cuando el polo
positivo esta en el brazo derecho, la derivacion se llama aVg; cuando esta en el brazo izquierdo, se

denomina derivacion aV/,, y cuando se sita en la pierna izquierda, se conoce como derivacion aVr

Derivaciones monopolares de los miembros

En este se registran las variaciones de potencial de un punto con respecto a otro que se considera con
actividad eléctrica 0. Se denominan aVR, aVL y aVF, por. a que significa aumento y se obtiene al
eliminar el electrodo negativo dentro del propio aparato de registro, ¥V por Vector y R (right), L (left) y
F (foot) segun el lugar donde se coloque el electrodo positivo, brazo derecho, brazo izquierdo o pierna

izquierda.
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3.3 Magnetocardiografiall2]

Otra forma de obtener el registro de la actividad cardiaca es a través de la deteccion del campo
magnético producido por las corrientes idnicas que dan como resultado la generacion del
electrocardiograma. Este campo magnético puede ser detectado utilizando la tecnologia adecuada; la
instrumentacidon necesaria para la obtencion de este registro es tecnoldgicamente mas compleja que la
que se utiliza para la toma de un ECG. Sin embargo de acuerdo a diversos articulos publicados, estos
registros contienen mayor informacion y sirven como complemento del ECG[10], en lo que se refiere
al incremento de la probabilidad de un buen diagnodstico utilizando estas dos técnicas, esta se
incrementa, pues de acuerdo al teorema de Helmholz las derivaciones del ECG y del MCG son
matematicamente independientes. Como se muestra en la figura 3.7 el MCG obedece a una relacion
vectorial, por lo cual se puede tener un registro en tres dimensiones de la actividad cardiaca,
generalmente se toma la componente perpendicular al térax. A diferencia del ECG el MCG tiene poca

interaccion con la piel y ademas no es necesario tener una referencia.

Figura 3.7 Componentes del campo magnético cardiaco

Andlogamente al electrocardiograma la generacion del MCG puede explicarse proponiendo un modelo
dipolar magnético. Analogamente a las derivaciones utilizadas en electrocardiografia, para la toma de
magnetocardiogramas el térax se divide en una malla de 6 X 6 mediciones (propuesta por Malmivuo,
Saarinen y Siltanen)[13] localizadas sobre la pared toracica anterior, esta malla constituye el estandar

en magnetocardiografia desde 1981. En la figura 3.8 se muestra una grafica de las divisiones descritas.
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Figura 3.8 Division del torax para las mediciones magnetocardiogrdficas

Asimismo se muestran en la figura siguiente, mediciones magnetocardiograficas de la region anterior
del torax.

Figura 3.9 El MCG normal, las mediciones mostradas son las componentes del campo magnético

perpendicular al plano frontal.
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En la figura 3.10 se muestra un magnetocardiograma tomado con un SQUID de pelicula delgada.
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Figura 3.10 Magnetocardiograma

Aplicaciones clinicas de la magnetocardiografia[14]

El musculo cardiaco es controlado por un elaborado sistema eléctrico el cual dispara y regula la
duracion y secuencia de las contracciones. La inhomogeneidad en el tejido provocado por una isquemia
u otro tipo de dafio (cicatrices) en el musculo cardiaco es una bien conocida fuente de irregularidades
eléctricas que provocan desequilibrios en el latido cardiaco o arritmias. Dichas irregularidades son
producidas cuando las seflales eléctricas en el corazon son propagadas con diferente velocidad
dependiendo de la ruta.

Para localizar y destruir un sitio arritmogénico, el procedimiento normal consiste en la insercion de un
catéter en el corazon, bajo monitoreo continuo de rayos X para la localizacion de la fuente de arritmia y
su subsecuente extirpacion del tejido dentro del corazdén. Generalmente la extirpacion es hecha

utilizando un pulso de radio frecuencia de alta potencia entregado a través del catéter al drea dafiada.
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Este procedimiento por lo general toma varias horas y requiere de un grupo de médicos y varios
asistentes, ademas de una significativa exposicion de rayos X, tanto del paciente como del grupo de
médicos, con la mayor parte del tiempo consumido en la localizacion de la fuente. Utilizando el MCG
es posible reducir significativamente la exposicion a los rayos X mientras se direcciona el
procedimiento de extirpacion, pues debido a su naturaleza puntual es posible saber el sitio exacto del
tejido dafiado.

Un tipo particularmente peligroso de arritmia, la taquiarritmia ventricular, es causante de uno de los
mas serios problemas de salud, llamado muerte cardiaca subita la cual es responsable de alrededor de
400 000 muertes anuales en los Estados Unidos. Es posible desarrollar criterios basados en MCG para
identificacion de riesgos de aparicion de esta enfermedad.

Una ventaja de esta técnica es que la permeabilidad magnética del tejido es similar a la del espacio
libre, esto hace que la sensibilidad del MCG no se vea afectada por la alta resistividad de la piel o del
tejido pulmonar. Esto hace posible obtener registros de regiones posteriores del térax que son dificiles
de realizar utilizando el ECG. Otra importante aplicacion de esta técnica es la obtencién de MCG
fetales pues los ECG fetales son dificiles de obtener debido a la interferencia de la sefial materna que es
de mayor magnitud que la del feto.

