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ntroduccion

La idea gue tenemos de una superficie rugosa esta relacionada con la nocién de biillo, pues
emos, por experiencia propia, que si una superficie esta lo suficientemente lisa, ésta briltara. Al
al que en la mayeria de los fendmenos naturales a escala humana, nuestra intuicion no esta tan
dida, al menos cualitativamente, pues podriamos establecer una escala de rugosidades segun el
o que observemos. El hecho de que el brillo de una superficie dependa del angulo al que se
serve a nadie le sorprende, pues lo experimentamos dfa con dia en distintas situaciones. Por
mplo, si viajamos por carretera a la hora que sale el Sol, o que se esté ocultando, el pavimento se
nportard como una superficie plana y reflejara luz hacia nosotros, sin embargo, si viajamos a
dio dia la carretera parecerd una superficie muy rugosa y no nos deslumbrara.

Nuestra idea intuitiva de relacionar el brillo de una superficie con su rugosidad no es del todo
recta, pues el brillo no es una propiedad inirinseca de ella, sino que depende de la longitud de la
ia incidente. Si hacemos incidir ondas de radio {con longitudes de onda del orden de metros)
re un vidrio esmerilado, éstas se reflejardn como si fuera espejo, mientras que ondas con longitud
onda en el visible {del orden de nanémetros), se esparciran dandonos una sensacién de una alta
osidad.

El esparcimienta de una onda por una superficie rugosa es de interés en diferentes ramas de
estigacién, como por ejemplo en imagenes de satélite, técnicas de radar, imagenes de ultrasonido
la medicina, técnicas de scnar, en astronomia, en fisica del estado sélido y en general en proble-
s relacionados con éptica. En particular, el problema de esparcimiento de luz, de ondas en el
ible, es de vital importancia en la industria de pinturas: esmaltes, barnices, vinilicas o de aceite,
Stera, asi como en la industria de pldsticos. Por ejemplo, en ta industria automottiz, tanto la pintura
mo los pldsticos que se utilizan deben de cumplir con cierios estdndares de brillo. El problema de
parcimiento de una onda por una superficie rugosa no es un problema reciente, pues el primero en
udiar este problema fue Rayleigh en 1877, aunque continua sin solucién en el caso general.

Dado que la propiedad de brillo de una superficie rugosa es de vital importancia en diversas
sas de investigacién bdsica, asi como en la industria, es indispensable el lograr caracterizarlas.
a teorfa muy utifizada para predecir el brillo de una superficie rugosa es la teorfa de Kirchhoff, y en
A aparecen dos cantidades principales como pardmetros de caracterizacion: la desviacién
adratica media de las alturas, o, y la longitud de correlacion lateral, .. Aunque hay diversos
rametros de caracterizacién para una superficie rugosa, en este trabajo se utiizaran aquefios que
arecen directamente en la tecria de Kirchhoff.



El objetivo de esta tesis es el de caracterizar estadisticamente superficies rugosas de pintu-
, concretamente superficies de latex con pequenas incrustaciones esféricas, incluidas con el tnico
de producir una rugosidad controlada en la superficie. Para tal objetivo se analizaron muestras por
dio de tres métodos fisicos diferentes: el microscopio de fuerza atémica (AFM}, del cual se
ienen imagenes de la superficie rugosa; el perfildmetro mecanico: del que se obtienen perfiles
j0s de la superficie rugosa, (comparando con los tamafios de las imagenes obtenidas del AFM); y
diciones directas del brillo, de las que se obtiene un valor de o a partir de las expresiones de la
ria escalar de Kirchhoff para el brillo.

La tesis esta dividida en seis capitulos y dos apéndices. El primer capitulo esta dedicado a la
ision de la teoria de caracterizacién de superficies rugosas, en donde se introducen los
-Ametros estadisticos que se utilizaran para el estudio de las mismas. E! capitulo dos estd dedi-
io a las muestras que se estudiaron; se mencionan los constituyentes y, en forma somera, la
ma de elaboracién. La parte de caracterizacion de superficies rugosas esta contenida en los si-
entes tres capitulos. En el capitulo tres estan los resultados del andlisis de las superficies por
dio del microscopio de fuerza atémica (AFM), asi como también una pequefia introduccién al
cionamiento del microscopio; en el capitulo cuatro tenemos los resultados del analisis realizado
1 un perfilémetro mecénico, asi como también una pequefia introduccién; en el capitulo cinco se
n calculado valores para el parametro de caracterizacidén o a partir de mediciones directas del
lo, en transmisién, por medic de un dispositive Gptice. Por Gltimo, tenemos el capitulo seis, dedi-
i0 a resumir los puntos més importantes obtenidos en la realizacién de la tesis. En forma de un
éndice, apéndice A, tenemos una breve introduccion a Ia teoria escalar de Kirchhoff, una teorla
y utilizada en el estudio del brillo reflejado por una superficie rugosa. En el apéndice B se han
tado con mas detalle algunos célculos relacionados con la caracterizacién estadistica de las superfi-
S rugosas.



Capitulo I

Superficies Rugosas

Es comun encontrar ¢l fenémeno de esparcimiento de una onda por una superficie rugosa
en problemas de distintas areas de la fisica, sin embargo, la metodologia para resolver este tipo
de problemas es la misma, sin importar su naturaleza. En la mayoria de los problemas précticos,
la superficie rugosa es descrita por una funcion aleatoria o pseudoaleatoria. En el campo de la
optica existen diversos métodos para determinar la topograffa de la superficie en forma directa: la
interferornetria, perfilometria, técnicas de microscopia electrénica, microscopia de fuerza aiémica,
etc.

Desde el punto de vista tedrico, podemos comenzar haciendo una division entre el estudio
de superficies periddicas y no periddicas. Las técnicas utilizadas en el estudio de cada una de las
superficies son obviamente diferentes, ya que se simplificaran las cosas debido a la ciclicidad de
las superficies periddicas, mientras que no seré el caso para las superficies no periédicas. Las
superficies periddicas dan lugar a un patrén de dispersién peculiar, ya que en ciertas direcciones
especificas, determinadas a partir de la relacién entre la longitud de la periodicidad de la superfi-
cie y la longitud de onda de la luz dispersada, tendremos una interferencia constructiva, dando
lugar a una mayor intensidad en la energia dispersada por la superficie. Dado que no existen las
superficies perigdicas perfectas, la teoria de superficies rugosas no periédicas tiene mayor rango
de aplicabilidad.

La cantidad de energia dispersada por una superficie rugosa, es decir, et brillo de una
superficie, depende del Angulo al que se observe, ademas de que también depende de la longitud
de onda con la que se ilumine la superficie. Esto lo que nos dice es que el brillo no es una
propiedad intrinseca de la superficie, si no que depende de su rugosidad efectiva, la que depende
a su vez, del angulo en que se observe y de |a longitud de onda de la luz incidente. Una superficie
puede parecer més rugosa conforme disminuimos la longitud de onda o nos acercamos a un
angulo de incidencia normal. Por ejemplo, una autopista de asfalto puede parecer rugosa a angu-
los pequefios, {medidos a partir de ia vertical), para longitudes de onda en el espectro visible {(del
orden de nm), mientras que seria una superficie plana para ondas de radio (con una longitud de
onda tipica de m). De modo que no tiene sentido el decir que una superficie se vea rugosa si no
se especifica la longitud de la onda que se esparce.



Criterio de Rayleigh.

El problema de dispersion de una onda por una superficie rugosa fue estudiado por pri-
mera vez por Rayleigh en 1877, quien consideré el problema de una onda plana monocromatica
incidiendo sobre una superficie periddica sinusoidal. Este trabajo condujo al llamado criterio de
Rayleigh con el cual se determina el grado de rugosidad de una superficie.

X N~ x N

Figura 1. Diagrama para determinar la diferencia de fase entre
dos rayos paralelos dispersados en dos diferentes puntos
de una superficie rugosa.

Consideremos una onda plana monocromatica incidiendo con un angulo & sobre una
superficie rugosa (Figura 1). Tomando en cuenta las ondas dispersadas en el plano azimutal, (el
plano XZ), a un cierto &ngulo 6, la diferencia de fase entre dos rayos dispersados en dos puntos
separados sobre la superficie es:

A¢ = k[ (hy — hz)(Coséy + Cos By) + (x2 - x1) (Sen &) — Sendy)] , (1)

donde k es el médulo del vector de onda incidente (y dispersado), por los puntos dispersores que
estan localizados en x; y Xz. Las alturas en el eje z con respecto de algun plano de referencia son
hn v ho. Para dispersion especular (6; = 6;) la diferencia de fase es:

Ap = 2 k Ah Cos 6y, 3]

donde Ah = by - he. La interferencia entre los dos rayos depende del valor de A¢ en comparacion
con . Si la diferencia de fase es mucho menor que x entonces tendremos interferencia construc-
tiva, mientras que si Ap ~ n entonces habrd interferencia destructiva, y disminuird la energia
dispersada en la direccién especular. El criterio de Rayleigh dice que si A¢ <« / 2 entonces la
superficie se considera plana, de lo contrario se considera rugosa. Si promediamos esta restric-
cién sobre toda la superficie, reemplazando Ah por o, donde o es la desviacion cuadrética media
de las alturas de la superficie, entonces el criterio toma la forma siguiente:

R.o<mi4, 3
donde R, es el llamado parametro de Rayleigh y esta dado por:

R, < kaCos(8). {4)



Entonces, para 8 =« / 2, foda superficie brillard como una superficie plana.

Por ¢l principio de Huygens, cuando una onda es dispersada por una superficie, podemos
pensar a los puntos dispersores como fuentes de ondas secudarias, de modo que el pairén de
dispersion dependerd de las diferencias de fase entre de los puntos dispersores, que esta dada
por la ec. (1}. Ahora, con dicha ecuacién, podemos analizar de forma intuitiva los efectos en la
dispersién de una onda por una superficie. Si la onda es dispersada per una superficie plana
entonces Ah= 0, y la diferencia de fase queda expresada de la siguiente forma:

A = k[(x; - x;) (Sen) — Send)] , (%)

de modo que la diferencia de fase serd cero para la direccién especular (6 = 62), por lo que
tendremos una interferencia constructiva y una gran cantidad de energia dispersada en dicha
direccion. Si observamos la superficie en otra direccion que no sea la especular, en general, la
diferencia de fase sera grande, (x; - x2} >> A/2, de medo que las ondas interferiran destructiva-
mente por lo que no tendremos energia dispersada. Esto sélo sucede cuando la superficie es
infinita, ya que para una superficie plana pero finita, tendremos la mayor cantidad de energia
dispersada alrededor de la direccicn especular, pero también tendremos energia dispersada en
otras direcciones dependiendo de la relacién entre las dimensicnes de la superficie y la longitud
de la onda a dispersar. Si ahora pensamos en una superficie rugosa en la que no se cumpla que
Ah = 0, la cantidad de energia dispersada en ia direccién especular dependera del valor de Ag,
dada por la ec. (2). Si la diferencia de fase es menor gue  en toda la superficie, entonces dicha
superificie dispersard la onda como si fuera poco rugesa, en caso contrario tendremos una interfe-
rencia destructiva, lo que ocasionard una disminucién en la energia dispersada en fa direccion
especular. Dependiendo dsl valor pomedio de la diferencia de fase en toda la superficie sera la
disminucién del brillo que se tenga, pero podemos adelantar que dicha disminucién puede ser
aproximada por el factor e-9/2, donde g es el llamado factor de Rayleigh, y que para el caso de
dispersién en [a direccidn especular estd dado por:

g =4k o? Cos?(8)), (6)

de modo que el pardmetro g es, de alguna manera, una medida de qué fan rugosa se ve una
superficie.

Para la dispersién fuera de la regién especular producida por una superficie rugosa, la
diferencia de fase para las ondas secundarias esta dada por la ec. (1). Dado que el primer
término es distinto de cero, ya no tenemos una interferencia total destructiva come la que se tenia
en supetficies planas, dandc como resultado una dispersion de la energia fuera de la region
especular. Esta energia dispersada recibe el nombre de campo difuso, mientras que a la energla
dispersada en la direccién especular se le llama campo coherente.



Caracterizacion estadistica de superficies rugosas.

Las superficies rugosas que podemos encontrar en la naturaleza, en general, no son
periddicas y no podemos predecir la forma de su superficie en un punto a partir de! conocimiento
de sus puntos vecinos. Dentro de este contexto podemos decir que los procesos mediante los
cuales la naturaleza produce las superficies rugosas son aleatorios, de modo que para caracte-
rizarlas es de gran ayuda la implementacién de técnicas estadisticas.

En la descripcién de superficies rugosas, después de haber definido una superficie plana
de referencia, aparecen dos cantidades esenciales: la distribucién de las alturas con respecto a
la superficie de referencia y la variacién de las alturas a lo largo de la superficie. Hay una gran
cantidad de distribuciones estadisticas y pardmetros utilizados en la descripcidn de superficies
rugosas, pero muchos son equivalentes entre si.

Dado que nuestro interés en el andlisis de las superficies rugosas es el de predecir el
brillo que observariamos de la superficie a partir de teorias de dispersidn de ondas en superficies
rugosas, y en éstas regularmente aparecen cantidades estadisticas como la funcién de dis-
tribucion de las alturas y la funcién de correlacion, éstas seran las cantidades y pardmetros que
se utilizardn para la caracterizacion de las superfices rugosas aleatorias.

Funcion de distribucion de las alturas.

La desviacién de una superficie rugosa aleatoria con respecto a una superficie plana de
referencia esta representada por la funcidn A{r), donde h es la altura de la superficie rugosa con
respecto al plano de referencia y res el vector posicion de los puntos en este plano. La superficie
se supone que forma parte de un proceso aleatorio continuo, A. La distribucién de las alturas en la
supefficie estd descrita por la funcidn de distribucién de las alturas p{h), en donde p(f)dh es la
probabilidad de que cuaiquier punto de [a superficie tenga alturas entre hy h + dh, con respecto a
la supertficie de referencia.

Para la caracterizacién de superficies rugosas es conveniente el asegurar que se cumpla
la siguiente condicion:

<h>,=rhp(h) dh =0, @

donde <...>¢ significa el promedio sobre toda la superfice. Esta claro que podemos asegurar que
el primer momento sea cero tomando el plano de referencia adecuado. Satisfecha esta condicién,
la desviacién estandar es igual a la raiz cuadratica media (o} y esta dada por:

a:\/ <K > (8)

En ia caracterizacion de las supertficies rugosas aleaiorias se utilizan también otros
parametros, como por ejemplo la media aritmética definida de la forma siguiente:



Rmedia_a.r:fméxim = jw ] h ] P(h) dh. (9)

Este paramtero esta relacionado con o a partir del conocimiento de p{h), por ejemplo, si
p{h) es gaussiana entonces Rmega arimstica= o V2 /7. Otros parametros incluyen el punto con la
mayor altura en toda la superficie, asi como también la distancia vertical entre la altura maxima y
la minima. Sin embango estos pardmteros no aparecen en la teora de dispersién de ondas por
superficies rugosas, por lo que no seran utilizados.

La funcién de distribucidén de alturas usualmente se toma como una funcién gaussiana, &s
decir, que p(h) tiene la siguiente forma:

)= —1\/2= 2T, (10)
a big

Esta funcién tiene la forma de la Figura 2 y contiene el 96% de su distribucién dentro de
20 alrededor de la media. Esta funcién es simétrica, lo que implica que en la superficie hay igual
probabilidad de que un punto fenga una altura mayor 60 menor que la media, y que todos los
momentos impares de h son cero.

Gx)

X

-4 -2 2 4

Flgura 2. Graflea de una funcién gaussiana, con media cero
y desviacién estdndar Igual a uno.

La suposicién de que la funcién de distribucidn de las alturas $ea una gaussiana no siem-
pre es correcta, ya que se ha visto que depende de la forma en que s$é produjo 1a superficie. Bajo
condiciones controladas se pueden producir superficies que presenten una funcién de distribucidn
muy diferente a una gaussiana, sin embargo, pocdemes asegurar que cuando en la forma en que
se crea la superficie intervienen mas de un proceso aleaterio y que no tienen relacién uno con
otre, la funcién de distribucién de las alturas es cercana a una gaussiana. Esto tiene sustento en
el teorema de limite central: si una variable aleatoria y es la suma de variables aleaterias x, en
donde las variables y; son independientes, se puede demostrar, bajo ciertas condiciones ge-
nerales, que la varable y tendra una distribucién gaussiana.



Funcion de correlacién.,

Con la funcién de distribucién de las alturas caracterizamos a la superficie en la direccién
perpendicular a ella misma, pero no basta con esto para diferenciara entre muchas superficies
que tienen distintas escalas de rugosidad. En fa Figura 3 se tienen dos perfiles generados por
computadora cuya funcién de distribucién es gaussiana, y tienen el mismo valor de o = 0.2 um.
Para ambas la longitud es la misma 512 puntos 6 L =512 ym.
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Figura 3. Perfiles generados por computadora con una longitud de 512 puntos
y con una funcién de distribucidn de alturas gaussiana. Ambaos perfiles
tienen o = 0.2 um, pero diferente A: el perfil superior tiene A=Sumy
el perfil infetior tiene A= 20 pm.

Aunque los perfiles tengan la misma o, se puede observar que la escala de la rugosidad
es diferente, de modo que lo que necesitamos es una funcién que caracterice la distribucién de
las alturas en el plano en que la superficie vive. Dicha funcién es la funcién de correlacion:

CR=Q/cD <k h(r +R) >;, (i

donde e! simbolo < ... »s denota el promedio sobre toda la supetficte. La funcién K{R) repre-
senta las alturas de {a superficie con respecto a una superficie plana de referencia que satisface
la ec. (7). Una funcidn alternativa es la llamada funcidn de autocovarianza AC(R), que es simple-
mente la versién no normalizada de la funcién de correlacion, de modo que coincide con la fun-
cidn de correlacién salvo un factor constante:

ACR) =02 C(R). (12)

Las simetrlas en la fisica juegan un papel muy importante en el desarrollo de las teorias
en cualquier rama de la fisica, y en esta rama del estudio de las superficies rugosas alealorias
también tenemos simetrias Utiles, como lo son la isotropia de la superficie, que sea estacionaria,
etc. Si suponemos que la superficie es estacionaria e isotrépica, es decir, que posee una inva-



tianza traslacional y que no posee una direccién privilegiada, podemos expresar a la funcién de
correlacian de la siguiente forma;

CR=/N<hYhGT+R)>,. (13)

El que una superficie sea estacionaria significa que la probabilidad de gue un punio en la
superficie e encuentre con una altura h(r) es independiente de r, es decir, cualquier propiedad
estadistica que dependa de dos ¢ mas puntos en la superticie, depende solamente de la magni-
tud del vector que une dichos puntos y no de sus valores absolutos. Otra forma de interpretar ei
que una superficie tenga la propiedad de ser estacionaria, es que la estadistica de cualquier
seccion de la superficie serd la misma que la estadistica de otra seccion de la misma superficie,
aunque seria mas correcto afirmar que la estadistica de una seccidn serd similar a la de otra
seccién en la misma muestra, ya que tendriamos que aseguramos de tomar una longitud o un
drea, segln el caso, lo suficientemente grande, como para tener una buena estadistica que
englobe la naturaleza de la superficie. A través de simulaciones numéricas se puede tener una
idea de las dimensiones necesarias de la muestra para observar la propiedad de que sea estacio-
naria: en general, la muestra debe de medir alrededor de 50 veces la longitud de correlacion. {11.

La interpretacidn fisica de la funcidn de correlacion consiste en comparar el perfil f{r) con
el mismo perfil trasladade h (r + R). Si en el perfil ex15ten petiodicidades, éstas apareceran en
forma de oscilaciones en la funcion de correlacién.

La funcién de correlacién tiene ia propiedad de que G(0) = 1, 6 o2 para la funcién de
autocovarianza. C(R ) tiende a cero conforme R crece. La forma en como tiende a cero depende
de la naturaleza de la superficie y la distancia a la cual los puntos dejan de estar correlacionados.
Lo anterior s6lo es aplicable para las superficies que son realmente aleatorias ¢ que poseen una
distancia finita a la cual los puntos ya no estan correlacionados, ya que, por ejemplo, para una
superficie senoidal la funcién de corretacién tomara la forma cosenoidal reflejando su naturaleza
periddica y nunca tendera a cero. La funcién de correlacién tiene fa siguiente propiedad:

|C(RY| <C(0) para R >0. (14)

Otra propiedad importante que posee la funcidn de correlacion es que la segunda deri-
vada de [a funcién C{A) respecto a R, se puede expresar como la funcién de correlacién calcu-
lada a partir de la derivada del perfil de la muestra, es decir:

C (Ry=—Cs (R). (15)

La funcién de correlacién puede ser calculada a partir de los datos que representan las
alturas de un perfil a partir de la siguiente definicién:

CR)= Zh(r)h(r +R), (16)

(1)2

donde i es el numero de datos, o2 es la varanza y r= 1, ..., n son los datos que representan
las alturas .