Otra ventaja de esta técnica es que el sensor no se pone en contacto con el sujeto, por lo tanto, no se
necesita ninguna preparacion de la piel, esto lo hace muy util para pacientes con quemaduras, por
ejemplo. El magnetometro (SQUID) también es capaz de detectar sefiales de dc, que estan asociadas
con el desfasamiento del segmento S-T en infartos al miocardio. Tales sefiales pueden también ser
obtenidas con el ECG pero con cierta dificultad, su valor clinico aun no ha sido plenamente
demostrado, debido a la dificultad técnica en la obtencién de las mediciones eléctricas. Por este hecho
han sido pocas las investigaciones sobre potenciales de de, lo que abre un campo de aplicacion bastante

interesante para el magnetocardidgrafo.
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3.4 Medicion de campo magnético

Técnicas de medicion de campo magnéltico

Existen varias técnicas para medir el campo magnético, una de ellas es utilizando la induccion
de corriente en una bobina. Dicho fenémeno ocurre cuando se acerca una bobina a un campo
magnético variable en el tiempo. El voltaje inducido en la bobina esta dado por la ley de Faraday V' = -
nd@/dt donde ¢ es el flujo magnético a través de una superficie cualquiera 4 y n es el nimero de espiras
de la bobina utilizada como sensor, con esta técnica se realizaron los primeros registros
magnetocardiograficos que se mencionaron al principio, una desventaja de esta técnica es que es
necesario un gran numero de espiras asi como la necesidad de varias etapas de filtrado.
La técnica mas apropiada para realizar mediciones magnéticas como las cardiacas se realizan
actualmente utilizando el SQUID (Superconducting Quantum Interference Device) este es el
dispositivo mas sensible que existe para detectar campos magnéticos extremadamente débiles. Un
SQUID es un transductor que convierte flujo magnético a voltaje. La salida de dicho transductor es un
voltaje, el cual es periddico con el flujo magnético con un periodo de oscilacién de un cuantum de flujo
magnético @, = h/2e ~ 2.07 fWb. De esta forma es posible detectar sefiales correspondientes a un
cambio en el flujo menores que @,.
Para su funcionamiento el SQUID combina dos fendémenos fisicos, cuantizacion del flujo magnético, el
hecho de que el flujo magnético @ en un circuito superconductor cerrado esta cuantizado en unidades
de @, y el efecto tinel de Josephson. Existen dos clases de SQUID, el SQUID dc y el SQUID rf, el
SQUID dc consiste de dos uniones Josephson conectadas en paralelo en un circuito superconductor, se
le-llama asi porque opera con una corriente de de. El SQUID rf se hace con s6lo una unién Josephson y
opera utilizando sefiales de alta frecuencia, este tipo de arreglo fue muy popular en la década de los
70’s, posteriormente se demostrd que el SQUID dc era mas sensible. A contin;lacién se describe el

funcionamiento de este ultimo.

EISQUID def15][16][17]
El magnetocardidgrafo que se pretende construir y del cual se presenta el avance en este trabajo, sera
del tipo dc. A continuacion se tiene un diagrama donde se muestran dos uniones Josephson conectadas

en paralelo para formar un SQUID de.
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Aislante - Superconductor

Figura 3.12 Uniones Josephson conectadas en paralelo. Aqui I es la corriente de alimentacion, @ es ¢l

Sflujo magndético externo y 6,y & son las diferencias de fase de la corriente a iravés de las uniones.

En el arreglo mostrado en la figura 3.12 existe una funcién de onda de los pares electronicos comin
tanto en la parte superior como inferior del arreglo. Para un arreglo simétrico, y en ausencia de un
campo magnético externo, las diferencias de fase son las mismas a través de las uniones. Cuando un
campo magnético es aplicado perpendicularmente al plano del arreglo aparece una diferencia de fase
entre las uniones.

Podemos escribir ]a relacion entre la diferencia de fase y el potencial vectorial de la siguiente forma
2e

5, =6,+" |4-dl
h

donde
or=6,-6; y O =6 -6.sonloscambios de fase en las uniones mostradas en la figura 3.12

Si sustituimos en la ecuacion de Josephson para la corriente ; _ ; (., s €l cambio de fase entre las
.

uniones se tiene
I =1.send; + [.osend;

Aqui I; y > son las corrientes criticas a través de las ramas que conectan a las uniones
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Sustituyendo a &, en la ecuacion anterior se tiene

[=1.sen & + Iczb‘e”((sl + 2e <IA dl)
h

Si derivamos la expresion anterior con respecto de ¢; después de elevarla al cuadrado, tenemos

1= [(les - 1e)? + 41112008 (T D) ]'?
Aqui :jA-di =@

Donde se ha supuesto que la union Josephson es de dimensiones tales que no almacena ningin campo
magnético y el flujo magnético @ es debido completamente al campo magnético externo perpendicular
al SQUID.

Si las corriente criticas I e I¢; son iguales, la expresion anterior queda como

HCDL,W
[ =21, cos( o )

4

La constante @y = h/2e = 2.07 fWb corresponde al cuantum de flujo magnético. Si alimentamos el
SQUID con una corriente constante y aplicamos un flujo magnético uniforme al interior del circuito de
la figura 3.12, el voltaje a través del SQUID oscila con un periodo dado por n@, (conn=0,1,2 .),si
el campo externo se incrementa lentamente, da como resultado un voltaje cuyo périodo, como se dijo
anteriormente, es multiplo de n@, lo que permite medir campos magnéticos menores que un cuantum
de flujo magnético.

A continuacidén se muestran algunas mediciones de voltaje vs. campo magnético utilizando un SQUID.
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Figura 3.13 Voltaje vs. Campo magnético en un SQUID dc, a la derecha se muestran los valores de las

corrientes de alimentacion.

Como se menciond la realizacion préctica de este sensor requiere de técnicas de crecimiento de
peliculas delgadas asi como técnicas fotolitograficas, pues sus dimensiones son del orden de
micrémetros, en el siguiente capitulo se explican las técnicas que se utilizan para la obtencion de
peliculas delgadas en particular la técnica PLD que es con la que se fabricaran las peliculas delgadas
superconductores para la realizacion del magnetocardiografo. Una imagen de este sensor tomada con el
microscopio de fuerza atomica METRIS 2000 del laboratorio de superconductividad de la UAM-A se

muestra en la figura siguiente.
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Figura 3.14 SQUID dc, la linea indica la localizacion de las uniones Josephson (SQUID

proporcionado por el Dr. John Clarke de la UC Berkeley)
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4 MATERIAL Y METODOS

En esta parte se describe el disefio y construccion del sistema de ablacién laser para la obtencion
de peliculas delgadas superconductoras. Se describen también los requerimientos para la obtencién del
transductor, la estructura utilizada cominmente en la disposicién de las uniones Josephson, asi como el
método que se utilizard para la obtencion de las peliculas delgadas superconductoras y las
caracteristicas que deben tener.

4.1 Construccion de la camara de ablacion

Un componente muy importante en la obtenciéon de peliculas delgadas por la técnica de ablacion lo
constituye el sistema de crecimiento pues gracias a este es posible obtener peliculas con buenas
propiedades eléctricas y magnéticas. El sistema de crecimiento consta basicamente de la camara
metalica, sistema de alto vacio y laser, la funcién principal de la camara es aislar los materiales de
crecimiento y substrato de una probable contaminacion durante la obtencion de las peliculas, ademas
de permitir mantener una atmdsfera con una presion y composicion deseada.

El material utilizado en la construcciéon de la cdmara fue acero inoxidable cuya composicion se

describe en la siguiente tabla.

Tabla I Tipo de acero AISI 304L
COMPOSICION QUIMICA NOMINAL
CMAX |Mn Si Cr |Ni Mo
.03 75 1.25 119.5 19.0 |-

Este material es el adecuado para este tipo de aplicaciones pues todos los aceros inoxidables contienen
un minimo de 12% de Cr, lo que permite la formacion de una delgada capa protectora de oxido de
cromo cuando el acero se expone a ambientes oxidantes, como es el caso del crecimiento en ambiente
de oxigeno. Otra ventaja de este material es que permite aplicarle un acabado con electropulido, esto
hace que las fugas virtuales disminuyan, las fugas virtuales son debidas a particulas que quedan
adheridas en las grietas que se forman en el material cuando el acabado no es muy fino, cuando se hace
el vacio puede ser que repentinamente estas particulas se desprendan provocando que se pierda el vacio
realizado.

La cdmara tiene geometria cilindrica con un didmetro de 40 X 20 c¢cm de alto, el espesor del acero es de

1/4". La camara tiene tres ventanas fabricadas también de acero inoxidable con un diametro interno de
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4" dos son para observacion (longitud = 12 cm) y una para entrada del rayo laser, la ventana por donde
penetra el rayo laser es mas larga que las demas (longitud = 24 cm), para evitar que sobre esta se
deposite parte del material que se evapora, y es la tnica que tiene colocada una ventana de cuarzo a
diferencia de las otras que tienen solamente vidrio. El cuarzo permite el libre paso del rayo laser sin

que absorba energia de él.

En la figura 4.1 se muestra un esquema de la camara as{ como la disposicion de los elementos

descritos.
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Fig. 4.1 Diagrama de la camara de ablacion

Los soportes donde se colocan el blanco y el substrato estdan montados sobre un motor que puede girar

con rapidez variable. La colocacién del motor dentro de la camara debe hacerse con cuidado pues las
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partes lubricadas del motor deben de sustituirse con un lubricante que tenga alta presion de vapor pues
de lo contrario al bajar la presion el lubricante se evaporard provocando que nunca se alcancen altos
vacios, ademads de provocar contaminacién a los elementos utilizados en la ablacion como el substrato
o los blancos. Para remediar este problema el lubricante se sustituyd por un lubricante para alto vacio.