11



Esta forma de calcular la funcién de correlacion se sigue a partir de la definicion pero
resulta impractica cuando queremos analizar muestras de mas de 100,000 datos, ya que es
mucho el tiempo invertido en el calculo, (en el apéndice B se discute en detalle este asunto). Para
evitar estos problemas de célculo se hace uso de otro método a fravés del poder espectral, que
veremos mas adelante.

Una de las formas de la funcién de correlacion que se supone usualmente en la teoria de
dispersién de una onda por una superiicie rugosa es la funcidn gaussiana, [1], {10], que esta dada
por la siguiente expresidn:

C(R) = e~ RIY, (17)

donde A, es usualmente Hamada longitud de correlacién y es la distancia a la cual la funcién de
correlacién cae al valor de 1/e. La definicién anterior de !a longitud de correlacién sera con la que
trabajemos, aunque ho es la tnica, pues también se puede definir A; como aquel valor para &l
cual la funcién C(R) cae a 0.05 del valor de o2, o también para 0.1, aunque también es aceptado
el valor de R en donde se tenga el primer cruce con el cero [10]. El que una funcién gaussiana se
ajuste a la funcién de correlacién determinada a partir de datos experimentales, depende de las
condiciones en que se produjo la superficie, ya que se ha visto que la gaussiana no siempre es la
méas apropiada, [2], [11]. Otra funcién de ajuste utilizada es la exponencial, que tiene la forma
siguiente:

C(R) = ¢~ URI/AS), (18)

Aungue la funcién de correlacién exponencial sea !a funcién que, bajo clertas circunstan-
cias, se ajuste mejor a los datos experimentales, no es la mas conveniente, ya que tendremos
dificultades si consideramos momentos de orden mayor en la superficie, debido a que tenemos
una discontinuidad en la deriviada en el origen de esta funcién.

Para evitar estos problemas en el origen con la funcién de correlacién exponencial, Fung y
Moore [12], proponen la siguiente funcidn:

C(R) = &~ {ORUAD (1~ ORI} (19

Esta funcién tiene la propiedad de tener una forma gaussiana cerca del origen y exponen-
cial para valores suficientemente grandes de |R |. El coclente de ambas longitudes de corve-
lacién, A4 y Az, determina la distancia a la cual ocurre el cambio de gaussiano a exponencial. En
esta funcién tenemos dos pardmetros en vez de sélo uno. Otra funcién, o familia de funciones, es
la propuesta por Hoenders et. al. que tiene la forma siguiente:

(@ R/A)

&R =250y

Ky (ay RIS, {20)

donde I'(v ) es la funcién gamma definida como ['(v) = [~ -1 etdt y K, es la funcién de Bessel
modificada de orden v. a, es un escalar de normalizacién que, cuando A = A; hace gue se cum-
pla que C,(ic) = e~'. Cuando v toma el valor de 1/2 la funcién corresponde exactamente a una



funcién exponencial {Figura 4, linea punteada), mientras que para v— oo, la funcién es la gaus-
siana, (Figura 4, linea entrecortada}, de medo que para los valores intermedios de v tenemos una
combinacidn de ambas (Figura 4, linea continua). Con la funcién de correlacién de Hoenders,
podemos hacer el ajuste con una sola longitud de correlacion.

Figura 4. Grafica de la funcién de correlacién de Hoenders para diferentes
valores de ». v =1/2 corresponde a la funcidén exponencial, linea
punteada; v = 20 corresponde a una gaussiana, linea entrecortada;
y v = 3/2 corresponde a una combinacién de ambas, linea continua,

Un punto importante que debemos de tomar en cuenta, es que en la determinacion de la
funcién de correlacién a partir de datos experimentales, ésta es sensible a la eleccién del tamafio
del intervalo utilizado en la discretizacion de [a superficie, ya que si tenemos una superficie ru-
gosa caracterizada por una funcién de correlacion exponencial que presenta muchas oscilaciones
en un espacio pequefo, es decir, con alta frecuencia, es probable que si nuestro intervalo de
discretizacion no es lo suficientemente pequefio, no se observen las oscilaciones pequefias,
perdiéndose informacién. En la préctica, las funciones de correlacién determinadas en supeticies
rugosas reales, son distintas a las propuestas anteriormente, ya que para R grande tienden a
oscilar, teniendo partes negativas, {ver Figura 5).

La forma tipica de ias funciones de cotrelacién es la siguiente: al inicio, muy cerca del
origen, se comportan de forma parecida a una funcién gaussiana. En seguida, se pueden ajustar
a una gaussiana o a una exponencial, dependiendo de la forma en que se produjo la superiicie
rugosa. Conforme nos alejamos del origen, la funcidn de correlacion empieza a tener oscilaciones
grandes, producto de la pobre estadistica con la que se obtuvieron los valores de G(R) para R
grandes.

Para la interpretacion de las oscilaciones a R grandes, tenemos que tener mucho cuidado,
ya que provienen de efectos como el tamaiio de la muestra, lo que introduce oscilaciones parési-
tas o espurias. En general, las funciones de correlacién de las superlicies rugosas no se deben
de considerar como tales mas alla de un décime de la distancia de la muestra [13], sin embargo,



oscilaciones a distancias menores son evidencia de mas de una longitud de correlacién en la
muestra [14], especialmente si mas de un proceso es responsable en la formacién de la superficie.

0 200 400 5§00 800 1000

Flgura 5. Grdfica tipica de la funcién de correlacién de un perfil
real, con tamaiio de 2,000 um. En la grafica se muestran
solamente las primeras 250 pm del perfil total, a manera
de ejemplo.

Funcion de estructura.

La funcién de estreutura S(R ) es otro pardmetro estadistice utilizado para describir superfi-
cies rugosas aleatorias que se define como el cuadrado de la diferencia de las alturas:

SRy= <[h(H) ~h(r+ R]*>5 21
donde el simbolo < ... > representa el promedio sobre toda la superficie.

La funcién de estructura es formalmente equivalente a la funcién de correlacién en el caso
de superficies estacionarias, ya que estan relacionadas de la forma siguiente: S(R) = 2 o= [1-
C(R) ]. Sin embargo, la funcién de estructura tiene la propiedad de que es independiente de la
eleccién del plano de referencia, a diferencia de la funcién de correlacién. En general, la funcion
de estructura no aparece de forma explicita en la teoria de dispersién de ondas por una superficie
rugosa.

Funcion caracteristica.

Otra funcién es ia llamada funcién caracteristica, que se define como la transformada de
Fourier de la funcién de distribucién de las alturas de la superficie rugosa, y en una dimension
tiene la siguiente forma:

Y= p(h) e dh. (22)

-0



Esta funcién contiene informacién sobre la modulacidn de ia fase de una onda en la superfi-
cie Tugosa, aunque dicha informacién es la misma que la contenida en la funcién de densidad de
probabilidad de las alturas. La funcién caracterfstica en dos dimensiones tiene la siguiente forma:

x2Gn s, R)= | plhs, by, R) e itoked gy gy (23)
donde hyy k> son las alturas de la superficie en dos puntos diferentes con respecto a la superficie
de referencia y separadas por un vector R.

Funcion de densidad del poder espectral.

La funcion de densidad del poder espectral o simplemente el poder espectral ofrece una
descripcion alternativa para las superficies rugosas aleatorias. Esta definida como la transfor-
mada de Fourier de la funcién de correlacién no normalizada, es decir, de la autocovarianza:

a?

e Jw

Pk) C(Rye* 4R, (24)

En la definicién anterior se ha hecho la eleccién de definir la transformada de Fourier de
esa manera, de modo que la transformada inversa no fiene ningdn factor. Obviamente la
definicién puede varar en un factor de 2x dependiendo de la convencion.

Podemos reescribir el poder espectral en términos de las alturas de la superficie, sustitu-
yendo C(R) en la ecuacion anterior. La funcién de correlacion en el caso de superficies infinitas Ia
poedemos expresar de la forrma siguiente:

, 1 ’ .
C (R) =lim AM —oo -‘A--M—a_",'z' . h (l') h (r + R) dr, (25)
donde Ay el el area de la superficie analizada,

Sustituyendo la ec. (25) en la (24) obtenemos una ecuacion para calcular el poder espec-
tral a partir del conocimiento de las alturas de la superficie rugosa:

P(k):limm_mm;?(|fh(r)e“” ar | )2. (26)

El poder espectral difiere de todas las anteriores funciones ya que es capaz de describir la
distribucién de las afturas en la superficie con respecto a un planc localizado en la media y la
distribucién de las alturas a lo largo de la superficie. Si integramos el poder espectral para todas
las frecuencias, es decir, el drea bajo la curva de! poder espectral, obtenemos la varianza de la
superficie:

Jm Pk)dk = (27)



Si la superticie rugesa no tiene la propiedad de isotropia, es decit, que no presenta las
mismas caracteristicas en cuaquier direccion entonces el poder espectral dependera de la direc-
cién en que se calcule. El poder espectral para una muestra que tenga una funcién de correlacién
gaussiana y que presente una longitud de correlacién en el eje x diferente a la del eje vy esta dado
por :

ERNS AT BAY Ayt

Pk, k) = 2 fme_[( 1 ) "'().2 ) ]ez(krr+kzy)dx dy = i’b_ll e_( 7t} e_( 52) L (28)
2P Jow 4

donde A1y Ao son las longitudes de correlacion en la direccion x y v respectivamente. La forma

del poder espectral es también una gaussiana, con media cero y desviacion estandar v2 / 2; con
f=1, 2 para las direcciones xy y.

En caso de que la funcién de correlacion no siga un comportamiento gaussiano sino
exponencial, el poder espectral toma la siguiente forma:
By o? 1
P(k;,kz)=%— g—(ll+lz)el(klx+kZJ")dx(i):=l TZ e .
- T 2
(2m) e 142 (1_1) + kj (l—z) + ks

. 29

que es justo el producto de dos Lorentzianas, cada una con media igual a cero y con un ancho de
2/A;, I=1,2, justo a la mitad de la méxima altura. En la Figura 6 tenemoes la gréfica de P(ki,k)
como funcidn de Ky, con la misma o y las mismas longitudes de correlacion, de modo que
podemos comparar e poder espectral cuando tenemos una funcién de correlacién gaussiana o
exponencial.

Figura 6. Gréfica del poder espectral para una supetticle rugosa con
una funcidn de correlacién gaussiana (linea entrecortada) y una
funcién exponencial {linea continua), con =4 ym y ambas
longitudes de correlacidn A= 1pm, 1=1,2,



El poder espectral para el caso en que la funcién correlacion es exponencial se acerca a
cero mas lentamente que el poder espectral con funcion de correlacion gaussiana, o que nes
indica que tenemos en nuestra superficie rugosa componentes de mayer frecuencia.

Propiedades de superficies rugosas de ordenes mayores .

En la teoria de dispersion de una onda por una superficie rugosa, es Util la informacion
proporcionada por propiedades estadisticas de 6rdenes mayores que las que hemos visto hasta
ahora: la funcién de distribucién de alturas y ia funcidn de correlacién, asi como otras equiva-
lentes a éstas.

La funcién de distribucién de las alturas de un orden mayor a la que ya se hizo mencion
seria 1a luncion de probabilidad ps{hy,hs, Ry, R2), en donde pa(hy,he, R, R2) dhydhe es la probabi-
lidad de que el punto localizado en Ay tenga una altura entre hy y b+ dfyy y que otro punto loca-
lizado en A tenga una altura entre hs vy he+ dho. Para una superficie que sea estaclonaria,
isotropica y que posea una distribucién de alturas gaussiana, la funcién de probabilidad toma la
siguiente forma:

~ By? + ko'~ 2 By C(R) )
1 e 202 (1-CR))
2102 V1-C(RY

Sitomamos el Iimite |B — o en la ecuacion anterior, esperariames que las alturas de ios
puntos ya no tuevieran relacién uno con otro, de modo que la probabilidad total fuera simple-
mente el producto de las probabilidades por separado, y ésto es justo lo que se obtiene:

pahy, g, R) = (30)

p2(hy, ha, Ri)— p () p(ho) an

Y si tornamos el limite {A] —s 0 lo que obtenemos de la ecuacién anterior es Jo siguiente:

v

p2 (R, kg, R))— phy) 6(h) — o). 32)

La ec. {31) es el caso particular de una funcién de probabilidad de alturas de varias va-
riables. Si tenemos un conjunto de variables aleatorias y; y cada una con una probabilidad
gaussiana, entonces la probabilidad conjunta serd nuevamente gaussiana, con la siguiente forma:

Py (x) X20 oy Xp) = R My x.xj) (33)

YQ2o"A

dende en el argumento esta implicita 1a suma sobre iy J. La matriz M;; esta definida come la
matriz inversa de Cy A es el determinante de €, donde C tiene la forma siguiente:

<xX2 > <Xy XoFs - < XjXn>s
2
< X > < Xa©> e KXo Xp>
O = 2 XKi>g 2 <8 2 Ap~s . (34)
2
< Xn X1 < Xp XoFs ... < XgtPs



En general, si las variables x; son independientes entonces la probabilidad conjunta se
reduce al producto de las probabilidades de cada variable por separado.

Funciones de cotrelacion de érdenes mayores, es decir, correlaciones entre las derivadas
de d6rdenes mayores del perfil rugoso, las podemos obtener mediante la siguiente expresidn,
llamada ecuacién de Papoulis:

& h(r) 8 h(n) >, = (—1)* g2 FHrHC (g ~1)

———— 35
Oxc® Dyeb Oxcdyd B3+ 3 yb o 9

donde C{ry - A es la funcién de correlacion, {a través del cambio de variable A— (r - 7). En esta
ecuacion pedemos notar la importancia de la existencia de la derivada de la funcién de corre-
lacidn, ya que es necesaria para tener correlaciones a 6rdenes mayores de la superficie.

Un punto interesante es que, si una superficie posee una funcién de distribucion de las
alturas gaussiana, todas sus derivadas de orden mayor seran también gaussianas y una vez que
conocemos su funcién de correlacion podemos obtener la funcién de correlacion de dos variables,
o de dos puntos, a partir de la ec. (35). De modo que la funcién de distribucién de ias alturas de
muchas varables y la funcidn de correlacién de dos variables, para superficies con una funcién
de probabilidad de alturas gaussiana y una funcién de correlacion bien comportada, quedan
determinadas a partir del conocimiento del valor de o y de la funcién de correlacion de la superfi-
cie.

La ec. {35) se puede utilizar para calcular promedios de las derivadas de las alturas de la
superficie, tomando el limite rp— r:

RN Fh() & C (rg 1)

L AP Z "= romr s 38
S ooy dwol prer e (38

que podemos reescribir como sigue para el céleulo del valor de ¢ de las derivadas de la
superficie:

i 2 2§ _
<(6‘h(r)) >s=0.2w_r) lrp=r - 37

{ Hx2i

Ahora podemos darnos cuenta de la importancia de la existencia de la derivada de la
funcién de correlacién C(A) en A =0, ya que ésta determina la existencia de los promedios de las
derivadas de las alturas de la superficie. Para el caso de la funcién de correlacidn exponencial, la
primera derivada tiene una discontinuidad en el arigen, de modo que las siguientes derivadas no
serén finitas en ese puntc. A partir de las ecs. (36) y (37) tenemos que los valores para o de las
derivadas serdn infinitas. Como conclusién, para superficies que posean funciones de correlacion
exponenciales, tendremos gradientes infinitos para R = 0, y dado que en la préctica no podemos
obtener dichas mediciones podemos asegurar que ninguna superficie puede tener una funcion de
correlacion que presente un comportamiente exponencial cerca del origen.



Otros paramelros estadisticos para una superficie rugosa.

Un pardmetro estadistico utilizado en la descripcién de una superficie rugosa, que involu-
cra tanito a o como a la longitud de correlacién A., es el llamado gradiente de o, 0. Para el cal-
culo de dicho parametro podemos utilizar la ec. (37). Si una superficie fiene [a propiedad de
isotropia y posee una funcién de correlacién gaussiana, og toma la siguiente forma:

ah ahy? 2
crg=\/<(a—x) >,=\/<[5;) >s=a[, (38)
donde podemos observar que un incremento en el valor de o produce el mismo efecto que el
disminuir el valor de A en el valor og.

Otro parametro utilizado en la teoria de dispersidén de una onda por una superficie rugosa
es el radio de curvatura r; de los puntos de la superficie, que estd dado por:
dt n
— =, 39
ds e (39)
donde n es el vector unitario normal a la suerficie, t es el vector unitaric tangente a la supetficie

Yy s es la longitud de arco. Para una superficie rugosa en una dimensién la curvatura esti dada
por:

an 2 (a2
re= —[I +(E)] [E;E') . (40

Si reemplazamos las derivadas por sus promedios entonces, para una funcién de corre-
lacién gaussiana, el radio de curvatura torna la siguiente forma:

2 32
mﬁuL[Hg] .
243 o Ay

El radio de curvatura promedio de una superficie puede ser de ayuda para determinar el
rango de validez de algunas aproximaciones hechas en la teoria de Kirchhoff, (ver apéndice A).

(41)

c

Simetrias en supetficies rugosas.

El andlisis de un problema se puede simplificar de manera considerable si se toman en
cuenta las simetrias del problema. En el caso del estudio de superficies rugosas también conta-
mos con algunas propiedades de simetria, que nos pueden ayudar a que el modelo sea mas
sencillo, como por ejemplo, que nuestra muestra sea isotrépica, o que sea estacionaria; o que
tenga propiedades come ergodicidad, cuando tratamos con estudios estadisticos, como es el
caso.



Isotropia.

Una superficie rugosa se dice que es isotrdpica si su estadistica es independiente de Ia
direccién en que se realice. Esta propiedad es de gran ayuda para la simplificacién de la teoria,
ya que las cantidades que dependan del vector entre dos puntos de la superficie, sélo
dependeran de la magnitud de dicho vector. Como ejemplo, tenemos la funcién de correlacién,
C(R), donde el vector R es la separacién entre los puntos cuyas alturas se desea saber que tan
relacionadas estan, y si la superficie se considera isotrpica entonces ya no dependera del vector
R, sdlo de su magnitud. Para el caso en el que las superficies muestren una anisotropia se puede
extender el estudio introduciendo, por ejemplo, dos longitudes de correlacién A, y Ay, donde Ax
seria la longitud de correlacién en la direccidén x y A, lo seria en la direccidn perpendicular a x. Un
ejemplo para la funcion de correlacién podria ser la siguiente:

Clx, y) = e_("f a7 (42)

El que una superficie sea isotrépica 0 no, depende de cémo se haya producido y de su
evolucién con el tiempo. Por ejemplo, la superficie del mar &en presencia de vienio presenta una
anisotropia, pues la direccion del viento determina una direccidn privilegiada. Lo mismo podria
pasar en ¢l caso de superficies rugosas producidas por fracturas en materiales, ya que el material
podria tener una resistencia al esfuerzo diferente en cada direccion. Otro ejemplo més cercanc al
objeto de estudio de esta tesis, en la aplicacién de una pintura sobre una superficie pueden
producir anisotropias, o eliminar dependiendo el métedo.

Superficies estacionarias.

La propiedad de que una superficie sea estacionaria se puede ver desde varios angulos:
podemos decir que una superficie es estacionaria si cualquier altura h(r) scbre la superficie es
independiente de r. Andlogamente, podemos decir que una superficie es estacionaria si presenta
una invarianza traslacional, es decir, que la estadistica de una parte de la superficie sera igual a
la estadistica de otra parte de la misma superficie. Sin embargo, hay que tener cuidado cuando
comparamos estadisticas de diferentes partes de una misma superficie, ya que no sélo basta con
mantener ia misma longitud o la misma area en el anlisis, segln sea el caso, sino que también
debemos tomar una seccién lo suficientemente grande para considerar que tenemos una buena
estad{stica representativa de la superficie. El tamafio de Ja muestra que debemos considerar esta
en términos de la longitud de correlacidn, y a través de simulaciones numéricas de superficies
rugosas aleatorias nos podemos dar una idea del tamafio necesario de la muestra. Como ya se
habia mencionado, el tamafio debe ser mayor a 50 veces la longitud de correlacién [1].

Ergodicidad.
Cuando estudiamos y caracterizamos superficies rugosas por medio de propiedades

estadlsticas, lo que estamos haciendo es describir un nimero infinito de superficies. Estas superfi-
cies se les conoce como realizaciones, Podemos tener superficies que tengan una distribucion de

20



alturas gaussianas, que tengan una funcién de correlacién gaussiana con determinada iongitud
de correlacién, con cierto valor de o, etc. pero ser diferentes, es decir, cada superficie es una
realizacidn diferente. La propiedad de ergodicidad lo que nos dice es que cualquier promedio
estadistico tomado sobre diferentes partes de una misma realizacion, (promedio espacial }, es el
mismo que el promedio de la misma cantidad sobre distintas realizaciones, {promedioc de ensam-
ble). Para que esta suposicion sea valida, de nuevo, al igual que cuando analizamos si una superfi-
cie es estacionaria, tenemos que tomar una longitud o un area lo suficientemente grande como
para asegurarnos de tener una buena estadistica. Si tenemos superficies que cambian con el
tiempo el concepto de ergodicidad tiene el mismo significado, es decir, que promedios sobre la
misma parne de la superficie a tiempos diferentes, (prormedio temporal), es igual a promediar de
forma instantanea sobre distintas realizaciones, {promedio de ensamble). La propiedad de ergodi-
cidad implica la propiedad de ser estacionaria, ya que realizamos promedios sobre distintas
partes de un mismo perfil y esperamos que la estadistica sea la misma.

Métodos de caracierizacion alternativos.

Las técnicas estadisticas discutidas con anterioridad no siempre resultan apropiadas para
la descripcién de superficies rugosas, ya que existe un tipo particular de superficies que no
poseen parametros bien definidos, llamadas superficies fractales. Hasta aqui se han tratado a las
superficies rugosas como un proceso continuo aleatorio, pero en algunos casos puede ser méas
apropiado fratar de describirias como un proceso discreto.

Superficies fractales.

Las superficies fractales se caracterizan por contener estructura a todas las escalas. La
forma que presenta a una escala se repetird en todas a las que se observe dicha superficie.
Dadas las caracteristicas de las superficies fractales, éstas estardn confinadas en un volumen
finito pero poseeran una 4rea infinita. Esta propiedad es descrita por [a dimensién de Haussdori-
Besicovitch, D + 1, donde D es [a dimension de la superficie fractal cuando se corta por un plano.
Para las superficies que no son fractales el valor de D es 1, mientras que para las fractales el
valor de D estara entre 1 y 2. Esta dimensionalidad la podemos relacionar a la funcion de probabi-
lidad de alturas, ya que, para superficies de una dimensién, dicha funcidn satisface la siguiente
relacién:

lh(x+A)=h(x)| ~A7, (43)

para A pequefias, donde el factor @ es conocido como el exponente de Lipschitz, de modo que el
valor de dicho exponente determina la forma de la superficie. Para un valorde a entre 0y 1, la
superficie es continua pero no diferenciable, por lo que se considera como fractal. El exponente o
esta relacionado con la dimensién D atravésde a=2-D.

Las superiicies fractales no se pueden caracterizar por los pardmetros discutidos con
aterioridad, ya que por ejemplo el promedio <t?> es infinito debido a la existencia de estructura a
escalas infinitamente pequefas, de modo que no podemos definir un parametro ¢como la des-
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viacion cuadratica media. Tampoco es apropiado definir una funcién de correlacién para la superfi-

cie, ya que tenemos un orden a gran escala, lo que conduciria a una longitud de correlacién
infinita.

Un método plausible para la descripcion de dichas superficies es a través del uso del

poder espectral P(k). Para las superficies que satisfacen [a ec. (43), el poder espectral toma la
forma siguiente:

1
~ — 44
PE)~ = (44)

donde v esté relacionada a la dimensionalidad D de la siguiente forma:

5-»
2

D=

’ (45)

donde v toma valores entre 1y 3. Para estos rangos de v la transformada de Fourier de P(k ) es
infinita, de modo que tendremos una funcidn de correlacion infinita, asi como o {ver ec. (24)).
Dado que las superficies fractales se caracterizan por contener estructura a todas las escalas,
éstas estaran confinadas en un volumen finito pero tendrén area infinita.

En la practica nunca tendremos superficies fractales, es decir, que nunca tendremos
superficies que tengan la misma estructura a cualquier magnitud dadas las limitaciones de las
técnicas de medicidn y a la estructura molecular (discreta) de la materia, de modo que lo que
podemos tener es una supetficie que tenga propiedades fractales sobre un rango limitado de
frecuencias k: ki< k < k. ko estaria limitada por la resolucion o el intervalo minimo posible de
medicion del aparato, mientras que k; estaria limitado por el tamafo de la muestra. Se ha visto
que en superficies producidas por fracturas se observan propiedades fractales en un cierto rango
de longitudes de onda, y lejos de ese rango tienen un comportamiento diferente [15].

Superficies rugosas como producto de procesos aleatorios discretos.

Una supetriicie rugosa puede ser considerada como una superficie generada por medio de
procesos aleatorios discretos. Esto tiene ciertas ventajas, ya que en las técnicas de determi-
nacién de las alturas se toman puntos discretos espaciados una determinada distancia, y
después de unir, o mejor dicho interpolar, tales puntos se obtiene una superficie continua.
Podemos redefinir las funciones que caracterizan las superficies rugosas en términos de puntos
discretos. Por ejemplo, la funcién de correlacién de las alturas de N puntos [a podemos calcular
de la siguiente manera:

N Z:\:ll hl hn‘+j

C,=C(jAx) = -
i J N—J E:.\_r_-lhfz

. (46)

donde Ax es la longitud entre punto ¥ punto sobre la superficie. Definiciones analogas a la ante-
rior son las que podemos tener para las demas funciones.



Un meétodo utilizado para describir superficies rugosas de procesos aleatorios discretos es
la teoria de Markov: tomemos una funcién f({f) que puede tomar los estados discretos fi, &, f, .-
, saltando de un estado al otro en tiempos de transicion &, &, I3, ... . Las transiciones de un
estado a otro estan determinadas por la matriz de probabilidad de transicién P, donde F;; es la
probabilidad de saltar de un estado / a un estado j. Si la matriz P se considera independiente del
tiempo entonces tendremos un proceso estacionario. Si las variables de tiempo las consideramos
como la distancia sobre la superficie rugosa y las f; las alturas de la misma a partir de una superfi-
cie de referencia entonces la superficie que obtendremos estard formada por puntos discretos
f(t). Las caracteristicas de la superficie estaran dadas a partir de la matriz de transicién P y los
estados discretos f. Para que un proceso sea llamado proceso de Markov necesita cumplir con
que cada elemento de la matriz de transicicn P depende solamente de los puntos anteriores, es
decir, que p(fy| fo-1,f0-2,00-8.0.) = P (fal fo1).

Al igual que en el caso de un proceso continuo, la propiedad de ergodicidad tiene el
mismo sentido en el caso discreto, pues para cada eleccidén de la matriz Py #; tenemos un
namero infinito de realizaciones de la superficie.

Medicion de superficies rugosas.

Para tener una mejor comprensién de los problemas en la fisica, es necesario tener en
mente cuales son los tiempos y las distancias caracteristicas del problema. Para el analisis de
superficies rugosas también es importante tener claro cudles son las distancias que nos interesa
caracterizar, para asi determinar la técnica a utilizar. Por ejemplo, no es lo mismo obtener ima-
genes via satélite de la superficie de la Tierra que conocer la superficie producida por una fractura
de una viga de acero. De este modo las caracteristicas de los aparatos y las técnicas de medicion
tienen que ser tomadas en cuenta para la superficie en particular y el propdsito del andlisis. Sin
duda alguna, caracteristicas como la longitud o ef 4rea de muestreo, el intervalo de discretizacion,
la resolucién del instrumento, la forma y el tamafio de la muestra, son cantidades que pueden
afectar la medicién de una superficie rugosa.

Para caracterizar una superficie rugosa se debe de tener claro cuales son las estructuras
de interés, ya que, en general, se tienen rugosidades en un amplio rango de escalas. A escalas
atémicas se hace presente el cardcter discreto de la superficie. Los métodos descriptivos utiliza-
dos en la caracterizacién de una muestra usualmente son continues y las técnicas utilizadas
suponen también este hecho, pero debemos estar seguros de que el método elegido esté en
concordancia con la informacién que se desea obtener. Esto es porque los aparatos para registrar
la topografia de la superficie, pueden registrar solamente rugosidades en un cierto régimen. Por
ejemplo, en el caso de obtener una imagen de la superficie de la Tierra a través de un sonar con
una resolucién del instrumento de 1um obviamente no serfa la mejor desicidn, al igual que anali-
zar la superficie rugosa producida por una fractura en una viga de acero con ondas de radio.
Lejos de estos casos triviales nos encontramos con otras dificultades un poco mas sutiles de
eleccién de metodos: métodos de contacto continuo y métodos de contacto discreto.
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Métodos de contacto.

Un método cominmente uiilizado es ef llamado método de contacto, que basicamente
consiste en una punta muy delgada y aguda, que recorre fa superlicie. Con este método se
obtiene 1a topografia de la superficie y se puede digitalizar la imagen, y almacenar los datos para
su posterior analisis. A partir de los datos se puede obtener el valor de o y la longitud de corre-
lacion lateral A., asi como otros pardmetros estadisticos. La idea bésica de esta técnica es que la
punta esté siempre en contacto con la muestra, reportandonos el comporiamiento de fa superfi-
cie. En un principio se ufilizaron puntas con forma cdnica, truncadas en ia punta con ciertos
radios, que tenian una resolucion limitada por las dimensiones de Ia punta, ya que rugosidades a
mencres escalas no las podia observar. En la actualidad se utiliza una herramienta poderosa que
es el microscopio de fuerza atdémica, cuyos detalles discutiremos en el capitulo 3. El método de
contacto puede parecer apropiadc para determinar la perfilometria de una superficie, pero tam-
bién tiene sus desventajas, y éstas son que si ia superficie es muy suave, la misma punta puede
dafarla, y si la superficie tiene una protuberancia en cierta zona, la punta puede romperia y apa-
recerd sélo una pequefia protuberancia en los datos arrojados por el instrumento. Lo mismo
puede ocurrir pero ahora con una superficie dura con respecto a {a punta, pues podemos tener
deformaciones plastica de la punta o simpiemente rupturas. Tratando de evitar estos problemas
los microscopios modemos utifizan puntas hechas de diamante.

Métodos donde no hay contacto.

Para la medicidn de superficies rugosas existen varios métodos que se consideran gue no
son de contacto con la superficie, donde la técnica empleada depende de la resolucién requerida.
Entre elios los hay eléctricos, con fluidos y también por dipersién de radiacién. En general, con
este tipo de métodos no podemos obtener informacién de [as alfuras de fa superficie, sin embargo
podemos estimar pardmetros como el valor de o de las alturas. Las técnicas eléctricas se basan
en la medicidén de capacitancias, inductacias y resistencias, dependiendo de la muestra. Dentro
de las téenicas que utilizan fluidos, estan el agregar material a una superficie hasta cubrir la
rugosidad a un cierto plano de referencia, 0 medir el tiempo que le torma deslizarse a un fluido
sobre la superficie. Como es de esperarse, ninguno de estos métodos tienen una buena resolu-
cién v no conducen a medidas precisas. Los métodos de dispersién de ondas electromagnéticas
incluyen mediciones del campo coherente y del difuso de la radiacién dispersada. En el limite de
superficies poco rugesas, el campo coherente nos proporciona informacién sobre o y la disper-
sién espacial de la parte difusa sobre la longitud de comelacion de la superficie. E|l uso de ra-
diacién laser, proporciona informacién con mayor presicién: para el caso de las alturas de la
superficie se puede alcanzar una cota inferior de alrededor 0.1 Ay de 1 ym para las fongitudes
de correlacién de la supericie.

Otro método es el que utiliza el valor de la integrai del campo difuso sobre todo un hemisfe-

rio, y para el caso de pequefias rugosidades (o << 1), este campo total Ay esta relacionado con &
de la superficie de ia siguiente forma:
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A

Ry = RO( (47)
donde Ry es el campo dispersado por una superficie plana y A es la longitud de onda de la ra-
diacién dispersada. A partir de esta expresidn podemos determinar el valor de o a partir del
conocimiento de Ay, para distintas longitudes de onda. La ecuacién anterior la podemos obtener
de la teoria de Kirchhoff para superficies con una distribucidn de alturas gaussiana. La aproxi-
macién anterior hay que sefialar que es vélida sdlo para angulos de incidencia cercanos a inciden-
cia normal, y bajo la suposicién de que o << A

Otros métodos épticos hacen uso de interferometria, donde no es necesario suponer la
distribucion de alturas. La resolucién de esta técnica es de unos cuantos angstroms para las
alturas y de alrededor de 2 um para la resolucién lateral. En general, como es natural, entre
mayor resolucién requiramos mayor seré la sofisticacion de la técnica.

Limitaciones de las técnicas de medicion.

Las mediciones de parametros estadisticos de superficies rugosas dependen de las téchi-
cas ulilizadas debido a las caracteristicas inherentes de las superficies, es decir, su estructura
discreta a nivel atémico que puede dar como resuftado un amplio rango de longitudes de onda en
el espectro de frecuencias. Esto lo que significa en el poder espectral P(k ) es que tenemos una
amplia regién de k en donde Ja funcién no es cero. Las longitudes de onda mas grandes, ¢ lo que
es lo mismo, 1as frecuencias mas bajas dependen del tamafio de la muestra, mientras las frecuen-
cias més altas dependen de la resolucién del aparato y también del tamano de la muestra. Estos
dos limites en las longitudes de onda son los que determinan los parametros de rugosidad: los
parametros como o y A, dependen de las longitudes de onda mas grandes, mientras que las
longitudes de onda menores determinan las pendientes, curvaturas y gradientes de drdenes
mayores de la superficie.

Debido a que las mediciones de las componentes de longitudes de onda {(espaciales) més
grandes en la superficie dependen del tamario de la muestra no es de extrafarse que los
pardmetros como o dependan del tamafio de la muestra analizadas. De hecho, Syles y Thomas
(4] proponen una relacion entre o y el tamario de la muestra L:

ok, (48)

donde la constante de proporcionalidad es lamada topotesia. En la practica, Ia relacion anterior
se cumple $élo en un intervalo de longitudes de onda.

La componente de longitud de onda més pequeria que puede ser determinada en una
superficie rugosa depende de la resolucién del aparato, o el espaciado entre puntc y punto sobre
la superficie. Si dicho espaciado es muy grande entonces la estructura fina, caracteristica de las
superficies con funcion de correlacién exponencial, no serd evidente. De hecho, la frecuencia mds
aita que podemos encontrar en el poder especiral, si se toman los puntos a una frecuencia f
seré la frecuencia de Nyquist= f/ 2.



Capitulo II

Preparacién de Muestras

Las pinturas en general, pueden ser sistemas muy compiejos en su constitucién, asi como
en la elaboracion. Desde el punto de vista de composicidn, las pinturas poseen una matriz que
soporia a los pigmentos, que a su vez son dispersores de luz y son, en parte, los responsables
del color en una pintura, ya que algunas matrices absorben luz déndoles una apariencia de color.
También poseen cargas que ayudan a dare las propiedades necesarias a la pintura como
pueden ser lavabilidad, poder cubriente, rendimiento, reologia (visco-elasticidad), etc., asi como
otros aditivos: antiespumantes, dispersantes, humeclantes, coalescentes, solventes, efc. El pro-
ceso de elaboracidn de una pintura no es sencillo, pues se debe disefiar el proceso de fabricacion
con sumo cuidado para una optimizacién en la pintura. Cantidades y tiempos pueden ser determi-
nantes en una elaboracién exitosa de la pintura. Ademds de los problemas que se presentan en
el disefio y la elaboracién de la pintura a nivel del laboratorio, se tienen otras complicaciones al
escalar el proceso de produccidn, es decir, al producir grandes cantidades de pintura.

Las muestras que se estudiaron fueron las mds sencillas que se pudieron hacer, consis-
tiendo Unicamente de Idtex, agua y esferas duras para producir una rugosidad controlada en la
superficie.

Componentes.

Las superficies que se estudiaron fueron elaboradas con el menor nlmero de materiales
posible, siendo latex la matriz utilizada y esferas duras como reguladoras de la rugosidad en la
superficie de la pintura.

Latex.

Desde el punto de vista quimico, &l Jdtex es conocido como un pofimero en emulsion, es
decir, una serie de cadenas de polimeros, de longitud arbitraria (formado por reaccién de
mondémeros), suspendidas en una matiz acuosa y estabilizadas con un tensoactivo
{emulsificante). Dentro de los polimeros tenemos la siguiente clasificacién: cuando se utiliza un
s6lo tipo de mondmero para producir la cadena, se le denomina homopolfmero, cuando lo hace-
mos con dos tipos diferentes de mondmeros se les conoce como copolimero; cuando lo hacemos
coh tres se conocen como ferpolimeros; y asl sucesivamente. El latex dentro de esta clasificacion
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es un copolimero, en donde los dos mondmeros utilizados son acetato de vinifo y acrilato de
butifo (ver Figura 7).

0

I
CH, =CH — O — C — CHs

CH —CH, —CHy — CH, — O — C — CH = CH,

Figura 7. Estructura quiinica de la molécula de acetato de vinilo
{superior) y de acrilato de butilo {inferior).

En la produccién del latex primero se mezclan los dos monémeros (acetato de vinilo v el
acrilato de butiio) en un tanque de alimentacién de mondmeres. Las cantidades en la mezcla de
ambos mondmeros estan optimizadas desde el punto de vista de costo y para la composicién
deseada. Un punto importante es que la mezcla de los mondmeros es poco soluble en agua. El
acetato de vinilo es un poco méas soluble en agua que el acrilato de butilo, pero ninguno de los
dos se considera soluble en agua. '

El reactor donde se sintetizard el ldtex se prepara con agua y emulsificante (un tenso-
activo, del cual se dard mas adelante una introductidn), y se aumenta su temperatura hasta
alrededor de 90° C, manteniéndose constante en todo el proceso. El emulsificante, al ser un
tensoactivo, posee una parte hidrofébica y otra hidrofilica, de modo que tiende a formar agrega-
dos en el agua, denominados micelas. El tamafio de las micelas se controla mediante la tempe-
ratura del reactor y la agitacidn de las aspas, y en general el didmetro de las micelas es de alrede-
dor de 30 nm o menor. Ademas del latex y el emulsificante, se agrega un iniciador al reactor. El
iniciador con la temperatura se rompe para formar dos radicales libres, éstos reaccionaran con los
monémeros formando el polimero.

Enseguida se dosifica la mezcla de los dos monémeros del tanque de alimentacién poco a
poco al reactor. Dado que la mezcla es poco soluble en agua, se sitta preferencialmente dentro
de las micelas de emulsificante. Para ser precisos, algunas moleéculas de mondmero
(preferentemente los mondmeros de acetato de vinilo, dada su mayor solubilidad en agua en
comparacién al acrilato de butilo) quedan disueltas en el agua.

Ambas moléculas de monémero poseen dobles enlaces entre los carbonos, uno tipo o y
otro tipo x (ambos enlaces covalentes). Los dos enlaces no son equivalentes, pues difieren en
energia al igual que en simetria. De acuerdo al principio de maximo traslape, [20], el enlace o es
més fuerte ya que el traslape de los orbitales es mayor que en el enlace n. El enlace doble tiene
energfa de alrededor de 610 KJ/mol, mientras que el enlace ¢ tiene una energla de 346 KJ/mol.



Los radicales libres se mueven en todo el reactor hasta que encuentran a los mondémeros,
al principio los disueltos en el agua y después los que se encuentran en el interior de las micelas,
formadas por el emulsificante. El radical rompe el enlace tipo = del enlace doble volviéndose o,
quedando un enlace libre en un carbono. Este enlace libre rompe a su vez otro enlace doble de
otro mondémero formando un enlace o vy de este modo quedando unidos dos mondmeros. El
enlace libre de esta segunda molécula rompe otro doble enlace de otra molécula, uniéndola a la
cadena y asi sucesivamente. Cabe mencionar que una molécula se puede unir con otra de su
misma especie o ¢con la otra distinta.

E! proceso termina cuando todas las moléculas de monémero han reaccionado, formando
el polimero dentro de las micelas. Si s6lo un radical llega a la particula, tendremos sdlo una
cadena larga formada por tedos las monémeros, pero en realidad esto no es lo que sucede,
debido a que muchos radicales entran y salen de la particula, coexistiendo dentro de la particula
varios radicales a la vez. Dos radicales poliméricos que estan creciendo, pueden encontrarse y
reaccionar entre si, deteniéndose la reaccién, (reaccién de terminacion).