A continuacién se muestra el interior de la camara metalica asi como los motores y soporte del blanco y

el substrato.

Figura 4.2 Soportes del blanco y substrato en la camara de ablacion

Este accesorio se agregd con el fin de utilizar mayor area del blanco y para que la pelicula resultante
sea uniforme en su composicion, pues la estequiometria del blanco cambia con la profundidad
conforme el material es ablacionado. Este fenomeno se observd al hacerle estudios de difraccion de
rayos X al blanco utilizado. Las graficas donde se muestra el efecto de la ablacidon sobre el blanco asi

como los cambios en la estequiometria en diferentes areas se muestra a continuacion.
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Figura 4.5 Estequiometria de la region ablacionada, la primera grdfica muestra la composicion en

una region mds externa del blanco y la ultima, de arriba abajo, la region mas profunda.
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Como se puede ver de las los espectros anteriores, en la region de menor profundidad la cantidad de Cu
disminuye, en el caso del Ba permanece constante y el Y aumenta con la profundidad del material. Para
eliminar este problema se rota el blanco pues esto permite uniformizar la region de impacto. Los
gradientes de temperatura sobre el blanco son grandes de tal modo que la interdifusion volumétrica es
importante y es por eso que se observan cambios en la estequiometria del blanco. El didmetro de los
blancos utilizados fue de 8 mm de diametro por 4 mm de espesor. En algunos sistemas se mueve el
laser para aumentar el area de barrido pero esto resulta mas complejo.

Para lograr que el superconductor depositado sobre el substrato tenga la misma estequiometria del
blanco, este debe someterse a un tratamiento térmico de por lo menos 650 °C en una atmosfera de
oxigeno, esto con el fin de ajustar la estequiometria y de que el compuesto deseado se forme, para esto
se coloco dentro de la camara una resistencia de 500 W y se aliment6 con un Variac a un voltaje de 50
Volts y 5 Amp. Para medir la temperatura se utilizd un termopar tipo K la lectura de la temperatura se
hizo a través de un multimetro digital. La introduccion de la corriente para alimentar la resistencia asi
como para la salida de la lectura del termopar y la entrada de corriente para los motores se hizo a través
de dos atravezadores uno con capacidad de 15 Amperes y otro de instrumentacion respectivamente,
estos se colocaron en la base de la camara.

Con el fin de proporcionar un mayor grado de libertad en la posicidn de los motores que soportan tanto
al blanco como al substrato, estos estan montados sobre bases rectangulares de cobre que permiten un
movimiento en X, Y y Z, dichos rectangulos a su ves estin montados sobre un riel circular lo que
permite el ajuste de los moédulos en cualquier posicion dentro de la camara. Este sistema de
movimientos es un diseflo propio pues en otros sistemas el soporte del blanco y el substrato son fijos y

solamente permiten un movimiento de acercamiento o alejamiento.
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4.2 Squid dc de pelicula delgada(18]
En la figura 4.6 se muestra la estructura del SQUID y su acoplamiento a un transformador de

flujo magnético.

< Lp c)
<
L ) E L i Ap
M;
a)

Bobina de entrada

Bobina recolectora

Uniones Josepson

Figura 4.6 a) Representacion esquemdtica del acoplamiento del SQUID al transformador de flujo b)
Un SQUID de pelicula delgada de estructura plana, d y D son las dimensiones del SQUID, Ketchen y
Jaycox mostraron que para este tipo de sensor los pardametros d y D se relacionan con la inductancia
de acuerdo a la relacion L ~ 1.25u,d, en el limite d =~ D/3, [19][20]. ¢) Un transformador de flujo

acoplado inductivamente a un SQUID plano.

Para su funcionamiento el SQUID es acoplado al campo magnético externo mediante un transformador
de flujo cuya funcién principal es captar un gran numero de lineas de flujo magnético, el acoplamiento
entre el SQUID vy este transformador es inductivo, como se muestra en la figura 4.6a. Aqui, L es la
inductancia del SQUID, M; es la inductancia mutua, L; es la inductancia de la bobina de acoplamiento,
Lp es la inductancia y 4 es el area de la bobina recolectora. E1 SQUID y el transformador pueden ser
crecidos en una misma oblea uno después del otro o bien en substratos separados, la disposicién de

estos elementos se muestran en la figura 4.7.
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bobia para arandela del SQUID
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Figura 4.7 Disposicion de las uniones Josephson y el transformador de acoplamiento.

El elemento basico para lograr un magnetometro de buena calidad, capaz de detectar campos
magnéticos bioldgicos, es una pelicula delgada de alta calidad hecha de un superconductor de alta 7.
Por razones tecnoldgicas y debido a su estabilidad en el rango de su temperatura de transicion, el
superconductor YBCO es el material mas ampliamente utilizado en la fabricaciéon de este sensor, en
parte debido al enorme esfuerzo realizado en la investigacién de sus propiedades. Debido a la
anisotropia del transporte eléctrico en las propiedades del YBCO, las peliculas delgadas deben ser
crecidas con el eje ¢ orientado normalmente a la superficie, esto con el fin de permitir una alta
circulacion de corriente en los planos cristalinos. La estructura cristalina del YBCO y del oxido de
cobre se muestra en la figura 4.8.