Una vez que ha terminado la reaccién dentro del reactor, es decir, todas los mondémeros
han reaccionado con otros y hemos terminado con muchas particulas rodeadas con tensoactivos
dispersadas en agua, ya podemos aplicarlas como si fueran una pintura, y es lo que se conoce
como latex. Al aplicar el {atex sobre un sustrafo, el agua comienza a evaperarse dando lugar al
fendmeno de coalescencia. El agua entre las particulas de polimero rodeadas de tensoactivo,
comienza a desaparecer, evapordndose, y dichas esferas se empiezan a acercar. Cuando las
particulas estan lo suficientemente cerca una de la otra se unen para formar una sola particula,
ya que es energéticamente mas favorable esta condicién que las dos esferas por separado. Para
gue esto suceda tenemos que eliminar el tensoactivo que rodea al polimero, pues éstos no per-
miten que se acerquen lo suficiente como para poder coalescer. Para la eliminacién del emulsifi-
cante se utiliza otro tensoactivo llamado coalescente.

Después de que se ha agregado coalescente en el proceso y Se empieza a evaporar el
agua de la pelicula aplicada, es entonces cuando puede tener lugar dicho fenémoeno de coale-
scencia. Para que la pelicula al secarse quede plana es importante el hecho de haber tenido
control sobre el tamafio de las partfculas, ya que si tuviéramos esferas de diferentes tamanios
tendriamos ondulaciones a la hora del secado. Esta claro que si esperamos el suficiente tiempo la
pelicula deberia fluir desde las zonas de mayor altura a las de menor altura, pero este tiempo
puede ser muy largo. Una caracteristica imporante para que se dé este fenémeno de coalescen-
cia es la temperatura a la cual se seca la pelicula, pues el latex tiene una temperatura critica a la
cual deja de fluir denominada Ty, conocida como femperatura de transicion vitrea. Podemos
cambiar dicha temperatura a través del tensoactivo coalescente, de mado que al final obtenga-
mos una sola pelfeula de polimero plana en poco tiempo. Ademdas de la pelicula de polimero,
tambidn tendremos los restos de ambas tensoactivos: emulsificante y coalescente, que debido a
que su tamafio es muy pequefio con respecto a los pigmentos dispersantes no se toman en
cuenta (el tamaiio tipico de las micelas de estos tensoactivos es aproximadamente de 30 nm ).
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Esferas de poliéster con huecos.

Las primeras esferas con las que se intentd hacer la caracterizacién de las superficies
rugosas de latex, fueron esteras de poliéster con huecos de aire en su interior. El tamafio de las
particulas variaba mucho, oscilando entre 5 pm y 15 pm de didmetro. Todas las superficies en las
que se utilizaron estas esferas de poliéster para producir una rugosidad controlada en la superfi-
cie fueron estudiadas solamente a través del AFM, mientras que las que se estudiaron por medio
del perfildmetro mecénico y a través de mediciones directas del brillo fueron muestras de latex
con esferitas de poliéster-estireno sin huecos.

Esferas de poliéster-estireno, (sin huecos).

Dado que el propdsito de agregar al ldtex las esferas duras de poliéster-estireno es el de
utilizarlas para producir una rugosidad controlada en la superficie del latex, la densidad de las
particulas con respecto al latex es de vital importancia. Si las esferas de poliéster-estireno tienen
una densidad mucho mayor que el latex, esperariamos que las esferas se sedimentaran en el
fondo de la pelicula, mientras que para una densidad menor de las esferas, éstas migrarian a la
superficie de ia muestra. Las esferas de poliéster-estireno tienen una densidad igual a la del ldtex
seco, aproximadamente 0.9 g/cm®. Cuando se adicionan las esferas al latex en himedo entonces
tenderian a irse hacia la superficie, pero esto no resulta ser un problema, puesto que lo que se
desea, que las esferas migren hacia la superficie para producir rugosidad en la pelicula de latex.

La forma en como se produjeron las esferas de poligster-estireno es la siguiente: se
agrega en un reactor un diacido (anhidrido pftélico), un dialcohol o diol (propilen glicol) y un acido
cuya funcién es proporcionar iones de hidrégeno, H*. El diol es un liquido bajo condicones nor-
males del medio ambiente, mientras que el didcido es un polvo. Para que todo lo anterior se
mezcle y comienze a reaccionar, se necesita elevar la temperatura del reactor hasta 240° C. En la
siguiente Figura, (Figura 8), tenemos la férmula semidesarrollada de ambas moléculas.

/CHE—'CH\
O=C cC=0

N

HOH,C — CHy; = CHp — OH

Figura 8. Férmula semidesarrollada de las moléculas del didcido (superior)
y del diol (infetior).

El diol y ef di4cido, junto con e i6n de hidrégeno reaccionan dando como resultado una
molécula de poliéster y agua. La reaccién se puede llevar a cabo en cualquier direccion, por lo
que si no se elimina el agua que se produce, llegaremos a un equilibrio termodinamico. Para ase-
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guramos de tener cadenas de poliéster, se le quita el agua al reactor, lo que se obtiene con la
temperatura tan elevada. Si el agua que se evapora del reactor se condensa en otro recipiente,
podemos saber cémo va la reaccién a partir del agua que se obtiene, conociende el ndmero de
moléculas que se colocaron inicialmente en la mezcla.

Conforme se evapora ¢l agua del reactor, la viscosidad empieza a elevarse. A un cierto
punto de viscosidad se detiene fa reaccién disminuyendo la temperatura de! reactor. Si la tempe-
ratura se disminuyera a temperaiura ambiente, se obtendria un sélido dentro del reactor, y tendria
que romperse para limpiar el reactor. Para tener el poliéster manejable, se disminuye lz tempe-
ratura del reactor a 180 ° C y se diluye con estireno, {ver Figura 9).

CH — CH,
|

VRN
T 9
CH CH

N4

CH

Figura 9. Férmula semidesatrollada de la molécula del estireno.

Hasta el momento fo que se ha obtenido es cadenas de poliéster diluidas en estireno, pero
para obtener las esferitas duras de poliéster-estireno debemos hacer reaccionar el estireno, para
esto se prepara un reactor con agua y emulsificante. El emulsificante forma micelas en el agua,
cuyo tamano se controla con la agitacidn de las aspas. El poliéster diluido con estireno se agrega
al reactor y se introduce en las micelas del emulsificante, debido a que no es soluble en agua.

B DIAMETRO
ESFERAS CIP 5

35 Cog b T T,
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Flgtsra 10, Distribucién de didmetros en um de esferas de poliéster-estireno.
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Se agrega un radical libre al reactor para hacer reaccionar el estireno, quedando cadenas de
moléculas entrecruzadas con cadenas de poliéster, obteniendo las esferas de poliéster-estireno.
Las esferitas obtenidas se filiran con una malia fina, obteniendo al final la distribucién que se
muestra en la Figura 10.

Emulsificante.

Un antiespumante no es otra cosa que un tensoactivo cuya parte hidrofilica es muy
pequefia en comparacién a la parte hidrofébica. El valor de dicha diferencia de tamanos, © mejor
dicho en peso, de las partes hidrofilicas e hidrofdbicas se utiliza como discriminante para consi-
derar a un tensoactivc como antiespumante, humectante o emulsificante.

La variable utilizada como discriminante es HLB (balance hidrofilico-lipofilico), que esta
definida como sigue:
Peso Molecular Hidrofilico

HLB = 20 . (49
Peso Molecular Total

En donde el peso molecular total es la suma de la parte hidrfilica mas la hidrofébica. Un
punto importante es que esto se aplica Unicamente a los tensoactivos no-idnicos.

Una clasificacion de los tensoactivos es [a siguiente: si el valor de HLB esté entre 0 y & se
considera un antiespumante, en el caso de que tengamos agua como fase confinua (como es
nuestro caso), 0 también como emulsificante si tenemos una fase continua de aceite y como fase
dispersada agua. Si el valor de HLB esta entre 6 y 12 entonces los tensoactivos se consideran
humectantes. Si estd entre 12 y 20 entonces tendremos emulsificantes, como los que se utilizaron
en la elaboracién del latex.

Un antiespumante, como su nombre lo dice, evita la presencia de burbujas de aire en una
pintura. La forma como se introduce el aire en la pintura es al momento de estar en el reactor, ya
que las aspas al girar forman vértices y de esta manera se infiltra el aire.

El papel de un antiespumante, (lensoactivo con una parte hidrofilica pequefia en com-
paracion a la hidrofébica), es capturar a la burbuja de aire dentro de la pintura, de forma anéloga
a como el detergente captura la grasa en la ropa sucia. Para esto el antiespumante tiene que ser
ligeramente scluble en agua. Supongamos ahora que tenemos una burbuja dentro de una pintura
a la cual le adicionamos antiespumante. El tensoactive que esté disuelto en el agua atrapa a la
burbuja de aire colocandose la parte hidrofébica hacia dentro de la burbuja y hacia fuera la parte
hidrofilica. La presién hidrostdtica impulsa la burbuja de aire hacia la superficie hasta que even-
tualmente las cabezas, es decir, las partes hidrofilicas de los tensoactivos tanto de la burbuja
como de la superficie se juntan. Aqui es donde se necesita el hecho de que las cabezas de los
tensoactivos sean pequefias, pues de otra forma habrd una repulsidn grande entre ellas y la
presién hidrostatica puede no ser tan fuerte como para vencer la fuerza de los tensoactivos y
dejar que el aire escape hacia la superficie.
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Elaboracion de las superficies.

Para ¢l analisis estadistico de las superficies rugosas es necesario aplicar las muestras
sobre un sustrato adecuado. Por ejemplo, para el caso del andlisis por medio del AFM se nece-
sita recortar una pequefia regi6n del sustrato, del 6rden de i 0 2 mm?, para colocarla bajo la
punta.

Aplicacion.

Las pinturas se aplicaron sobre un sustrato especial de cartdn marca Leneta. Estas tarje-
tas especiales estdn divididas en dos regiones: una mitad con fondo blanco y la otra mitad con
fondo negro. Al aplicar una pintura sobre la tarjeta {(ambas zonas) se puede medir Ia relacién de
contrasie de la pintura. La relacion de contraste es un ndmero que en términos practicos nos dice
qué tanto se distingue el sustrato debajo de la pintura. La forma en cémo se calcula dicho nimero
es midiendo la reflectancia de la pintura para cada longitud de onda en el visible, promediando
dicha curva con la curva de sensibilidad del ojo y con el espectro del Sol. Se integra con respecto
a la longitud de onda y obtenemos un ndmero. Esta medicién se hace para la parte de la pintura
aplicada sobre blanco y también para la parte aplicada sobre negro, de modo que tenemos un
ndmero para la parte blanca y otro para la parte negra, vy la relacién de contraste se define como
el nimero obtenido para la parte negra entre el nimero de ia parte blanca. Obviamente el ndmero
correspondiente a la parte blanca serd mayor que €l ndmero de la parte negra, y entre més se
acerque este nimero af de la parte blanca podemos asegurar que el fondo se distingue menos.

Todas las muestras que se analizaron con el AFM fueron aplicadas sobre estos cartones
especiales (Lenetas), sin embargo, para el andlisis por medio del perfilémetro mecanico se aplica-
ron las muestras sobre vidrio, con el fin de eliminar cualquier efecto de las tarjetas sobre la superfi-
cie del {atex. Lo anterior est4 descrito en detalle en el Cap. 4.

Todas las peliculas que se aplicaron, ya sea sobre vidrio o sobre la Leneta, fueron aplica-
das por medio de un aplicador mecénico (ver Figura 11). El aplicador empuja un razador de tal
forma que se mueva a velocidad constante {(de 10 cm/seg), empujando a su vez la pintura sobre
el sustrato. Los razadores son piezas de aluminio que tienen un espacio entre &l propio razador y
el suelo, por el cual puede pasar la pintura. Dicho espacio esta calibrado para dejar pasar sélo un
cierto espesor de fa pintura, Todas las pinturas fueron razadas ai mismo espesct de 10 mils. Un
mil es igual a una milésima de pulgada, es decir 2.54 x 10~cm 6 25.4 um.
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Figura 11. Aplicador mecanica {imagen superior) y razadores (imagen inferior).
Tiempo de secado.

El espesor al cual se razaron todas las peliculas, ya sea sobre vidrio o sobre la Leneta, es
un espesor en hlimedo, es decir, las peliculas tienen agua y todavia no coalesce el ldtex. A
medida que [a muestra se seca, es decir, se evapora el agua, la pelicula comienza a adelgazar,
de modo que cuando tenemos una pelicula seca, (que contiene una cierta cantidad de agua que
depende de la humedad relativa del medio ambiente), el espesor serd menor que el indicado en
el razador que se utilizé en la aplicacién.

A medida que se seca la pintura, el espesor va disminuyendo. Se puede seguir la evolu-
cién del espesor de la supetrficie midiéndolo constantemente. Sila muestra se deja secar a tempe-
ratura y humedad ambiente tardara un cierto tiempo en evaporarse el agua, pero podriamos
acelerar el procesc si secamos la pintura a una mayor temperatura. Se ha observado que la
pelicula adelgaza rapidamente en los primeros momentos y después se desacelera el proceso.
También se ha observado que las peliculas se hidratan, es decir, que una vez que se han secado
a una mayor temepratura y a condiciones controladas de hurmedad relativa, al sacarlas al medio
ambiente absorben agua, aumentande su peso.

Las muestras que se analizaron por medio del AFM tuvieron tiempos de secado a condi-
ciones nomales del medio ambiente de alrededor de 30 dias. Se sabe que las muestras al
secarse cambian su topografia y esto es algo que todavia no se estudia con detalle. Las muestras
que se analizarcn con el perfilbmetro mecdnico, aplicadas sobre las Lenatas, tuvieron un tiempo
de secado de aproximadamente un mes, mientras que las muestras aplicadas sobre vidrio se
dejaron secar solamente alrededor de una semana antes de que se analizaran.



Capitulo III

Microscopia de Fuerza Atomica

Microscopio de Fuerza Atdmica.

El microscopio de fuerza atémica (AFM, atomic force microscope}, o SFM (scanning force
microscope), fue inventado en 1986 por Binnig, Quate y Gerber [5)]. La forma como el AFM regis-
tra la infromacion de la superficie de una muestra es a través del movimiento de una punta muy
delgada y aguda sobre ella. La punta estd situada en el extremo de un pequefio brazo de palanca
gue, cuando la punta se mueve sohre la superficie de la muestra, se dobla como respuesta a la
fuerza de interaccién atémica entre la punta y la superficie.

El primer AFM utilizaba un microscopio de transmisién de electrones (STM, Scanning
Tunneling Microscope) para detectar el doblez del brazo de palanca en presencia de fa superficie,
pero ahora los microscopios de fuerza atdémica moderncs utilizan un dispositivo 6ptico. Una ven-
taja inmediata es que la punta ya no necesita ser conductora y las propiedades de conduccién de
electrones de la muestra a analizar ya no son imporantes. En la Figura 12 se muestra un
microscopio moderno de {uerza atdmica.

Figura 12. Microscopio de fuerza atémica.

34



Para ser mas precisos, la punta del AFM se mantiene en la misma posicion todo el tiempo
y es la muestra la que se mueve bajo la punta. Esto se logra colocande la superficie sobre el
extremo de un cilindro hecho de un material piezoeléctrico, el cual, al aplicarle una diferencia de
potencial, cambia sus dimensiones. Por medio del material piezoeléctrico podemos mover la
muestra en cualquier direccién en el espacio. Ei coeficiente piezomecdnico de dicho material,
cuando deseamos analizar muestras a escalas atémicas, es del orden de 15-20 A / Volt, lo que
nos permite tener una precision de alrededor de 0.01 A para el movimiento de la muestra.
Cuando queremos analizar superficies de mayor escala, como por ejemplo de 100 um x 100 um,
el coeficiente del piezoeléctrica utilizado es del orden de 200-300 nm / Volt, [71.

Debido a que la punta dehe de estar muy cerca de la superficie a analizar, del orden de
angstroms, el acercar la punta & la muestra es un proceso delicado, ya que la podrfamos acercar
demasiado y, ademas de dafiar la superficie, podrfamos dafar ia punta. El proceso para acercar
la punta a ia superficie es el siguiente: inicialmente la punta se acerca a la muestra haciendo girar
unos torniflos micrométricos localizados en la base del microscopic. Como ayuda para este primer
paso se cuenta con un microscopio Gptico, con el cual se puede observar la punta ¥ colocarla en
el drea de interés sobre la muestra. Después se comienza a acercar la punta con la ayuda de un
motor de pasos, el cual aproxima lo suficiente la punta como para que las fuerzas de interaccion
comiencen a ser detectadas por el microscopio y el software pueda concluir con la tarea.

La punta del AFM se deflecta debido a la interaccién atémica entre la superficie rugosa y
la misma punta. En [a siguiente gréfica, Figura 13, tenemos una carncatura de ia fuerza que siente
la punta como funcién de la distancia a la superficie rugosa.

Flgura 13. Gréfica del potencial intermolecular como funcidn
dela distanciade separacién. La parterepulsiva esla
partede la grdtica que estd por encima de la linea
herizontal.

Ei dispositivo 6ptico empleado para detectar la defleccién del brazo de palanca consiste
en un laser que incide sobre el brazo de palanca y que se refleja hacia un fotodetector dividido en
cuatro cuadrantes. Ei brazo de palanca, en su posicién de reposo, se encuentra ligeramente
inclinado (alrededor de 12° con respecte al plano herizontal) de tal forma que el haz reflejado se
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dirija hacia el detector. El desplazamiento vertical del brazo de palanca es proporcional a la dife-
rencia de sefial recibida en los diferentes sectores, (superior e inferior), del fotodetector
(Figura14).

Figura 14. Deteccidn de la defleccién del brazo de
palanca producido porlainteracciéndela
punta y lasuperficie.

En la Figura anterior, se muestran solamente dos sectores de los cuatro que tiene el
detector. Estos sectores, el superior e inferior, se utilizan para detectar el desplazamiento vertical
de la punta, mientras que los otres dos sectores, derecho e izquierdo, se utilizan para detectar mo-
vimientos horizontales de la punta. En la siguiente Figura se muestra el mismo dispositivo pero
viendo el detector de frente, Figura 15.

Do St
Figura 15. Deteccién de la defleccién del brazo de

palanca, vistode frente al detector.

Se puede cbservar en la Figura 15, los cuatro cuadrantes en los que esta dividido el
detector, con los cuales se miden desplazamientos tanto verticales como horizontales de la punta.

Para brazos de palanca de longitud entre 100 um y 200 um, el fotodetector magnifica
las caracteristicas de la superficie rugosa por un factor de 750-1,500, [7], lo que nos permite la
deteccidn de la defleccién del brazo de palanca a escalas de subangstroms.
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Con la ayuda del material piezoeléctrico podemos mover ia muestra en las tres direc-
ciones: x, ¥ ¥ Z. Las direcciones x Y y se eligen de 1al manera que coincida con el plano definido
por la media de la superficie, dejando a ja direccidn z como perpendicular a la muestra. La forma
en como el AFM obtiene Ia informacion de la superficie, es realizando un barrido de la punta
sobre la superficie rugosa. La punta se mueve en la direccién x, tomando 512 puntos iguaimente
espaciados, después, se brinca una distancia igual que el espaciado entre punio y punto, en la
direccidn v, y de nuevo obtiene otros 512 puntos, y asi sucesivamente. Al final del barrido conta-
mos con un arreglo cuadrado de 512 x 512 puntos igualmente espaciados.

La resolucién del AFM depende del tamafio del drea analizada de la muestra, ya que el
AFM siempre tomara 512 x 512 datos sin importar que tan grande sea el area analizada, de modo
que entre mas pequefia sea ei rea analizada, mayor serd la resolucion.

El conjunto de puntos tomados por el AFM se pueden represeritar como una imagen en
dos dimensiones, en donde las alturas relativas entre punto y punto se diferencian por tonal-
idades de gris. Las paries mas blancas representan zonas de mayor aftura, respecto a la media, y
las negras las zonas de menor altura en la superficie. En la siguiente Figura, Figura 16, tenemos
la imagen reconstruida de los datos obtenidos por el AFM, en la que se puede ver el contraste de
zonas mas altas 0 mas bajas, con los diferentes tonos de gris.
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Figura 16. imagen en 2D reconstruida a partir de los
datos obtenidos por el AFM, correspondientes
auna superflcle rugosa real, de 150 am?.

Del archivo de datos, también se puede generar una imagen en tres dimensiones de la
superficie rugosa (Figura 17), en donde la tercera dimensién es fa altura de cada punto.
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Figura 17. Imagen en 3D reconstruida a partir de los
datos obtenidos por el AFM, correspondientes
a una superficie rugosareal, de150 xm2.

Si pretendemos detectar rugosidades en la superficie producidas por atoemos y analizar las
muestras en rangos de sub-angstroms entonces es de vital importancia lograr aislar la punta del
AFM de vibraciones externas. Para evitar interferencia de las vibraciones producidas en el labora-
torio, la cabeza del AFM, {donde se encuentra la muestra, la punta, el sistema 6ptico, etc.), se
encuentra suspendida a fravés de un sistema de hule que posee una frecuencia natural de
vibracién del orden de 1 Hz, Esta suspensién de hule es efectiva para eliminar vibraciones verti-
cales y horizontales del medio ambiente. Ademas, el material con el que estd hecha la cabeza del
AFM es un material rigido con una frecuencia natural de vibracién alta, del orden de KHz. Con
esta combinacién de frecuencias de resonancia se logra eliminar ruidos de vibracién provenientes
del laboratorio con frecuencias entre los hertz y los kilohertz. Ademés, los brazes de palanca
comunes poseen una frecuencia natural de vibracién mayores a 80 KHz, lo que ayuda al ais-
lamiento vibracional. El ruido actistico también representa un problema para las mediciones del
AFM vy por esto se requieren laboratorios tranquilos, ademéas de que resulta conveniente colocar
una caja de proteccion sobre el AFM.

El microscopio puede operar en dos modos principales: el modo de fuerza constante y el
modo de altura constante. La diferencia entre ambos modos es si el sistema de retroalimentacion
se encuentra activo o no. El sistema de retroalimentacién es un sistema que permite corregir la
distancia entre la punta y la muestra dependiendo de la sefial recibida correspondiente a la fuerza
de interaccién atémica.

Si el sistema de retroalimentacién estd activado entonces el material piezoeléctrico, con-
forme la punta se mueva sobre la superficie, respondera a cualquier cambio en la fuerza, alte-
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rando la separacién de {a punta y la muestra con el fin de restablecer el valor predeterminado de
ia fuerza. De este modo la fuerza ejercida por el material sobre la punta se mantiene constante. A
este modo se le conoce como modo de fuerza constante.

8i por el contrario, el sistema de retroalimentacion esta desactivado entonces el microsco-
pio operara con una separacién entre la punta y la muestra constante, por lo que se llama modo
de altura constante. Dicho modo es Util cuando se van a analizar superficies muy planas con una
alta resolucion.

Sin embargo, debido a que la fuerza entre fa punta y la superficie es una funcion compli-
cada de la separacion, existen diferentes tipos de imagenes que se pueden obtener con el AFM,
las tres principales clases de interaccién son: medo de contacto (Contact Mode), modo oscilante
(Tapping Mode) y modo de no contacto (non-contfact mode).

Modo de Contacto (Contact Mode).

El modo de contacto, como su nombre Io indica, es un modo en el que la punta esta en
contacto todo el tiempo con la muestra. Por contacto, lo que se quiere decir es que se esta en el
régimen repulsivo de las fuerzas interatémicas. En fa Figura 13 se tenia una caricatura de la
fuerza que siente la punta como funcién de la distancia a ta superficie, en la que se indica la parte
repulsiva, [B].

Figura 13. Grafica del potencial intermolecular como funcién
deladistancia de separacién. Laparte repulsiva es la
partede la grifica que estd por encima de la linea
horizontal.

Para el modo de operacién a fuerza constante, la defleccidn del brazo de palanca produ-
cida por la interaccion entre la punta y la muestra se utiliza para reajustar la posicion en el gje 2z
del piezoeléctrico de tal forma que la defleccién se mantenga constante durante el movirmniento de
la punta sobre la superficie.

Un problema que podemos tener cuando se analiza una muestra con el AFM es que al
momento en que la punta recorre la superficie, ésta se encuentre con una protuberancia que
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crece muy rdpido y, dada la velocidad de barrido, no le de tiempo de reaccionar y levatarse,
llevandose consigo parte del material. Si la protuberancia en la superficie no crece muy rapido, se
podria evitar el dafio por medio del sistema de retroalimentacién, que regula la distancia entre ia
punta ¥y la muestra. La separacion de la muestra es monitoreada durante el andlisis y se incorpora
como una sefial de entrada para el sistema de retroalimentacion. Cuando aparece una diferencia
en la separacion de la muestra, el AFM la utiliza para corregir la separacion y contrarrestar dicha
diferencia.

Aun cuando tenemos activo el sistema de retroalimentacion es posible danar la muestra
por el simple hecho de colocar la punta sobre la superficie y moverla, pues la muestra puede ser
lo suficientemente suave como para que ia punta se lieve a su paso parte del material. Aunque la
fuerza ejercida por la punta hacia la muestra sea muy pequefia, tipicamente de 1-100 nN {nano-
Newtons), la fuerza por unidad de area puede ser de MPa (mega pascales), [6], de modo que el
modo de contacto no es Util para muestras muy suaves.

En el modo de contacto, ademds de obtener una imagen de las alturas de la superficie,
podemos obtener una imagen de la fuerza lateral ejercida sobre la punta por parte de la muestra.
Dichas imagenes se conocen como imagenes LFM (Lateral Force Microscopy). Lo que producen
las fuerzas laterales es una torsién del brazo de palanca, que se registra en el fotodetector debido
a la diferencia en la sefal de las partes derecha e izquierda del mismo. Para muestras planas la
fuerza lateral es causada por la friccion entre la punta y la superficie, de manera que la imagen
LFM puede también referirse como una imagen de friccidén.

Modo oscilante (Tapping Mode).

En este modo el brazo de palanca oscila a su frecuencia natural de resonancia en forma
vertical (Figura 18), usualmente del orden de cientos de KHz. Tal vibracién se consigue por medio
de otro material piezoeléctrico colocado en la base del brazo de palanca. La punta al estar vi-
brando toca intermitentemente ia superficie, es decir, entra a la parte repulsiva del potencial
intermolecular y de este modo la punta esta en contacto con la superficie sélo por un lapso corto
de tiempo, reduciendo la fuerza lateral sobre la punta y el riesgo de producir un dafio ineldstico a
la supetficie, como el llevarse material consigo.

Figura 18. Vibracién del brazo de palanca en el modo
oscilante o tapping mode.

Ei modo oscilante fue originaimente ideado para analizar muestras bajo condiciones
normales del medio ambiente, ya que la punta al oscilar penetra sobre la capa de agua gue se
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forma sobre la superficie, usualmente de entre 2 y 50 nm de espesor [8}, y alcanza a tocar la
superficie, (la capa de agua puede existir alrededor de la punta y la muestra, aunque esté
ausente en el resto de la muestra). Dicho modo es ideal cuando queremos estudiar muestras
suaves y obtener una imagen con alta resolucion, ya que la energia que se le {ransfiere a la
muestra durante el lapso de tiempo que estd en contacto se puede modificar, pues es proporcio-
nal a la amplitud de la oscilacién y a la fuerza que se le imprime al brazo de palanca.

La amplitud de la oscilacidn del brazo de palanca se modifica en el momento en que la
punta toca a la supetficie, El cambio en la amplitud se utiliza como enirada al sistema de refroali-
mentacion para modificar Ja amplitud de manera que ésta permanezca constante. A partir de la
sefial de! cambio de amplitud se puede formar una imagen de la superficie,

Otras imagenes se pueden obtener por medio del modo oscilante o tapping mode, como
por ejemplo la imagen de fase [9]. La base de esta técnica es la disipacién de la energia durante
la oscilacién. Si se analiza una clerta darea en la cual hay cambios en la viscoelasticidad o de
adnesién, la respuesia temporal de 1a punta oscilando cambiara, es decir, tendremos un cambio
en la frecuencia de oscilacion de la punta, ver Figura 19. Dicha imagen se obtiene midiendo las
diferencias de fase entre las oscilaciones del material piezoeléctrico del brazo de palanca y las
oscilaciones detectadas. Por medio de las imagenes de fase se pueden estudiar propiedades
como dureza y viscoelasticidad de la muestra.

i

|—amplitude

Figura 19. Esquema de la obtencién de las diferenclas de fase al
pasar de unha zona de una dureza o viscoelasticldad a otra.

Modo de no contacto (non-contact Mode).

En el modo de no contacto el braze de palanca oscila sobre fa superficie a una separacion
a la cual nos encontramos en la zona atractiva de la fuerza intermolecular scbre la punta y ya no
repulsiva. Dicha zona es la parte de ta grafica en la Figura 13 que se encuentra por debajo de la
linea horizontal. Este modo es muy complicado de operar en condiciones de medic ambiente, ya
que siempre tendremos una pequefia capa de contaminacion de agua sobre la superficie for-
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mando un pequefio puente de capilaridad entre la superficie y la punta, provocando que fa punta
foque a la muestra.

Puntas y brazos de palanca.

Las puntas que usualmente se utilizan en el AFM son de Sig N4 o siliclo, dependiendo !
modo de operacién. Para el modo de contacto se utilizan puntas hechas de Siz N4, mientras que
para el modo oscilante las puntas son de silicio. La forma de la punta depende del tipo de superi-
cie a analizar. Para un analisis en el modo de contacto, en caso de una muestra piana y no muy
suave, la punta tiene la forma de una pirdmide invertida con un angulo entre las caras de alrede-
dor de 70°. En el caso en que se opere el AFM en el modo oscilante, para el analisis de superfi-
cies suaves o mas rugosas, las puntas que se utilizan son mucho mds delgadas y largas. En
general, las puntas son cénicas y tienen un largo aproximado de entre 10 gm y 15 um, con un
&ngulo interior cercano a los 35°. El grosor de la punta a la mitad de la altura estd entre 3.2 um y
4.7 pm.

Los brazos de palanca son fabricados con distintos grosores, longitudes y espesores:
usualmente son de 100 zm de largo, 70 um de ancho y menos de 1 ym de grosor, con una frecuen-
cia de resonancia superior a los 80 KHz, [8]. La respuesta del brazo de palanca a la interaccion
con la superficie es una defleccién, como ya se habfa mencionado. Para pequeias deflecciones
podemos aproximar el comportamiento del brazo de palanca como un resorte y asignar a éste
una constante de elasticidad. El rango de dicha constante para los brazos de palanca que usual-
mente se utilizan en el AFM varia entre 0.01 y 50 N/m.

En el andlisis de una muestra por medio del AFM, las cantidades més relevantes involucra-
das son la forma de Ja punta y la constante del brazo de palanca. La constante del resorte k
correspondiente a un brazo de palanca rectangular, estd dado por la siguiente expresion [7]:

E=Efw/4I?, {50)

donde E es el mddulo de elasticidad, y w, Ly £, son el ancho, ia longitud y el espesor del brazo
de palanca, respectivamente. La constante del resorte k depende fuertemente del grosor del
brazo de palanca, que es mucho mas dificil de medir que el ancho o el largo. E! grosor del brazo
de palanca se puede estimar practicamente midiendo su frecuencia de resonancia F, que estd
dada por la siguiente ecuacién [7):

F, =0.162 (E/p) 2 ( /)2, (51)

donde p es la densidad del matetial con el que estd hecho el brazo de palanca. Brazos de
palanca con una constante de fuerza del resorte pequefia son ideales para el estudio de mues-
tras blandas, mientras que grandes constantes se pueden aplicar al andlisis de muestras duras.
En general, la parte posterior a la punta en el brazo de palanca estan recubiertas con oro para
una mejor refleccién del haz laser hacia el fotodetector.

Las puntas de SisNs se utilizan regularmente para analizar muestras planas 0 moderada-
mente rugosas, pero no son recomendables para muestras muy rugesas, ya que para estas
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superficies seria mas recomendable utilizar el modo oscilante, en donde la punta s mucho més
delgada y fina. El problema de tener una punta gruesa, como la punta de Si; N4, para caracte-
fizar una superficie muy rugosa, es que la topografia real de la superficie quedaria escondida por
la convoiucidn de su geometria,

£l término de convolucién de la geometria de [a punta es un término usualmente utilizado
para agrupar cualquier influencia de la punta sobre la imagen de ia muestra. Las principales
influencias de la punta sobre la imagen son las siguientes: cuando el radio de curvatura de la
punta es comparable o mayor que el tamaiio de la protuberancia en la muestra. En la Figura 20,
[6), se muestra graficamente la idea. También puede ocurrir una compresion sobre la protuberan-
cia de la muestra cuando la punta se encuentra encima de ella . Otro problema es la interaccion
entre la punta y la superficie, ya que el cambio en fa interaccién es el contraste en la imagen. Lo
que puede suceder es que algunos cambios en la interaccién, debidos a la naturaleza quimica del
material, pueden ser detectados como cambios en ia topografia, de modo que puede ser impor-
tante la eleccién del material de la punta. Ofro problema es el &ngulo del cono de la punta, ya que
obtendremos una imagen erronea de un pozo cuadrado, como se puede cbservar en [a Figura
21,8l

@}

b wif

Flgura 20.imagen erronea producida cuande el radio de
curvaturade la puntaes comparable o mayorquela
protuberanciade la superficie.

Figura 21. Imagen eftonea producida al utlitzar una
puntacdnica.

Un problema tipico cuando se utiliza el modo oscilante 8s que la punta puede estar rota, y
al hacer el barrido sobre 1a superficie reportamos una imagen que no es real. Las puntas podrian
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romperse al acercar muy rapido la superficies o al tocarlas con otro objeto. Aunque se tenga
mucho ctidado en el manejo ds fas puntas, se sabe que édstas se pusden romper al estar reco-
rriendo [a superficie rugosa, de modo que es complicado saber st en la imagen hay ruido produ-
cido por una punta rota, [17]. Una forma de verificar que la punta estd en buen estado, es analizar

una-muestra que ya s conoce bien, y volverlo a hacer después de hacer el andlisis de una superii-
cie.

Analisis de imagenes

En el andlisis de las superficies rugosas por medio del AFM se estudiaron miltiples series
de muestras, variando tanto el tamarfio de las superiicies rugosas como la concentracién de las
particulas en el latex. En las primeras series de muestras se analizaron cuatro superficies con el
mismo tamafio de particula, (el diametro de las particulas o esferas de poliéster con huecos oscila
entre los 5 um y 15 um, pero no se midié la distribucién de tamafios con presicién), pero en
diferentes concentraciones, con dreas de 50 um? y 150 um? de la misma muestra. Se observd
que los pardmetros de caracterizacion estadistica, como ¢ {desviacion cuadratica media de las
alturas) y A {longitud de correlacion leteral), no coincidian en ambas muestras. En la segunda
serie de muestras se analizaron superficies con cinco diferentes concentraciones de particulas
(con diametros de las particulas de esferas con huecos entre 5 um y 15 um, de las cuales no se
midié la distribucién de tamafios con presicién). Para cada muesira se analizaron dreas de 50
pm?, 100 pm? y 160 um?. Se observé que tampoco coincidian los parametros estadisticos para
una misma muestra. En la tercera serie, se analizaron dos muestras a diferentes concentra-
ciones, (10% y 20% de esferas sin huecos en latex, cuya distribucion de tamafios se muestra en
el cap. 2), haciendo un barrido de &reas analizadas. Para la muestra de 10% se hizo ei siguiente
barrido: 1 um?, 2 um®, 4 gm?, 7 pm2, 12 pm?, 25 pm?2, 50 pm? y 100 gm?; y en la muestra de 20%
se hizo el siguiente barrido: 2 pm2, 5 pm?, 20 pm?, 50 pm? y 100 pm?. Sistemdticamente el valor
de los pardmetros de caracterizacién estadistica, o y 4., eran mayores entre mas se incremen-
taba el drea analizada.

Anilisis estadistico de imagenes en dos dimensiones.

Como se explicd en la primera parte de este capitulo, las imdgenes que se obtienen del
AFM son un arreglo cuadrado de 512 x 512 datos, que representan las alturas de la superficie
con respecto a un plano de referencia. El espaciamiento entre dato y dato es el mismo que el
espaciado entre una ifnea y otra. Durante el andlisis de las imagenes hay que tener en cuenta
gue la resolucién def microscopio depende del drea que se analice, pues al tomar 512 x 512
datos sin importar el 4rea analizada, entre mayor sea la zona que se analice, menor sefa la resolu-
cién con que se obtenga la imagen.

Los datos obtenidos del AFM fueron procesados por medio del software Mathematica.
Para analizar las imagenes primero se leen los datos ascii del archivo que se obtiene del AFM,
luego se cambia la escala a um, y se calcula la media de la superiicie para despuds restarsela a
ella, de modo que la nueva media de la superficie sea cero. Una vez que la media es cero, se
calcula la desviacién cuadratica media, o



Para el calculo de la longitud de correlacidn fateral, A;, primero se calcula 1a funcidn de
correlacién siguiendo la ecuacion del cap 1, ec. (16):

1 "
CR)= e ;]h(r)h(r +R), (16)

donde A(r) representa el valor de las aliuras de la superficie rugosa, ¢con r=1, .., n,donde n es
el nimero total de datos y o2 es |a varianza.

Haciendo un ajuste, suponiendo una funcién gaussiana, se calcula el valor de R tal que la
furicién de correlacién haya cafdo al valor 1/e, de su valor maximo o=.

Dado que la funcién de distribucién de alturas se Supone gaussiana, se grafica un histo-
grama de las alturas para estimar la validez de la suposicion. También se analiza la suposicion de
que la muestra sea isotropica. El andlisis completo de las imdgenes se encuentra descrito en
detalle en el apéndice B.

Analisis de la serie 1.

La serie 1 consistid de dos muestras diferentes, a dos concentraciones de particulas en
latex diferentes. Las particulas fueron esferas de poliéster con huecos, a las cuales no se les
midié la distribucién de tamafios con presicidn. El didmetro de las particulas oscila entre los 5 um
y los 15 um. Cada muestra se analiz6 en dos tamafios diferentes: 50 um? y 150 gm?2, de modo
que en total se analizaron ocho muestras. En la siguiente tabla se presentan los resultados del
analisis, tabla 1.

Muestra Area analizada [um?] o [um] Ae [um]
1, concentracion A 50 0.31 3.8
150 0.24 39
1,concentracion 2A 50 0.16 1.6
150 0.29 5.0
2, concentracion B 50 0.46 3.0
150 045 5.9
2, concentracion 2B 50 0.30 33
150 0.48 64

Tabia 1. Valores de o y A, del anélisis de la primera serle de muestras.
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Las superficies rugosas estuvieron constituidas por latex y unas esferas de didmetro
grande, de alrededor de 15 ym de digdmetro. Las concentraciones estdn sdlo senaladas, puesto
que el objetivo es solmente observar la dependencia de los pardmetros de caracterizacién como
funcion del drea que se analizéb.

En el andlisis de las supefficies se supone una distribucién de alturas gaussiana por o
que se grafica un histograma de las alturas, con el objetivo de estimar qué tan buena es dicha
suposicién. De cada tamafio de imagen, 50 um? y 150 pm?, se eligieron dos distribuciones: la que
mas se acercaba a una gaussiana y la que peor se ajustaba. Los histogramas para tamafios de
50 pm? se muestran en la Figura 22, en donde se le ha superpuesto la grafica de una gassiana
con el fin de compararlas. En la Figura 23 se tienen los histogramas para el andlisis de las mues-
fras de 150 pm?2,
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Figura 22. Histograma de alturas para muestras de 50 pm?. A cada
grafica se le ha superpuesto la grifica de una gaussiana para
comparacidn (linea continua).

En general, los ajustes de las funciones gaussianas a los histogramas de alturas son
buenos, con excepcidn de algunos casos en los que se puede descartar una funcion de dis-
tribucion de alturas gaussiana, dado que la superficie esta dafiada por la punta, es decir, la punta
al recorrer la supetficie se lievé parte del material. En este case podemos descartar una imagen
de 50 pm? porque estd tomada de una zona muy particular de la misma imagen de 150 Hme,
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Figura 23. Histograma de alturas para muestras de 150 um?, A cada

grafica se le ha superpuesto I grafica de una gaussiana para
comparacién (linea continua).

Para cada muestra se eligié una imagen'represemati\ra de la superficie rugosa (Figura 24,
muestra de 50 um? y Figura 25, muestra de 150 um?), asi como una imagen de la funcion de
correlacién (Figura 26, muestra de 50 um? y Figura 27, muestra de 150 um?).
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Flgura 24. imagen de una superticie rugosa representativa de drea 50 gm?.
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Figura 25. imagen de una superficie rugosa representativa de drea 150 pm?.

La forma como se obtuvo la funcién de correlacion es a partir de la transformada inversa
de Fourier de la ec. (26), del cap. 1:

P(k)=lim,qM__.mﬁ(lfk(r}eik'kdr] )2. (286)

La transformada de Fourier que se calculd fue la version discreta, a través del algoritmo
de la transformada rapida de Fourier. En el apéndice B se explica con mas detalle la forma del
célculo de la funcién de correlacion.
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Figura 26. imagen de la funclén de correlaclén en 2-D representativa
de muestras de 50 um?,
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Figura 27. Imagen de la funcién de correlacién en 2-D representativa
de muestras de 150 pmé.