El oxigeno juega un papel muy importante en la obtencidn de la fase superconductora en YBCO. Por lo
tanto las peliculas deben ser crecidas en presencia de oxigeno (in sifu) o bien después del crecimiento
debe hacerse un recocido (in vitro) en un ambiente de oxigeno. Una de las técnicas mas comunes para
el crecimiento de peliculas delgadas de YBCO es la deposicion por laser pulsadb (PLD). El substrato
sobre el cual se realiza el crecimiento debe ser elegido cuidadosamente, pues de ello depende en gran
parte el éxito en la obtencion de una buena pelicula. Idealmente el substrato debe tener el mismo
parametro de red a y b del YBCO, en algunos casos se han utilizado algunos materiales tales como
SrTiO; (STO), LaAlO;, NdGaOj; asi como MgO, también se han utilizado zafiro, ytrio estabilizado con
zirconia y cobre. De estos, el STO ha sido el mejor para el YBCO pues los demds substratos requieren

de una capa “buffer” para facilitar un buen crecimiento. En una “buena” pelicula la densidad de

~
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corriente eléctrica debera ser tan alta como sea posible. Para lograr esto se requiere que la pelicula este
libre de defectos, fronteras de grano y que haya sido crecida con el eje ¢ perpendicular al

substrato, ver figura 4.8.

Estructura ortorrombica simple Estructura monoclinica simple

(YBaCu0) (Cusy

Figura 4.8 Estructura cristalina del superconductor YBaCuO y del CuQO.

A continuacién se citan algunas caracteristicas que debe reunir una pelicula delgada
superconductora para la construccion de un SQUID de.
o AltaT,, porlo general la temperatura critica en el YBCO es de 90 K.

e Pequeiio AT; esto se refiere al intervalo de temperatura en el que comienza la disminucion de la

resistencia y en la que se alcanza totalmente el estado superconductor un buen valor es AT < /K/ /(;x
e Lapelicula debe tener alta J, (densidad de corriente critica)>10° 4/cm’ a 77 K
» La superficie de la pelicula donde se construird el sensor debe ser poco rugosa < /0 nm, esta
caracteristica se observa con el microscopio de fuerza atémica. )
Algunas veces los defectos criticos son los bordes, asi como las fronteras de grano que pueden
formarse y propagarse hacia la superficie del YBCO, debido a que el efecto de interferencia cudntica se
observa en dos uniones, mas de dos uniones en la pelicula, debido a las fronteras de grano, puede
ocasionar que el efecto se aniquile debido a interferencia destructiva provocada por la existencia de
muchas uniones Josephson en el material. Por lo que respecta a los contactos, necesarios para la

alimentacion de corriente de dc en el SQUID, un requerimiento obvio es lograr que puedan transportar
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una alta densidad de corriente,(contactos ohmicos) por lo general estos se hacen evaporando oro en los

extremos del circuito superconductor que une las uniones Josephson.

4.3 Técnica de ablacion ldser para la obtencion de peliculas delgadas superconductoras.

Esta técnica consiste en hacer incidir un laser eximero (o YAG) pulsado sobre un blanco con
estequiometria apropiada, bajo condiciones adecuadas de densidad de energia del laser, presion parcial
de oxigeno, temperatura de substrato, y éangulo de incidencia del laser se forma un plasma
(generalmente conocido como pluma) el cual se deposita sobre un substrato. Los parametros de

crecimiento relevantes se listan en la Tabla 1.

Tabla II. Parametros de Deposicion Laser
Estequiometria blanco Y 1B2aCuz07.«
Magnitud del diametro del “spot” ~3 mm
Densidad de energia 1a2J/cm”
Longitud de onda 248 nm
Duracidn del pulso 30a40ns
Razon de repeticion la2Hz
Razén de deposicion ~0.1 a 3 nm/pulso
Presion parcial de oxigeno 100 a 200 mTorr
Distancia substrato — fuente ~4 cm
Rotacién del blanco 10 Hz

La ventaja notable de la técnica de laser pulsado es que conserva la estequiometria del material
utilizado como fuente, hasta en un 90%, y en gran parte por ello, se obtienen peliculas
superconductoras de alta calidad.

Una buena pelicula se logra haciendo variar parametros tales como: distancia blanco-substrato, blanco
se le llama al material que serd evaporado por el ldser. Se puede variar también la velocidad de rotacion
del blanco y del substrato, el vacio de la camara, la presién de oxigeno, el tiempo de deposicidon del
material, la energia del laser asi como su frecuencia.

Con este método se obtienen peliculas de diferentes calidades de superficie y reproducibilidad de

propiedades eléctricas.
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Las ventajas que esta técnica presenta se describen a continuacion

El crecimiento del material superconductor por PLD puede ser obtenido a bajas temperaturas de
substrato (~750 °C), en el caso en que la ablacion se lleve a cabo en un adecuado ambiente de
oxigeno. Con este proceso se obtienen in situ peliculas de composicion, fase, cristalinidad y
estequiometria de oxigeno correctas; buenas propiedades eléctricas y morfologia superficial de
buena calidad para aplicaciones, ademas de ser reproducible.

El procedimiento a baja temperatura, limita que la interface entre la pelicula en formacion y el
substrato reaccionen. Y con esto se obtienen espesores de interface mucho mas delgados,
comparados con los de otras técnicas.

Presiones altas de O; o N;O, durante el crecimiento, tienen la ventaja de prevenir la exodifusion
desde la pelicula crecida.

Con esta técnica se puede controlar bastante bien el espesor de las peliculas delgadas.

Existe una buena adherencia entre los compuestos depositados (YBaCuO) y los substratos
utilizados (SrTi0O3, MgO).

Las densidades de corriente que se obtienen, estan en el rango de 1x10%a 5x10° A/em? a 77 K.

El proceso es rapido, eficiente y relativamente barato.

Las dos limitaciones mas importantes de esta técnica son:

L)

La incidencia de la energia sobre la superficie del material del blanco controla colectivamente la
razon de ablacion, la variedad y la energia de las especies “extirpadas”. Particulas de diferentes
tamafios se forman durante el proceso de ablacion, las cuales pueden degradar la calidad de las
peliculas crecidas, sin ser este un problema insuperable.

Probablemente la limitacién mds grande del sistema PLD, en comparaciéon con las actuales
tecnologias, es que el area de las peliculas que pueden ser producidas se ve limitada por el area que

el haz tiene disponible para barrer.

En lo que se refiere al tratamiento térmico de las peliculas, a continuacion se muestran algunas técnicas

que han sido realizadas en varios laboratorios|[21]

L)

Depdsito a baja temperatura seguida de un recocido externo a baja temperatura. Las peliculas son
depositadas a una temperatura de substrato de 650 a 700 °C a unos pocos mTorrs de presion de
oxigeno. Posteriormente las muestras se exponen a recocidos externos por 3 hrs. a 450 °C en un

ambiente de oxigeno a presién atmosférica
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e Deposito a baja temperatura seguida por un recocido externo a alta temperatura. Las peliculas son
depositadas de 650 a 675 °C en un ambiente de oxigeno de 5 mTorrs. Enseguida, las muestras son
removidas del sistema de crecimiento y expuestas a un recocido, en ambiente de oxigeno a presion
atmosférica, por 1 hr. a 900 °C.

e Proceso a baja temperatura con recocido in situ. En esta técnica, la pelicula es depositada a una
temperatura de substrato de 650 a 675 °C con una presion de oxigeno de 100 mTorr, después es
recocida in situ, y entonces es enfriada lentamente hasta la temperatura ambiente. Esta técnica
produce peliculas delgadas superconductoras de alta calidad con excelente fiabilidad y
reproducibilidad en sus caracteristicas superconductoras.

Un aumento de la oxidacion en la fase gaseosa de la “pluma”, producida por el laser, parece ayudar en

la formacién de peliculas delgadas de alta calidad[22]. En la siguiente seccién se muestran los

resultados obtenidos utilizando esta técnica de crecimiento.
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5 RESULTADOS

5.1 Obtencidn de peliculas delgadas superconductoras de YBaCuO por el método PLD

Utilizando el método de ablacion laser se crecieron peliculas sobre substratos de cobre
electrolitico laminado (pureza de 99.9 %), las dimensiones de estas fueron de 3 X 3 cm y 1 mm de
espesor, como se menciond en la seccion anterior, este material es adecuado para crecer este tipo de
material pues el oxido de cobre tiene estructura monoclinica y parametros de red g, b muy semejantes
al YBaCuO. Esto evita que la pelicula sufra esfuerzos que puedan ocasionar su destruccion, pues las
capas atomicas que se depositan se ajustan adecuadamente a la base del oxido de cobre. El substrato
(CuO) fue pulido y posteriormente lavado utilizando las siguientes sustancias:
Xileno (3 minutos)
Acetona (3 minutos)
Metanol (3 minutos)
Agua (3 minutos varios enjuagues)
N3 para secado.
Posteriormente el substrato se introdujo en &cido clorhidrico al 10% por un minuto.
Para el crecimiento de las peliculas el substrato y el blanco se colocaron en los soportes de la camara, la
distancia entre blanco y substrato fue de 3 cm. El vacio de la camara se realizé utilizando una bomba
turbomolecular Leybold, modelo PT151 cuya velocidad de bombeo es de 151 litros por segundo.
Después de alcanzar un vacio de 10" mBares y calentar el substrato a 650 °C, se aplicé el laser
NdYAG durante 15 minutos creandose un plasma que se depositd sobre el substrato de Cu, la
frecuencia del pulso del laser fue de 10 Hz con un ancho de pulso de 5-7 nm y una A = 1060 nm.
Posteriormente una de las peliculas se sometié a un recocido en una atmosfera de“'\'oxigeno a 700 °C por

4 horas, y la otra a 800 °C por 4 hrs.