Para el cdlculo de la longitud de correlacién se toma un corte horizontal de la funcién de
correlacion, a partir del centro de ia imagen, y se le ajusta una funcién gaussina de la cual se
obtiene el valor de A.. Los ajustes suponiendo una funcién de correlacién gaussiana no son
perfectos, sin embargo el valor resultante de A es el mismo que el que se obtiene con un mejor
ajuste, como por ejemplo un ajuste con funciones de correlacién de Hoenders. Lo anterior esta
descrito en detalle en el apéndice B.

Como ejemplo de los mejores ajustes suponiendo una funcién de correlacién gaussiana,
se eligieron dos ajustes, uno para el tamafio de 50 gm? (Figura 28) y otro para 150 ajuste um?
(Figura 29).

Figura 28. AJuste de la funcién de correfaclén para una superficie de 50 um2,
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Figura 29. Ajuste de la funcién de correfacidn para una superficie de 150 ym?.

Los ajustes de la funcién gaussiana a la funcion de correlacién de los datos experimen-
tales es bueno, comparandolos con todos los ajustes que se hicieron para todas las imagenes de
AFM aue se analizaron. Podriamos hacer un mejor ajuste todavia suponiende una funcién de
correlacién de Hoenders, dada por la ec. (20), del cap. 1.

(avRIL)

C(R)y= 71 o)

K. {a, R/2.). (20)
Sin embargo, el valor para la longitud de corretacién que se obtiene es el mismo que el
obtenido suponiendo una funcién gaussiana. Lo anterior se discute en detalle en el apéndice B.

Como resumen del analisis de la serie 1 tenemos que, para las muestras 1 a concen-
tracidn 2A y la muestra 2 también a concentracién 2B, el valor del parametro de caracterizacion
o, aumenta al aumentar el area analizada, mientras que en las otras dos muestras no. Los
valores de ia longitud de correlacién lateral A, también dependen del &rea analizada con
excepcién de la muestra 1 a congentracién A. Con los resultados de la tabla 1 no podemos ase-
gurar que exista una dependencia entre el drea analizada y los valores de los pardmetros de
caracterizacion. Podemos explicar el por qué el andlisis de la muestra 1 a concentracion A resultd
tan diterente. La imagen analizada de 50 ym® se tomé de la misma imagen de 150 um?, y
ademas es una parte muy particular, por lo que n¢ se puede considerar a la superficie como
estacionaria. En la siguiente Figura (Figura 30) se tienen las imagenes de las dos superficies,
(concentracion A},

A partir de la comparacién de las imagenes, se puede observar que la imagen de 50 pm?
forma parte de la imagen de 150 um?, pues es la parte superior derecha de la imagen.

El andlisis de las superficies a concentracién B no se puede tomar en cuenta debido a que
las imagenes estén dafadas por el paso de la punta del AFM sobre ellas. Dade que las muestras
son blandas, cualquier protubarancia en las superficies que crezca lo suficientemente rapido
como para que la punta no alcanze a seguir su contome, tendremes una zona en la que la punta
se Nevd parte del material consigo.
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Figura 30. Im4genes de las muestras de concentraclén A, de 50 gm? y 150 zm?,

A pesar de que podriamos objetar el andlisis de las imagenes en las que no se observa
una dependencia en los valores de los pardmetro de caracterizacién, no podemos concluir con
sélo esta serie de andlisis que exista tal dependencia, por lo cual se tealizaron mas pruebas con
el fin de estudiar la relacion.

Analisis de la serie 2.

En la serie 2 se analizaron muestras de latex con cinco diferentes concentraciones de
esferas de poliéster con huecos, (el diametro oscila alrededor de 10 um, pero no se midi6 la
distribucién de tamafos con presicion), Se prepararon cinco muestras con las siguientes concen-
traciones: 0%, 2%, 5%, 6% Yy 10% de esferas de poliéster con huecos en el latex. En el cap. 2 se
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dié una pequeha introduccion acerca de los constituyentes y ia preparacion de las muestras que
se analizaron,

Cada muestra se analizd en res diferentes tamafios: 50 pm, 100 ym y 150 ym, dando un
total de 15 muestras analizadas.

En la siguiente tabla, tabla 2, tenemos el resultado del andlisis estadistico de las superfi-

cies. En elias se puede apreciar como dependen ios valores de los pardmetros de caracterizacion
con el area analizada.

Conceniracion area analizada [um?] o [pm) Ap [pm]
de la muestra {%)]

50 0.042 3.0

C 100 0.076 6.0
150 0.110 7.7

50 0.049 3.7

2 100 0.075 46
150 0.103 7.0

50 0.055 4.1

5 100 +  0.076 7.5
150 0.200 14.2

50 0.146 3.9

6 100 0.178 6.3
150 0.211 9.5

50 0.086 29

10 100 0.099 3.8
150 0.126 6.8

Tabla 2. Valores de o y A del andlisis de la serie 2.

Al igual que para la serie 1, se eligieron algunas imAgenes: histogramas de alturas, Ima-
genes de superficies, asi coma la funcion de correlacion en 2-D y un ajuste del cual se obtiene el
valor de la longitud de correlacién. En la Figura 31 tenemos dos histogramas: el mejor ajuste a
una gaussiana y el peor. En cada histograma se ha superpuesto la gréfica de la gaussiana que
mas se acefca a la distribucidn, con el fin de comparacién.
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Figura 31. Histograma de alturas. Se muestra el mejor ajuste,
(superficie de 100 um?, de concentraclién 2%), y el peor,
(superficie de 100 xm?, de concentracién 5%). La linea
negra representa el mejor ajuste de una gaussiana.

Podemos apreciar que las distribuciones de alturas son muy parecidas a una gaussiana,
aiin el peor ajuste es bueno comparando todas las distribuciones de alturas calculadas para las
muestras analizadas.

En la siguiente Figura, Figura 32, tenemos una imagen de una superficie, de las menos
dafiadas por la punta del AFM, asf como la funcién de correlacién en 2-D, més simétrica de la
setie 2.
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Figura 32, Imagen de la superficie de la muestra de 100 pm?,
de concentracién 2%, y la funcién de correlacién en 2-D
de la muestra de 100 pym?, de concentraclén 10%.

En el siguiente ajuste de un corie de la funcién de correlacion, Figura 33, tenemos uno de
los mejores ajustes a los puntos experimentales. Como ya se habia mencionado en el andlisis de
la serie 1, el que el ajuste no sea perfecto no afecta a el valor de A, 10 que se analiza con mayor
detalle en el apéndice B.

El ajuste de la funcidn gaussiana es un buen ajuste con excepcion de los primeros tres

datos. Sin embargo, un mejor ajuste con la funcidn de correlacién de Hoenders daria el mismo
valor para |z longitud de correlacion lateral, ver apéndice B.
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Figura 33. Ajuste del corte horizontal de [a funcién de correlacién
del cual se obtiene el valor de A.. Los datos corresponden
a ta muestra de 50 pm? y al 10% de concentracion.

En la tabla de resuitados del analisis de la serie 2, fabla 2, podemos observar con mayor
claridad una dependencia del valor de los parametros de caracterizacién con el tamafio o el drea
analizada. Sisitemdticamente el valor de o aumenta conforme el tamafio del drea analizada
aumenta. Para el valor de A, la situacién es similar, aunque la forma de la dependencia parece
ser mas complicada que para la o.

Andlisis de la serie 3.

La serle 3 consisto de dos muestras de latex con particulas de poliéster sin huecos (ver
cap 2.). Las dos muestras que se analizaron tenijan {as siguientes concentraciones: 10% y 20%
de particulas de poliéster en latex. La muestra al 10% se analizd a ocho diferentes tamarios: 1
pm?, 2 g2, 4 g2 | 7 pm?, 12 pm?, 25 pm?, 50 umy 100 pm®; mientras que en la muestra al
20% se analizé a 5 tamafios diferentes: 2 pm?, 5 pm?, 20 um2, 50 pmPy 100 pm2,

Los valores de los parametros de caracterizacién obtenidos a partir del analisis de las
superficies rugosas, para la muestra al 10% de concentracion, se presentan en la siguiente tabla,
tabla 3.

Concentracion de 10% de esieras de poliéster sin huecos en latex,

rea analizada [um?] o [1m] Ao [em]
1 0.0069 0.076

2 0.0056 0.101

4 0.0082 0.278

7 0.0147 0.670

12 0.0211 1.133

25 0.0493 3.118

50 0.0915 5.488

100 0.2438 11.985

Tabla 3. Valores de o y A, del andlisis de la serle 3 para la muestra de 10% de concentracién.
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En esta tabla podemos observar con mayor claridad fa dependencia de los valores de los
pardmetros de caracterizacion (o y 1), como funcidn dei drea analizada. Los valores obtenidos

para la muestra de 20% de concentracién se muestran en la tabla siguiente, tabla 4.

Concentracion de 20% de esferas de poliéster sin huecos en latex,

drea analizada [um?] o [um)
2 0.0035

5 0.0063

20 0.0125

50 0.0378

100 0.2598

Ac [um]

0.156
0.278
0.645
3.377
8.436

Tabla 4. Valores de o y A, del andlisis de la serie 3 para la muestra
de 20% de concenfracion.

En esta tabla también podemos observar que conforme incrementamos el drea, el valor de

los parametros se incrementan.

Al igual que para la serie T y 2, se eligieron algunas imagenes: histogramas de alturas,
imagenes de superficies, asf como la funcién de correlacién en 2-D y un ajuste del cual se obtiene
el valor de Ja longitud de correlacidn. En la Figura 34 tenemos dos histogramas para la muestra al
10% de concentracidn. Se muestra el mejor ajuste a una gaussiana y el peor. En cada histograma
se ha superpuesto fa grafica de la gaussiana que mds se acerca a la distribucién, con €l fin de

comparacién,

El ajuste de la distribucién de tamarios de la muestra al 10% de concentracién, con un
drea de 1 gm?, no es muy bueno. Esto podria deberse al hecho de que la imagen estaba dafiada,

en el sentido de que habia una sefial de alta frecuencia superpuesta a la imagen.
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Figura 24. Histograma de alturas para [a muestra al 10% de
concentracion. Se muestra el mejor ajuste, (superficie
de 100 um?), y el peor, (superficie de 1 pm?). La linea
negra representa el mejor ajuste de una gaussiana.

En la Figura 35 tenemos los histogramas para la muestra al 20% de concentracion.
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Figura 25. Histograma de alturas para la muestra al 20% de
concentraclin. Se muestra el mejor ajuste, (superficie
de 20 um?), y el peor, (superficie de 2 um?). Le linea
negea representa el mejor ajuste de una gaussiana.

Las imé&genes obtenidas por el AFM estuvieron mejor que las imagenes de las muestras
de las series anteriores, en ef sentido de que estuvieron poco dafiadas. En la siguiente Figura,
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Figura 36, se muestran dos imédgenes representativas; la primera corresponde a una muestra de
10% y la segunda a 20%.
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Figura 36. Imigenes representativas de las superficies rugosas.
La Imagen supetior corresponde a una muestra de 10% de
concentracién y aun drea de 4 xm?, La imagen Inferior
corresponde a una muestra del 20% de concentraciény
tiene un tamanio de 5 xm?,

También se eligieron imagenes de la funcién de correlacidn en 2-0, para las muestras de
concentracidn de 10% y 20%. En la Figura 37 se muestran las imdgenes.
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Flgura 37. Imdgenes representativas de las funciones de correlaclén
en 2-D. Laimagen superior corresponde a una muestra de 10%
de concentracidn y a un drea de 100 um?, La Imagen Inferlor
corresponde a una muestra del 20% de concentracidn y tiene
un tamaiio de 5 um?,

En la siguiente Figura, Figura 38, tenemos los ajustes de un corte de la funcién de corre-
lacion, a partir del cual se obtiene el valor de la iongitud de correlacién lateral. Se seleccionaron
dos ajustes, uno para la muestra de 10% y otro mas para la muestra de 20%.

59



0 5 10 1% 20 25 30
Rlgpgum}

C(R) 0.7
0.6

0.5

a0

Figura 38. Ajuste del corte horlzontal de la funcién de correlacion del
cual se obtiene el valor de A.. L-a Imagen superior corresponde
a una muestra de 10% y un drea de 100 pm?; la imagen Inferior
corresponde a unz muestra de 20% y un 4reade 5 pm?.

El ajuste de los datos experimentales no es tan bueno como el ajuste que podriamos
hacer mediante la funcién de correlacién que propone Hoenders, pero el valor de la longitud de
correlacién lateral es el mismo que obtendriamo {ver apéndice B).

A partir de jos datos de la tabla 3 y de la tabla 4, podemos apreciar con mayor claridad
una fuerte dependencia de los valores de los parametros de caracterizacion con el tamarnio de la
muestra analizada. A continuacion se hard un andlisis de ia forma en como dependen los
parametros de caracterizacién con el tamarfio del drea de la muestra analizada.

Conclusiones.

A partir de los valores de los parametros de caracterizacién calculados a partir del analisis
estadistico de las superficies rugosas, podemos graficar para las diferentes series de muestras la
dependencia de los valores de los parametros como funcion del tamafio de la muestra analizada.

Para los datos obtenidos del andlisis de la serie 1 tenemos la siguiente gréfica, Figura 39,
(no se graficaron los valores de o correspondientes a la superficie tomada de una zona muy
particular, ni a la superficie dafiada). Podemos observar de la grafica que la relacién de o y el
&rea analizada es similar para ambas conceniraciones. Si ajustamos una recta a los puntos
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obtenemos que la pendiente, para el caso de los puntos pequefios (que cotresponden a la mues-
tra 1 con concentracién 2A), de 0.0013 1/um y para los puntos grandes {que corresponden a la
muestra 2 con concentracién 2B), de 0.0018 1/um.

50 75 100 125 150 175 260
Area analizada [pm?]

Figura 39. Grafica del valor o come funcion del drea analizada para las
muestras de [a serie 1. La linea negra representa un ajuste
lineal de los puntos. Lo puntos pequefios corresponden a
famuestra 1 con concentracién 2A,y los puntos grandes a
ia muestra 2 con concentracidn 2B.

Para [a serie 2 de muyestras analizadas, en la Figura 40 tenemos las gréficas de! valor de
o como funcién del drea analizada. Las graficas se han separado en dos para una mejor com-
paracion. En la primer grifica se graficaron [as muestras con concentracién de 0% (puntos
pequefios), y 5% de particulas en latex (puntos grandes). En la segunda gréfica se grafican los
demds valores. Los puntos pequeiios corresponden a la muestra con 2 % de concentracién de
particulas en iatex, el siguiente tamafio de punto corresponde a la muestra de 6% y l0s puntos
mds grandes a la muestra del 10% de concentracion de particulas en latex.

Del agjuste lienal para los datos correspondientes a la muestra con 0% se obtuve una
pendiente de 0.00068 1/um, {(primer grafica, puntos pequeiics), para los daios de la muestra con
5% se obtuvo una pendiente de 0.00145 1/um, (primer gréfica, puntos grandes). De la muestra
con 2% se obtuvo una pendiente de 0.00054 1/um, (puntos pequefios); para la muestra con 6%
se obtuvo una pendiente de 0.00065 1/um, (tamafio intermedio de puntos); y por Ultimo, para la
muestra con 10% se obtuvo una pendiente de 0.0004 1/um, (puntos grandes).

0.25
0.2 .

o [pm} 0.15
0.1

0.05 L

SO 75 160 125 15 175 200
Area analizada [pm*]

61



0.25
0.2
o [um] 0.1%
0.1 g

0.08 .

50 75 100 125 150 175 200
Area analizada [pm?]

Figura 40. Gréfica del valor - como funcicn del drea analizada
para las muestras de la serie 2. La linea rectaes un
ajuste lineal de los datos. La grafica supetior corres-
ponde a las muestras de 0% (puntos pequenos) y 5%
{punios grandes). La gréfica inferior corresponde a
las muesiras de 2% (puntos pequeiios), 6% {puntos
medianos} y 10% (puntos grandes).

La misma grafica para ahora para la serie 3 de muestras analizadas, tenemos en la si-
guiente grafica, Figura 41.
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Figura 41. Grafica del valor o como funcién del drea analizada para {as
muestras de la serie 3. La [inea continua representa un ajuste
lineal de los puntos pequefios, que representan los datos de

10% de concentracién. La linea entrecortada es un ajuste lineal
a los puntos grandes, que representan los datos de 20% de
concentracién,

Del ajuste lineal para los puntos pequefios {(muestra al 10%) se obtuvo uha pendiente de

0.00235 1/um, mientras que para los puntos grandes {muestra al 20%) se obtuvo una pendiente
de 0.0025 1/um.

Podriamos ahora hacer la grafica de la longitud de correlacién lateral como funcién del

drea analizada. Esta gréfica s6lo se hizo para las muestras de la serie 3, pues es en la que
pedemos comparar con mas detalle la dependencia (Figura 42).
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Figura 42. Gréfica del valor A, como funcién del drea analizada para las
muestras de [a serie 3. La linea recta representa un ajuste
lineal de los datos. Los puntos pequefios representan a los
datos al 10% de concentracion y los puntes grandes a los da-
tos al 20% de concentracion.

Del ajuste lingal para los puntos pequefios (muestra al 10% de concentracion de particu-
las en latex) se obtuvo una pendiente de 0.12 1/um, mientras que para los puntos grandes
{muestra al 20%) se obtuvo una pendiente de 0.085 1/um.

Del andlisis de las muestras por medio del AFM podemos resumir que el valor de los
parametros de caracterizacion ¢ y A; dependen del area a la que se analice la superficie rugosa.

El andlisis estadistico de las superficies de latex nc es posbile mediante el uso del AFM,
pues el drea analizada mayor que se logrd obtener fue de 160 um?, y a estos tamafios todavia
sigue cambiando el valor de los parametros de caracterizacién. Si analizamos una zona mayor,
digamos del orden de centimetros, en la que ya no tengamos grandes oscilaciones, ya que si
tuviéramos las podriamos ver a simple vista, podriamos esperar que ya no cambiaran los valores
de los parametros de caracterizacién. Con estas ideas en mente se hizo un estudio utilizando un
perfilémetro mecénico cap. 4, con el que podemos analizar perfiles de longitud del orden de
centimetros,
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Capitulo IV

Perfilometria Mecanica

En el capitulo anterior, cap. 3, se concluyd que no era posible la caracterizacién estadis-
tica de las superficies rugosas de latex por medio del microscopio de fuerza atdmica {(AFM),
debido a que cuando aumentabamos el area analizada, los valores de los parametros de caracte-
rizacién también aumentaban. El problema con el AFM es que el drea analizada es muy pequefia,
pues el area maxima que se logré obtener fue de 160 um?, y a estos tamarios todavia los valores
de los parametros siguen creciendo. Si pudiéramos analizar tamafios mas grandes de la superfi-
cie rugosa, posiblemente, a parlir de un cierto tamafio, ya no observariamos un incremento de los
valores de los parametros de caracterizacion. Con estas ideas en mente se analizaron las superfi-
cies de latex por medio de un perfilémetro mecanico.

Por medio de un perfilémetro es posible obtener la informacién de las alturas de un perfil
en una dimensién de una superficie rugosa. La desventaja de tener sélo informacién en una
dimensién se ve compensada por el hecho de que con el perilémetro podemos analizar una
mayor longitud. Del microscopio de fuerza atémica las imdgenes de mayor tamafio que se pu-
dieron obtener fueron de 160 um?2, con una resolucién de 512 por 512 puntos, mientras que con
el perfildbmetro mecénico Dektak 3030 se pueden obtener perfiles de hasta 8 milimetros de longi-
tud. La resolucién del perfitémetro varia dependiendo de la longitud analizada. Por ejemplo, los
perfiles que se obtuvieron para caractetizar las muestras fueron de 2,000 micras o 2 milimetros
con 8,000 puntos, es decir, con una resolucidn de cuatro puntos por micra, que es la resolucién
més alta que se puede obtener con este perfildmetro.

La forma en como opera el perfilémetro mecédnico es parecido al funcionamiento del
microscopio de fuerza atémica en el sentido de que es una punta muy delgada la que sensa las
alturas de la superficie rugosa. En el caso del perfilémetro mecanico, una punta de diamante esta
colocada en el extremo de ofra punta metdlica de forma cénica, y el didmetro de la punta de
diamante es del orden de submicras. Dicha punta es la que recorre la superficie rugosa y por
medio de la cual se obtiene la informacién de las alturas del perfil. El barrido de un perfil tarda
aproximadamente 50 segundos, de modo que la punta se mueve con una rapidez de 0.25 micras
por segundo.



‘'oma de datos.