5.2 Caracterizacion de la pelicula delgada.
Para observar la morfologia de la superficie de la pelicula se obtuvieron imagenes del
microscopio electrénico de barrido, de fuerza atomica y se realizo un estudio de difraccion de rayos X

para saber la estequiometria del material depositado. Para conocer la Tc y AT (ancho de la transicion)
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de las peliculas superconductoras crecidas se obtuvieron espectros de susceptibilidad magnética vs

temperatura utilizando un criéstato de ciclo cerrado.

La observacion microestructural y los analisis quimicos elementales, se realizaron en un microscopio
electronico de barrido marca LEO 440 con una capacidad de 40 keV, acondicionado con un detector de
estado sélido de SiLLi con 1024 canales y rango de 20 keV de marca OXFORD. Las micrografias fueron
obtenidas a un voltaje de aceleracion de 20 keV y una densidad de corriente de 200 pA, mediante un
detector de electrones secundarios. Los analisis quimicos fueron obtenidos por difraccion de rayos X
con aplicacion a dispersion de energia (EDS), se realizaron analisis puntuales con un voltaje de
aceleracion de 20 keV, y densidad de corriente de 1nA, el tiempo de adquisicion para cada espectro fue
de 60 segundos en tiempo real. Se detectaron todos los elementos que generan R-X, a partir del Berilio.
El célculo de las semicuantificaciones se realizo utilizando el factor de correccion ZAF (efecto del
numero atdémico, absorcion y fluorescencia de la muestra procesada) y los resultados se normalizaron.

A continuacidn se muestra el resultado del analisis quimico obtenido por difraccion de rayos X.
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Figura 5.1 Grdfica de difraccion de Rayos X de una pelicula delgada
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En la figura 5.1 puede verse que estan presentes los elementos constituyentes del superconductor Y,

Ba, O y Cu la presencia de dos picos de Ba y Cu son debidos a la ionizaciéon. La proporcion de
abundancia de los elementos es proporcional al area bajo la curva. Para observar la rugosidad del
material se obtuvieron imagenes con el microscopio electronico de barrido. A continuacion se muestra

una imagen de una muestra sin recocido.

Mag- 0.22 KK

Figura 5.2 Imagen de una pelicula delgada utilizando microscopia de barrido, muestra sin recocer.

En la imagen de la figura 5.2 de la muestra sin recocer puede observarse que hay una distribucién
granular "difusa” , esta superficie se modifica notablemente cuando la muestra es recocida. Lo que nos
indica cualitativamente que ha aumentado el tamafio de grano debido al recocido, esto facilita el
transporte electronico debido a que disminuye el nimero de uniones débiles. La imagen de la muestra

recocida a 700 °C se muestra en la figura 5.3
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Figura 5.3 Imagen de una pelicula delgada utilizando microscopia de barrido, muestra

recocida a 700°C con flujo de oxigeno.

Para observar el perfil de la pelicula crecida se obtuvieron imagenes utilizando microscopia de fuerza
atémica. Esta imagen se obtuvo con un microscopio AFM marca Digital en la UAM-Azcapotzalco.
En la figura 5.4 se muestra una imagen obtenida, en ella puede verse un perfil de la superficie de la

pelicula, la distancia entre valle y cresta es de 0.0386 pm.
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Figura 5.4 Grdfica obtenida utilizando microscopia de fuerza atomica de una pelicula delgada sin
recocer.
A continuacion se muestra otra imagen obtenida con el mismo microscopio, de la pelicula recocida a

una temperatura de 700 ° C en un ambiente de oxigeno.
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Figura 3.5 Grdfica obtenida utilizando microscopia de fuerza atémica de la pelicida delgada recocida.
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Como puede observarse la rugosidad del material es aun superior a la recomendada(la éptima debe

estar en menos de 10 nm) para poder realizar el proceso fotolitografico y asi obtener la geometria
adecuada para el SQUID. Si se hiciera el proceso fotolitografico, al aplicar la resina se colaria por los
huecos provocando un perfil no uniforme en el SQUID.

Para investigar las propiedades superconductoras a diferentes valores de campo magnético del material
recocido se hicieron mediciones de susceptibilidad magnética. Esto se hizo utilizando un cridstato de
ciclo cerrado, un Lock-in, amplificadores y una computadora para la obtencion de los datos, a

continuacion se muestra la grafica obtenida.

1.8m~ Grafica de muestra recocida a 700 oC
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Figura 5.6 Grdfica de Voltaje contra Temperatura para una pelicula delgada utilizando

susceptibilidad magnética.
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Como puede verse de la grafica el material exhibe propiedades superconductoras, la temperatura de

transicion se encuentra cerca de los 40 K estas peliculas a pesar de tener un ancho de transicion

bastante grande son un buen resultado dado que el recocido se realizé in vitro.

A continuacion se muestran resultados de susceptibilidad magnética de la pelicula con un recocido de

800 °C.

. Gréafica de muestra recocida a 800°C
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Figura 5.7 Grdfica de Voltaje contra Temperatura para una pelicula delgada utilizando

susceptibilidad magnética.