Antes de comezar la toma de datos per parte del aparato es necesario calibrarlo. Dicha ca-
bracién consiste en que el perfilometro determine la distancia a la cual se encuentra la muestra.
a forma en como se hace dicha calibracién es la siguiente: la punta se libera y se deja caer
uavemente desde una cierta altura de la muestra. Al tocar la superficie, 1a punta sigue bajando
asta que la fuerza normal de la superficie iguala el peso de la punta, que es un parametro que
e puede ajustar. En el caso del perfilémetro Dektak 3030 el menor peso que se le puede asignar
la punta es de un miligramo, que fue el que se eligié para la caracterizacion de las muestras,
ebido a que el latex es una superficie suave y una mayor presion de la punta scbre la superiicie
uede danarla.

Una vez cafibrado el equipo se puede comenzar la toma de datos. La muesira se coloca
ajo la punta sobre un pertamuestras, (ver Figura 43). Junto al portamuesiras tenemos un
)equefio microscopio éptico y una fuente de luz. Con ayuda del microscopio podemos elegir la
ona a estudiar.

Figura 43. Portamuestra del perfilémetro mecdnico. En la imagen podemos
ver el microscoplo 6ptico, una fuente de luz y 1a muestra bajo la
punta. La punta obviamente no se ve, dadas sus dimensiones.

Cuando la punta se mueve sobre la superficie rugosa, el equipo va graficando al mismo
iempo el perfil en la pantalla, (ver Figura 44). Dado que la muestra en general estd inclinada
sobre el portamuestras, el perfil en la pantalla se ve inclinado. Si la inclinacion es lo suficiente-
mente grande el perfil graficado en la pantalla se puede salir de la escala, y no registrar los datos
de las alturas. Para corregir cualquier inclinacion el portamuestras tiene un tornillo micrométrico,
son el cual es posible ajustar el perfil para que se vea horizontal en la pantalla. Dicho ajuste es
sualitativo y tiene como tnico fin el poder observar el perfil completo en la pantalla, y asi poder
elegir un perfil o eliminarlo, por estar dafiado.
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Figura 44. Perfilémetro mecanico en funcionamienta.

En la Figura 44 tenemos el perfildmetro mecanico analizando una superficie rugosa, y en
la pantalia de la computadora, el software va graficando tanto perfil, asi como también upa ima-’
gen de la zona de la supetficie por la que estd pasando la punta.

Analisis de datos.

Del perfilémetro se obtienen archivos en c6digo ascii de las alturas de la superficie ru-
gosa. De dichos archivos se leen los datos y se procesan en un programa hecho en Mathematica.
En dicho programa lo primero que se hace es volver a hacer un ajuste de nivelacién del perfil
para dejarlo completamente harizontal, ya que cualquier inclinacién nos modificara e valor de la
desviacion estandar.

Para nivelar el perfil se le ajusta una recta por minimos cuadrados v se le sustrae. En la
Figura 45 se muestra la nivelacién de un perfil tipico.
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Figura 45. Nivelacién de un perfil tipico. El petfil superior es el que
se¢ obtlene del perfilémetro y 1a linea es su ajuste por minimos
cuadrados. El perfil infetior es la resta de ia recta al perfil
original. Los 8,000 puntos en la escala horizontal corresponden
a una longitud del perfil de 2,000 micras.

Después de nivelar todos los perfiles se calculan los pardmetros de interés, incluyendo la
funcién de distribucién de las alturas.
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Se analizaron dos series de muestras de latex con esferas de poliéster-estireno aplicadas
a difierentes concentraciones de tamafios, (la distribucion de tamafios es la que se presentd en el
cap. 2, con una media del didmetro de 2.7 pm), en volumen o en peso (en seco), ya que la den-
sidad de las esferas es la misma que la del latex en seco, aproximadamente 0.9 g/cm?. La diferen-

cia entre las series fue que en una las superficies rugosas estaban aplicadas en cartdn (Lenetas)
y otras sobre vidrio.

La razén por fa cual se aplicaron las muestras sobre vidrio fue con el objetivo de eliminar
cualquier efecto de la rugosidad de la propia tarjeta sobre la rugosidad de la superficie de latex.

Serie aplicada sobre carton (Leneta).

Las concentraciones de las superficies rugesas que se analizaron sobre cartén fueron las
siguientes: 0%, 0.5%, 1%, 1.5%, 2%, 2.5%, 3%, 3.5% y 4% de esferas de poliéster-estireno, sin
huecos, en peso o en volumen (en seco), en latex, También se tomaron perfiles de la Lenata sin
ldtex para estimar su desviacion estandar de las alturas, o.

De cada muestra se obtuvieron 15 perfiles, de los cuales se determiné el valor de o. Enla
siguiente tabla, tabla 5, tenermnos los resultados de los valores de ¢ para cada muestra.

0% 0.5% 1% 15% 2% 25% 3% 35% 4% Leneta

perfil Desviacién Estandar (o [um])
1 0.42 0.35 0.47 0.51 0.56 0.27 0.58 044 (050 0.79
2 0.46 0.29 0.57 0.71 0.71 0.26 0.41 040 044 091
3 0.43 0.28 0.51 0.52 0.55 0.17 0.58 038 023 0684
4 039 0.3 047 042 068 060 036 041 050 070
5 0.29 0.37 0.41 0.61 037 0.35 0.39 042 0B85 055
6 0.45 0.24 0.42 0.41 0.55 0.66 0.72 042 (058 0.86
7 0.38 0.42 0.70 0.39 0.38 0.44 0.44 056 072 069
8 0.34 0.43 0.32 0.61 0.52 0.49 0.52 056 091 046

] 032 o5 048 024 036 083 03 048 042 1.08
10 0.66  0.37 077 038 074 08 051 058 046 083
i1 0.67 0.36 054 027 058 074 042 048 059 079
12 047 040 047 038 o062 030 030 045 061 092
13 024 0.73 054 026 054 033 045 075 050 091
14 039 035 035 039 034 050 063 054 049 070
15 028 044 036 021 042 040 046 045 076 048

promedio  0.41 0.39 049 042 053 051 047 049 056 075

Tabla 5. En esta tabla tenemos el valor de o para cada uno de los 15 perfiles de cada muestra,
con el valor promedio del valor de o para cada muestra. El valor de o estd dada en pm
¥ las muestras estdn aplicadas sobre cartén (Leneta).
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Para cada muestra se tomaron 15 pertiles con el perfilometro mecéantco, de ongitud 2,000
micras y con un total de 8,000 puntos por perfil, de modo que para cada perfil, en total, la estadis-
tica cuenta con 120,000 datos de alturas, fa mitad de datos que en las imagenes de AFM (un
poco mds de 250,000 datos). Sin embargo, para las imagenes de AFM de 160 micras cuadradas,
se tenia una resolucién de 3.2 puntos por micra, mieniras que para el perfilometro se tienen 4
puntos por micra.

En la siguiente grafica, Figura 46, tenemos el valor de ¢ promedio como funcién de la
concentracién, También se ha graficado Ja linea de tendencia y las barras en cada punio co-
rresponden a 2o de las variaciones encontradas en los 15 valores de la desviacidn cuadratica
media de ias alturas, obtenidas para cada concentracion por el perfildmetro mecénico.

o] 1 2 3
Concentracidn [%]

Flgura 46. Gréfica del valor de o como funcién de la concentractén.
La liena representa la tendencla de los puntos. El promedio del
valor de o de la Leneta tiene un error de £ 0.175 pgm,

La distribucién de alturas se calculé tomando los datos de los 15 perfiles, como si estuvie-
ran unidos formando un solo periil de largo 15 x 8,000 datas. En la siguiente grafica, Figura 47,
tenemos la distribucién de alturas que mejor se ajusta a la gréfica de una gaussiana, asi como la
de peor ajuste.
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Figura 47. Gréifica de la distribucion de alturas tomando los 15 perfiles como
si fueran uno solo. La linea continua es [a gréfica de una gaussiana con
la cual se pueden comparar los datos. La distribucién superior corres-
ponde ala muestra de 0.5 % de esferas de poliéster-estireno y 99.5%
de latex. La distribucion inferior corresponde a 2% de esferas en latex.

Podemos cbservar que la distribucion de alturas no es tan gaussiana como lo era para las
superficies analizadas con el AFM, sin embargo, tenemos una mayor longitud analizada, ademas
de que el nimero de datos que se obtienen para el andlisis del perfilémetro mecénico es de
alrededor de 120,000 datos, mientras que se tenian cerca de 250,000 datos para el analisis por
medio del AFM.

La siguiente grafica corresponde al andlisis de la tarjeta (Leneta) sin latex. Se tomaron
también 15 perfiles de 2,000 micras en lugares distintos, cada uno con 8,000 puntos, La dis-
tribucién de las alturas se muestran en la siguiente Figura, Figura 48.
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Figura 48, Grifica de [a distribuclén de las alturas de la pura
tarjeta sin ldtex, tomando los 15 perfiles como si
fueran uno solo. La linea continua es la grafica
de una gaussiana con |a cual se pueden comparar
los datos.

La distribucién de alturas de la tarjeta dista mucho de ser una distribucién gaussiana. Para
evitar caulquier efecto de la superficie de la tarjeta, se estudiaron las muestras aplicindoias sobre
vidrio,
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Serie aplicada sobre vidrio.

Las superficies rugosas que se analizaron aplicadas sobre vidrio tuvieron las siguientes
concentraciones: 0%, 0.5%, 1%, 1.5%, 2%, 2.5% y 3% de esferas de poliéster-estireno, sin hue-
cos, en latex. También se tomaron perfiles del vidrio sin latex para estimar su desviacién estandar

de las alturas.

Al igual que para e! andlisis de las muestras sobre cartdn, para las muesiras sobre vidrio
se tomaron 15 perfiles con &! perfildmetro mecanico. La longitud también fue de 2,000 micras y

con un total de 8,000 puntos por periil, de modo que 1a resolucion es de 4 puntos por micra.

En la siguiente tabla, tabla B, tenemos el resultados del anélisis de los perliles rugosos.
Tenemos el valor de o en micras para cada concentracion, y para cada perfil.

perfil

W~ dD WA -

o

10
11
12
13
14
15

0%

0212
0.223
0.246
0.372
0.231
0.272
0.215
0.265
0.253
0.247
0.270
0.244
0.178
0.267
0.207

promedio 0.2472

0.5%

0.141
0.234
0.216
0.159
0.204
0.183
0.176
0.217
0.143
0.287
0.215
0.353
0.1414
0.175
0.245

0.2061

1%

Desviacién Estandar (o [um])

0.249
0.216
0.234
0.221
0.193
0.246
0.208
0.147
0.240
0.215
0.268
0.256
0.215
0.212
0.179

0.2200

1.5%

0.235
0.283
0.200
0.209
0.205
0.278
0.246
0.237
0.210
0.269
0.188
0.265
0.241
0.204
0.277

0.2366

2%

0.265
0.170
0.289
0.194
0.149
0.203
0.237
0.178
0.262
0.254
0.233
0.213
0.174
0.246
0.157

0.2178

-

2.5%

0.173
0.291
0.230
0.183
0.207
0.183
0.180
0.292
0.207
0.215
0.180
0.383
0.170
0.246
0.290

0.2285

3%

0.221
0.207
0.229
0.176
0.216
0.221
0.311
0.255
0.266
0.217
0.267
0.299
0.215
0.211
0.235

0.2365

vidrio

0.015
0.039
0.018
0.019
0.018
0.013
0.018
0.015
0.015
0.017
0.017
0.028
0.017
0.018
0.017

0.0187

‘Tabla 6. En esta tabla tenemos el valor de o para cada uno de los 15 perfiles
de cada muestra, con el valor promedio del valor de o para cada
muestra. El valor de o estd en pmy las muestras estn aplicadas
sobre vidrio,

En la siguiente grafica, Figura 49, tenemos ! valor de o promedic como funcidn de la
concentracidn. Se ha graficado la linea de tendencia y las barras comesponden a 20 de las varia-
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clones encontradas a partic de {os 15 valores de la desviacion cuadratica media de las alturas,
obtenidas para cada concentracién con el perfildmetro mecénico.

0 i 2 3 4
concentracién [%]

Figura 49. Grafica del valor de o como funcién de la concentracién.
La liena es la tendencia de los puntos. El promedio del valor
de o del vidrio tiene un error de = 0.0187 um.

Al igual que para las muestras aplicadas sobre castén, se calculd la distribucién de alturas
de las muestras aplicadas sobre vidrio. La forma en cémo se obtiene la distribucion es la misma
que para el caso de las muestras sobre caridn; se tomaron los 15 perfiles para cada muestra y se
unieron como si formaran parte de un mismo perfil largo, 15 x 8,000 datos. En ia siguiente grafica,
Figura 50, tenemos histogramas de alturas, asi como también la grafica de una gaussiana que
mejor se ajusta a los datos, (gréfica del mejor y el peor ajuste a una gaussiana, respectivamente).

De los histogramas siguientes podemos apreciar que las distribuciones de alturas se
parecen mucho més a una gaussiana que las distribuciones de la muestra aplicada sobre la
Leneta. Cabe mencionar que la diferencia entre las muestras aplicadas sobre el cartén y sobre
vidrio es ¢! tiempo que se dejd que se secaran. Para las muestras sobre cartén se estuvieron
secando alrededor de un mes, mientras que las muestras aplicadas sobre vidrio sélo se dejaron
secar alrededor de una semana.

14000
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0 20 40 ] 80
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Figura 50. Grafica de [a distribucién de alturas tomando los 15 perfiles como
si fueran uno solo. La linea continua es la grifica de una gaussiana
con la cual se pueden comparar los datos. La distribucion supetior
corresponde a la muestra de 1 % de esferas de poliéster-estireno y
99 % de latex, La distribucién inferior corresponde a la muestra con
1.5% de esferas en [atex.

La siguiente Figura, Figura 51, corresponde al histograma de alturas del andlisis de la
superficie del vidrio sin |atex, es decir, solamente el vidric. Se tomaron también 15 perfiles de
2,000 micras en |ugares distintos, cada une con 8,000 punios.

80000
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Frecuencia

20000

0 S 10 15 20
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Figura 51. Histograma de las alturas del vidrio sin litex. Se
tomaron fos 15 perfiles como si fueran uno solo. La
linea continua es la grifica de una gaussianacon
la cual se puede comparar el histograma.

Podemos comparar €l histograma anterior con la distribucién de alturas del cartén, Figura
48. La superficie del vidric es mucho menos irregular que la superficie del cartdn.

Comparacién de los valores de o de las muestras aplicadas sobre Ia
Leneta y sobre el vidrio.

De los resultados obtenidos para los valores de o, (ver tablas 5 y 6), para ias muestras

aplicadas sobre Lenstas y las muestras aplicadas scbre vidric, podemos observar que hay una
gran diferencia. La superficie de las muestras aplicadas sobre carntén presentan una superficie
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mas rugosa que las muestras aplicadas sobre vidrio. Lo anterior puede ser debido a la diferencia
de tiempos entre que se aplicaron las superficies y se analizaron, pues la superficie de las mues-
tras se pueden erosionar. Si tas muestras no cambiaran en el tiempo, podriamos pensar que la
rugosidad propia de la Leneta afecta la rugosidad de la superficie, pero esto parece dificil de creer
puesto gue el grosor de las muestras aplicadas, tanto en vidrio como en Leneta, es de aproximada-
mente 65 um, y la rugosidad propia de la Leneta es de 0.75 £ 0.175 um.

En la siguiente gréfica, Figura 52, tenemos las graficas de! valor de o como funcion de la
concentracidn, para las muestras sobre vidrio y sobre cartén.

1] 1 2 3 4
Concentracidn [%)

Figura 52. Gréficas de los valores de o como funcién de la concentracion.
La serie de puntos grandes corresponde a las superficies rugosas
aplicadas sobre cartdn {Lenets), mientras que fa serie de puntos
pequefios corresponde a la superficies aplicadas sobre vidrio.

El valor de o para las muestras sobre vidrio es mucho mas estable, y mucho menor, que
el valor de o de las muestras aplicadas sobre el carton.

Analisis fractal de las superficies rugosas

E! decir que una superficie rugosa tenga estructura fractal, a lo que se refiere es que en la
superficie tenemos presentes muchas escalas caracteristicas diferentes. Dado que la definicion
de fractal es aque! objeto que repite su forma al cambiar la escala a la cual lo vemos, las superfi-
cies rugosas de nuestro caso no serian fractales, pues al cambiar la escala no observamos exacta-
mente la misma forma, sin embargo, s{ vemos que hay mds estructura.

Las supetficies reales, es decir, finitas, cuando presentan un comportamiento fractal, lo
hacen dentro de un cierto rango de frecuencias, delimitado por una frecuencia minima y una
frecuencia maxima. El limite superior del rango de frecuencias, estd dado por ei intervalo de
discretizacién en el que se toman los datos, esto es, la distancia entre una medicién y la si-
guiente. La cota inferior de frecuencias estd dada por tamafio de la muestra analizada. Evidente-
mente la superficie real podria no tener cota minima, y conforme seguimos aumentando el area o
fa tongitud analizada, seguir observando mas y mds estructura. Esto lo podemos visualizar pen-
sando en la superficie del mar: tenemos rugosidad a escalas pequefias, tal vez producidas por el
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iento, olas més grandes de unes metros de longitud, hasta olas gigantes de kilémetros, produci-
las por fa atraccién gravitacional.

En el caso de las muestras de latex, esperamos encontrar una cota minima para el rango
le frecuencias, es decir, ya no encontrar mas ondulaciones en la muestra a partir de cierto
amano.

En los perfiles obtenides por medio del perfildmetro mecanice pedemos observar ondula-
iones muy grandes, de longitud del orden de 2 milimetros, escalas mucho mayores que las que
e pueden observar con €l AFM. En la Figura 53 tenemos dos perfiles tipicos en las que se
ueden apreciar grandes ondulaciones.

0.5
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0 2000 4000 5000 2000

4

Figura 53. Perfiles unldimensionales de 2,000 micras de longitud.
Los perfiles corresponden a muestras aplicadas sobre vidrio.

Para el caso de supetficies multiescalas la caracterizacion por medic del primer momento
(o) y el segundo momento (Ac) deja de tener sentido, ya que los parametros dependerdn del 4rea
o el largo del perfil analizado, comao se expuso en el cap. 1.

Una caracterizacién alternativa para estas superficies puede ser el indice fractal o la
dimensién fractal. El indice fractal v est4 relacionado con el poder espectral de la superficie de la
siguiente forma, ec. (44) cap. 1:

P~ (44)

y a sU vez, v esta relacionado con la dimensién fracial a través de la siguiente relacion, ec. (45)
cap. 1

p=8-¥

45
3 (45)
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Para el andlisis de las muestras se determind el indice fractal, asi como la dimensién
fractal de cada una de las superficies. También se calcularon los pardmetros o y A, con el fin de
compararlos en las conclusiones finales con los resultados obtenidos por el AFM.

La forma en como se determing en indice fractal fue a través de un ajuste de una recta
por minimos cuadrados de la grafica fog-log del poder espectral. De la ec. (52), aplicando el
logaritmo natural a ambos lados, obtenemos la siguiente ecuacion:

in(PE)~-vin(k). (62}

El poder espectral se obtuvo a partir de la ec. (26), del cap. 1, en la version de una sola
dimensién.

=i l Jk R :
P ) = lim oo 3 (]j::h(r)e arl ). 26)
La forma en como se calcula la transformada de Fourier es en la forma discreta ec. (55).
=3
R{)=—= 3 h(r)e™Di-lin, 53)
ﬁ =1

En la ec. (26) Aum es la longitud del perfil, y en la ec. {53) n corresponde al nimero total de
datos, que en este caso son 8,000 puntos. Dado que para cada concentracidn se obtuvieron 15
perfiles, el pader espectral de una concentracidn se tomé como el promedio de 15 poderes espec-
trales.

En la siguiente Figura, Figura (54), tenemos una gréfica log-log del poder espectral, que
es una grafica tipica de las que se obtuvieron en el andlisis. En efla tenemos el ajuste de una
recta por minimos cuadrados de la cual se obtiene e! indice fractal v la dimensién fractal de la
superficie rugosa.

—

In{P(k)}

4
In(k)

Figura 54. Grafica log-log del poder espectral, asi como la linea de
ajuste por minlmos cuadrados.