Como puede observarse de la grafica la temperatura de transicion ha aumentado a casi 50 K casi 10
grados de diferencia con respecto a la primera. Aunque aun esta lejos de la temperatura del nitrogeno
liquido ha habido un progreso con respecto a la primera. En trabajos subsecuentes se buscard mejorar la
calidad de las peliculas principalmente en lo que respecta al aumento de la temperatura critica y la
disminucién de la rugosidad, parametro de singular importancia para poder realizar el proceso

fotolitografico con éxito.
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6 DISCUSION

Durante la construccién del sistema de ablacion uno de los principales problemas al que nos
enfrentamos fue la disposicidn de los elementos de soporte tanto del blanco como del substrato, para
esto se realizd un estudio exhaustivo de otras camaras revisando tanto literatura como otras cdmaras
como la del laboratorio de optica de la UAM-I y de la Universidad de California en Berkeley, a
diferencia de estas la nuestra permite la rotacion tanto del blanco como del substrato esto permite que
la estequiometria no tenga muchas variaciones pues como se menciond en capitulos anteriores la
estequiometria del blanco cambia con la profundidad, por consiguiente la pelicula crecida no tendra
una composicion uniforme alterando las propiedades dicha pelicula. El disefio realizado también
permite una mayor libertad en fa colocacién de los elementos que soportan tanto al substrato como al
blanco pues como estan colocados en una guia circular esta permite un movimiento casi en cualquier
lugar de la camara.

Durante la caracterizacion de la camara la primera prueba que se realizo fue la de vacio, al principio se
tuvieron muchos problemas con este pues ciertas partes soldadas tenian fugas y el vacio obtenido no
sobrepasaba los milibares. Para poder detectar las fugas se aplicé aire a presién y el liquido snoop, una
ves localizadas estas se procedid a resoldar la cdmara con soldadura eléctrica, después de esto se
obtuvo un vacio de 10 mBares. En el caso de las fugas virtuales estas no se pudieron eliminar
totalmente debido a que no se cuenta con una maquina de electropulido asi que el acabado se realizd
utilizando lijas de diferentes granos, el acabado final se realizé utilizando lija de agua de grano 400.
Cabe mencionar que a esta camara no se le realiz6 la deteccion de fugas utilizando helio.

Después de limpiar la cdmara con agua, acetona y xileno, se crecié la primer pelicula con los
parametros de crecimiento que se listaron en la seccion de resultados.

Un fenomeno que se observd al obtener la estequiometria del blanco, es Que la estequiometria
cambia para diferentes areas ablacionadas. Esto revela una limitacién que resulta en este fendmeno,
pues estas variaciones se ven reflejadas en la pelicula obtenida. Una solucién es disminuir el didmetro
del spot utilizando elementos opticos, otra es haciendo rotar tanto el blanco como el substrato
utilizando motores, en esta cdmara se optd por esta ultima.

Al obtener imagenes con el microscopio de barrido se puede observar que las peliculas presentan

una rugosidad de micrémetros lo que aun no es adecuado para realizar proceso fotolitografico pues la
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resina penetraria por las partes que no quedarian cubiertas por esta provocando que el perfil no fuera
uniforme. Para solucionar esto se crecerdn varias peliculas y se someterdn a distintas temperaturas de
recocido asimismo se implementara un sistema de alimentacion de oxigeno a la cdmara para realizar el
recocido in situ.

De las graficas de susceptibilidad magnética se puede observar que la temperatura critica es ain
baja, esto se atribuye principalmente al hecho de que el recocido se realiza in vitro, es decir, posterior
al crecimiento, y también a que el ambiente de oxigeno no se aplica durante el momento del
crecimiento.

Otra opcién también podria ser aumentar la temperatura de recocido a 900 °C para asi aumentar
la temperatura critica del material, la temperatura critica debe superar los 77 K para asi poder enfriar el

superconductor utilizando nitrégeno liquido que es mas barato que el helio liquido.
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8 GLOSARIO DE TERMINOS

Constante de Planck

Cuantum de flujo magnético equivalente a 2.07 femtoTeslas.

Flujo de campo magnético
Estirpamiento de material

Elemento sobre el cual se aplica el laser, es la fuente que proporciona el material
para la formacion de una pelicula delgada.

Pulse Laser Deposition (Técnica de deposicion de peliculas delgadas utilizando un

laser de alta energia)

Superconductor Quantum Interference Device (Sensor de campos magnéticos
extremadamente débiles cuyo principio de funcionamiento se basa en el fendémeno
de interferencia cudntica que ocurre al unir en paralelo dos uniones Josephson y
aplicar un campo magnético)

Farmaco utilizado para inhibir un tipo de canales 16nicos.

Dispositivo que permite introducir corriente al sistema de vacio.

Parte de la quimica que trata acerca de la cantidad de especies presentes en un
compuesto quimico
Material ferromagnético utilizado para blindajes electromagnéticos
femtowebers unidad de flujo magnético correspondiente a 10" Teslas x metro®
Temperatura critica, es la temperatura a la cual el material cambia del estado
normal al estado superconductor.

Corriente critica

Campo magnético critico