Dado que el poder espectral tiene la forma de la ec. {(44), y la integral del poder espectral
sobre todas las frecuencias es ¢2, ec. (27) del cap. 1, los valores de kK mas pequefias tendrdn una
mayoer influencia en el valor de o,

f P)dk = o2, (27)
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Entonces, la zona en donde se hace el ajuste de la recta al poder espectral, para el
cdlculo del indice fractal, es aproximadamente la parte positiva de la grafica. Los demds puntos
no se toman en cuenta debido a que ya ho tienen una contribucidn tan importante al poder espec-
tral. En la Figura 55 tenemos una grafica tipica del poder espectral promedio, en donde se puede
apreciar que los puntos que contribuyen $on unos cuantos, los cuales tienen un valor positvio en
la grafica log-fog del poder espectral.
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Figura 55. Grifica tipica del poder espectral promedio, y ampliacion de la zona de interés,

En la Figura 55 tenemos la grafica de! poder espectral completa y también tenemos una
.ampliacién de la zona de interéds. La grafica del poder espectral es simétrica debido a la condicidn
de frontera que utiliza: colocar a ambos lados del perfil el perfil mismo hasta infinito. La frecuencia
cero corresponde al punto justo a la mitad del perfil, que tiene un valor de cero, para todos fines
practicos, pues esta relacionado con la media del perfil, y éste se ha fijade en cere.

En la siguiente tabia, tabla 8, tenemos el resumen de las cantidades calculadas para las
diferentes concentraciones de esferas poliéster-estirenc en latex,

Concentracién indice fractal  Dimension fractal o [zm] Acfum]
{% en peso o volumen]
0.0 1.34 1.82 0.247 30.4
05 1.29 1.85 0.206 26.8
1.0 1.35 1.82 0.220 28.2
1.5 1.20 1.90 0.237 28.8
2.0 1.21 1.89 0.218 25.1
25 1.26 1.86 0.229 25.5
3.0 1.21 1.89 0.236 24.4

Tabla 8. Indice fractal, dimenslén fractal, o y A¢ para cada concentraclon.
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La forma en como se calcularon la desviacién estadndar de las alturas y la longitud de
ortelacién es la misma en como se calcularon para el andlisis de AFM. El valor de o se obtuvo
somo el promedio de la desviacién estdndar de los 15 periiles, mientras que la longitud de corre-
acion se obtuvo mediante la transformada de Fourier inversa discreta, en una dimension, del
ader espectral. En la siguiente grafica, Figura 56, tenemos una funcidn de correlacion promedio
ipica de las muestras:

1
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Figura 56. Grafica de una funcidn de correlacion tipica
de las superficles rugosas aplicadas sobre vidrio.

La forma en como se calculd la funcion de correlacion promedio para cada muestra fue
~alculando Ja funcién de correlacion para cada uno de los 15 pertiiles, y después promediando
=ntre las 15 funciones de correlacion. El valor de A.se obtuvo del ajuste de una funcién gaussi-
ana a la funcién de correlacién, de forma idéntica a como se obtuvo en el andlisis de 1as superfi-
sies por medio def AFM.

Conclusiones.

Del resultado del andlisis de las mismas muestras aplicadas sobre cartdén y sobre vidrio,
(tabla 5 y 8), podemos apreciar que el valor de o es muy diferente, de modo que la superficie
sobre cartén tiene una mayor rugosidad. Una posible explicacidén es que las superficies se
pueden erosionar y asi aumentar la rugosidad.

En el resultado del indice fractal, asi como en la dimensién fractat, no observamos un
incremento constante al incrementar la concentracién. Lo anterior puede ser debido a que los
porcentajes de concentracion de las esferas de poliéster-estireno, no son lo suficientemente
grandes como para producir un cambio en la superficie de l4tex, de modo que practicamente se
estudioé el puro latex.
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apitulo V

aracterizacioén por medicidn experimental
el brillo.

En la caracterizacién de superficies rugosas por medio de AFM o del petfildmetro mecénico
sbtuvieron valores para los parametros de caracterizacién o (desviacidn estandar de las alturas) y
longitud de correlacién lateral) a través del conocimiento de la funcién discreta de alturas h(n.
no una caracterizacion altemativa, dada la complejidad fractal de las superficies, también se
wvieron el indice fractal y la dimensidn fractal, nuevamente a través de la funcién h(n).

Debido a que las superficies reales no pueden ser fractales mas que en un cierto rango de
uencias, o de longitudes, debe de haber una frecuencia menor de corte, (correspondiente a una
jitud mayor), a partir de la cual ya no tengamos mayores ondulaciones. En los perfiles obtenidos
perfilometria mecénica se observan todavia grandes ondulaciones de la superficie rugosa, del
en de 2,000 ym. Debido a lo anterior, se vid la necesidad de medir o tomando 4reas ¢ longitudes
s grandes. Dado que no es posible el analizar mecanicamente longitudes del orden de cen-
etros, se estimd el valor de o a partir de mediciones directas de brillo, con la idea de averigurar si
alor de o era comparable al obtenido por perfilometria mecanica o era mayor. En el caso de que
ralor de o medida a partir de mediciones directas del brilio no resulte ser muy diferente a la calcu-
a por perfiformetrfa mecénica, lo que significa es que las ondulaciones observadas en los perfiles
) de las mé&s grandes que hay en la superficie rugosa.

El brillo de las superficies rugosas se midié en transmision. La forma en como estan relaciona-
 los parametros de la superfices rugosas a las intensidades medidas en el experimento, es a
rés de la teoria escalar de Kirchhoff (Apéndice A). En esta forma de determinar o ya no es necesa-
el conocimiento de la funcién h(n, a diferencia de los andlisis de AFM y de perfilometria mecénica.

olacion entre las mediciones de brillo con los parametros de
racterizacion.

De la teorfa escalar de Kirchhoff (Apéndice A), el brille reflejado por una superficie rugosa
& dado por la siguiente ecuacion:
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ide || es la reflectancia promedio en la direccién especular de la superficie rugosa vy |r]2 es el
medio de la reflectancia de la superficie de referencia; la variable Yp estd dada de la siguiente
na:

Yp= kL. [(66)p]. (A-23)

El valor de gs es el valor de g para el caso de refleccion especular, en donde g estd dado de
iguiente forma:

g = K o%(cos b + cost)?, (A-11-a)

ide k es el vector de onda de la onda incidente (2a/1), de modo que g, tiene la forma de la si-
ente ecuacion:

16 72
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g = o2 cos? ;. (A-18)

Para llegar a la ecuacion del brillo (A-25) se han hecho varias suposicicnes: el haz incidente
una onda plana y es monocromatica, la superficie rugosa no tiene gradientes infinitos, es decir,
2 no hay puntos en los cuales no se pueda definir la tangente en dicho punto, el brillo predicho por
ecuacion debe ser para el campo lejano. También se ha supuesto que la superficie posee. una
cidén de distribucién de alturas gaussiana, asi como una funcidn de correalcion gaussiana. En
acion al valor del campoe sobre la superiicie se supone que el coeficiente de refleccion es constante
todos los puntos de la superficie, y también se supone que las dimensiones de la supetficie son
chos mayores que la longitud de onda del haz incidente. La muestra se considera isotropica.

Un punto importante es que se considera que las dimensiones de la muestra son mucho
yores que la longitud de correlaci6n lateral. En nuestro caso ya vimos que tenemos muestras que
seen estructura fractal, pero también sabemos que esta estructura sélo puede existir dentro de un
rto rango de frecuencias. Dado que no vemos ondulaciones a gran escala en fa muestra (del drden
cm), esperamos que la longitud de correlacién mayor que encontremos en la muestra sea menor a
vs cuantos milimetros, pues todavia en los perfiles obtenidos por medio del perfilémetro mecénico
observaban ondulaciones de hasta 2 mm. Para obtener un valor confiable de ¢ entonces debemos
aqgurarnos de cumplir que el &rea analizada sea mucho mayor que la longitud de correlacién.

Si consideramos solamente incidencia normal a la superficie rugosa, entonces la ecuacion
ra el brillo se simplifica de la siguiente forma:

I = le ¥ Do (56)

nde i, es la intensidad del brillo, I, es la intensidad reflejada por una superficie perfectamente
na, (o = 0), k es la magnitud del vector de onda igual a 2x/A, con A la longitud de onda del haz
idente. El factor (n - 1) corresponds a la diferencia an indices de refraccién, siendo n €l indice de
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accion de fa muestra y el 1 viene de considerar que el haz se propaga a través de aire antes de
ractuar con lamuestra; y o es la desviacion estandar de las alturas.

Las primeras muestras que se intentaron caracterizar por medio de mediciones directas del
o fueron superficies de latex con esferitas de poliéster-estireno, aplicadas sobre cartdon (Leneta).
a poder medir el brillo en refleccidn se metalizd la superficie con aluminio, depositando una del-
a capa de aproximadamente 50 um de espesor sobre la superficie de la muestra. Las muestras
an el problerna de que no tenian contribucién al brillo de la parte especular, de modo que todo el
0 provenia de la parte difusa. Al parecer las muestras eran lo bastante rugosas como para no
2r contribucién especular en el brillo reflejado.

Para poder caracterizar las muestras fue necesario aplicarlas sobre vidrio para poder medir el
0 en transmisién, considerando que Ia intensidad perdida en las interfaces es despreciable. La
acion a partir de la cual podemos calcular el valor de ¢ es la misma ec. (56) que para el brillo en
2ccion, considerando solamente incidencia normal.

El célculo de o a través de esta ecuacion es conveniente en le sentido de que los errores en
mediciones de las intensidades se ven atenuados en el valor de o, ya que la relacién es un lo-
tmo.

seno Experimental.

En el experimento de medicion de! brillo en transmisién se utilizéd un laser rojo de helio-nedn,
longitud de onda A = 0.6328 um, para iluminar la muestra. Antes de que el haz llegue a la mues-
se hace pasar primero por un polarizador, con el unico fin de atenuar la intensidad de la luz y no
arar al detector. Después def polarizador el haz pasa por un filtro espectral y luego por una lente
vergente para controlar el drea iluminada sobre la muestra. Una vez que el haz incide normal-
nte sobre la pintura, ilega finalmente al detector y a través de un multimetro digital se obtienen los
ores para la intensidad de la [uz transmitida. En la siguiente Figura se muestran dos fotos del
2glo experimental montado, Figura 57.
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Figura 57. Arreglo experimental utilizade para medir el brillo en transmision.

La longitud de los perfiles analizados por el perfilémetro mecdnico fue de 2,000 zm v en esos
riiles todavia se seguian observando ondulaciones, con una longitud del orden del tamaiio propio
 la muestra, es decir, A = 2 mm (ver Figura 53 del cap. 4). Infuitivamente esperamos ya no tener
idulaciones de mayor longitud, sin embargo, para poder asegurarlo, se deberia sequir ampliando el
mafio de los perfiles analizados para determinar la frecuencia minima de corte a partir de la cual ya
) tenemos un comportamiento fractal. Dado que no era posible incrementar el tamafio del peril
alizado en el perfilémeiro mecé&nico manteniendo la misma resolucién, 1o que se hizo con las
ediciones de brillo fue algo diferente. La idea es analizar una zona lo suficientemente grande de la
uestra, en la cual ya no esperemos tener ondulaciones mayores, pues las podriamos ver a simple
sta, Y entonces estimar el valor de o. Comparande este valor de o con el valor ¢btenido por petfilo-
etrfa mecanica podriamos determinar si la zona en donde el comportamiento es fractal es mayor a
mm. Con esta idea en mente, se ajustd el experimento de tal forma que tuviéramos un érea ilymi-
ida de aproximadamente de 12 min de didmetro, es decir, alrededor de seis veces la distancia
alizada con €l perfildmetro mecanico.

nédlisis de datos y cédlculo de o.

En el andlisis de las muestras rugesas con una drea iluminada de 12 mm de didmetro, ya no
speramos tener frecuencias que correspondan a una longitud de onda del tamafio de la zona mues-
2ada. Su tuviéramos tales frecuencias en las muestras serfan evidentes a simple vista. De este
cdo el valor de ¢ calculado ya no podria depender del area analizada. Evidentemente que para
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3r asegurar esto deberiamos tener estimaciones del valor de o a diferentes didmetros del area
inada por el laser, sin embargo, por limitaciones de tiempo ya no se pudieron realizar.

Las muestras a las gue se les midid el brillo en transmisién fueron siete superficies de latex
esferas de poliéster-estireno a distintas concentraciones: 0%, 0.5%, 1%, 1.5%, 2%, 2.5% vy 3%
sferas en latex.

Para el célculo del valor de ¢ a partir de la ec. {66) se fijaron las constantes de [a manera
iente: el indice de refraccidn del latex se tomé igual af del vidrio (n = 1.5}, de modo gue no consi-
mos gue haya una interface entre la muestra y el vidrio; la longitud de onda del haz incidente fue
.= 0.6328 um y el area circular iluminada de la muestra fue 12 mm de didmetro; ¢l valor de I, lo
nemos midiendo la intensidad del laser directamente, después de pasar por el polarizador, el
'y la lente, sin la muestra sobre vidiro.

En la siguiente tabla, tabla 9, tenemos el valor de la intensidad /, para cada muestra, asi
o el valor calculado para o

Concentracion Voltaje corespondiente Valor de 1a desviacién
de la muestra [%] a la intensidad /; [Volts] estandar o [um]
o 3.435+0.013 0.2089
0.5 3.530+£0.016 0.2073
1 2.965+0.013 0.2223
15 2.430£0.010 0.2408
2 2.212+0.009 0.2480
25 2.032 £0.009 0.2542
3 1.240 £ 0.010 0.2915

Tabla 9. Valores de o calculados a partir de mediclones directas del brillo
en transmislén, para las muestras aplicadas sobre vidrio. Ei valor
de /, fue 10.0729 x 0.0678 volts y se tomaron 29 datos.

Para calcular el valor de /; se tomaron, en promedio, cuatro datos para cada muestra, cuya
viacién estdndar es la que se reporta en al tabia. Con estos valores para ¢ se pueden ahora
parar con los valores obtenidos en el andlisis por medio del perfildmetro mecénico.

ymparacion de resultados con los del perfilometro mecanico.
Los valores calculades para ¢ a partir del perfilémetro mecénico los podemas comparar ahora

los datos obtenidos de mediciones directas del brillo. En Ia siguiente tabla tenemos la com-
acion, tabla 10.
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Concentracion de esferas en [atex o fum) del o [um] medicion

[% en peso o volumen] perfiidmetro mecanico directa del brillo,
0.0 0.247 0.208
0.5 0.206 0.207
1.0 0.220 0.222
1.5 0.236 0.240
20 0.217 0.248
2.5 0.229 0.254
3.0 0.236 0.291

Tabla 10. Comparacicn de los valores de o obtenidos por perfilometria
mecanica y a partir de mediciones directas del brillo.

Graficando o en funcién de la concentracion obtenemos la siguiente grafica, Figura 58.
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Fligura 58. Gréfica del valor de o obtenida a partir de las mediciones
directas del brillo (puntos grandes) y del perfilémetro mecdnico
{puntos pequefios), como funcion de la concentracion.

En la gréafica podemos observar que los primeros tres valores de o, sin considerar la muestra
n puro latex, coinciden para ambos métodos. El primer punto que corresponde a la muestra con
tex lo podemos despreciar, puesto que la muestra estaba hastante sucia. El problema de analizar el
tex puro es que es un material muy pegajoso y que atrapa cualquier basurita. Cuando se hizo el
"alisis por medio del perfilémetro mecanico fue dificil encontrar zonas limpias de polvo. En resumen,
vdemos decir que los datos obtenidos con esta muesrta no son confiables. Las dltimas tres mues-
as parecen no coincidir tan bien como las tres anteriores, sin embargo las diferencias estén en la
2gunda cifra significativa y la mayor diferencia es de 0.055 ym para el punto correspondiente a la
sncentracién det 3 %. Si hacemos referencia a los datos obtenidos a través del AFM, podemocs ver
Je hay un gran brico de alrededor de 0.1 um al cambiar la escala por 50um, y sin embargo aqui
stamos cambiando la escala de 2,000 ym a 120,000 gm. Aln asi podriamos decir que la estadistica
s pobre como para poder obtener conjeturas.
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“apitulo VI

onclusiones

Del andlisis por medio del microscopio de fuerza atémica (AFM) de las superficies rugosas de
x con inclusiones esféricas de poliéster-estireno, se obtuvo como resultado una fuerte dependen-
de los pardmetros de caraclerizacién o (desviacion cuadratica media) y A, (longitud de corre-
én), con el drea analizada. Lo anterior sugiere que la superficie de ldtex tiene una estruciura
tal {en el sentido que se ha venido usando en los capitulos anteriores, cap. |, cap. IV y cap. V), es

ir, la superficie rugosa esta compuesta por la superposicién de cndulaciones de tamafios difer-
oS,

Ya que fa caracterizacién estadistica por medio de parametros como ¢ y A de una supetficie
osa fractal no es posible, dada su dependencia con el tamafio de muestra analizada, entonces se
acterizé de forma alternativa a las muestras de latex por medio del indice fractal, el cual esta
icionado con [a dimensién fractal.

Las superficies rugosas reales no pueden presentar una estructura fractal a cualquier escala,
1o que debe haber un intervalo de distancias en donde tengamos estructura fractal. A dicho inter-
o de distancias es a lo que se le llama regién de fractalidad. De modo que, dentro de la region de
talidad, los parametros o y A, creceran conforme se aumenta la longitud analizada. Una vez que
ilizamos una longitud mayor que la regién de fractalidad, los valores para los parametros de oy A¢
no cambiaran.

Asociando una longitud a las ondulaciones presentes en la muestra, e identificando cada
gitud con una frecuencia, (pasando al espacic de Fourier), pedemos decir que [a regién de fracta-
d estd acotada por una frecuencia minima y una frecuencia maxima. La frecuencia maxima esta
icionada con las ondulaciones mas pequefias que podemos encantrar en la muestra, y en general,
arfa limitada por la estructura discreta de la materia. La frecuencia minima estaria dada por el
nafio de la muestra analizada, y en el caso particular de las superficies de latex, esperamos no
er ondulaciones a distancias del 6rden de 1 centimetro, pues las podriamos ver a simple vista.

Con estas ideas en mente, se astimé el valor de o de las superficies de latex a partir de medi-
nes directas de brillo en transmisién, El 4rea que se ilumind fue de aproximadamente 1.2 cen-
etros de diametro, un tamafo al cual ya esperamos estar fuera de la region de fractalidad. El valor
lenido de o se compard con el valor de o obtenido a partir del analisis de perfiles de 2,000 micras,
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' medio del perfildmetro mecdnico, y se observd que la diferencia era pequefia, comparada con las
rencias encontradas en el andlisis de AFM. Se calculd el brillo predicho por la teoria escalar de
shhoff para el valor de & obtenido a partir de mediciones directas de brillo y también para ¢
enido del analisis de perfilometria mecanica. Se encontré que a mayor diferencia en brillo es del
» para una longitud de correlacidn lateral de 30 micras. De modo que podriamos tomar el valor de
xomo un pardmetro de caracterizacidn estadistica. A continuacidn se discute con mas detalle las
wclusiones.

actalidad de las superficies de latex.

Del andlisis estadistico realizado por medio de AFM, se observd que, conforme se incremen-
a el area analizada, !os valores para los parametros estadisticos, ¢ y A, también se incrementa-
n. En el andlisis de la serie 3 fue mas evidente la fuerte dependencia de los valores de los
rdmetros de caracterizacion con el tamario del drea analizada. En la siguiente grafica, Figura 41,
1emos graficado el valor de ¢ en funcidn del area analizada.

¢.25
0.2
g [um] 0.15
0.1

0.05

20 40 60 80 100
Area mnalizada [pmn®]

Figura 41. Gréfica del valor o como funcién del drea analizada para las
muestras de la serie 3. La linea continua representa un ajuste
lineal de los puntos pequefios, que representan los datos de

10% de concentracién. La linea entrecortada es un ajuste lineal
a los puntos grandes, que representan los datos de 20% de
concentraclon.

En la grafica de! valor de la longitud de correlacién lateral, Az, en funcién de la concentracion
mbién se aprecia la dependencia de A en el area analizada, {ver Figura 42),

En las Figuras 41 y 42, los puntos pequefios representan ios valores de o del andlisis hecho
+ la muestra al 10% de concentracién, en peso o en volumen (en seco), de esferas de poliéster-
tireno en latex , y los puntos grandes a la muestra al 20% de concentracion.

Del anélisis por medio de perfilometria mecénica de perfiles de fongitud de 2,000 um de las
uestras con el mismo latex que se analizé con AFM, sblo que a una menor concentracion de
foras de poliéster-estireno, se obtuvo un valor para o parecido al obtenido para el &rea mas
ande, (100 um x 100 um), analizada con el AFM, (ver tabla 11). Sin embargo, todavia se alcanzan a
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eciar grandes ondulaciones en los perfiles obtenidos por perfilometria mecanica, {del orden de
D0 um), lo que indica que todavia tenemos grandes fongitudes en la muestra, del orden de 2
metros, {ver Figura 53).

12

10

Afpm] o

20 40 60 80 100
trea analizada[pm? ]

Figura 42. Grifica del valor A como funcién del drea analizada para las
muestras de la serie 3. Lla linearecta representa un ajuste
lineal de los datos. Los puntos pequefios representan a los
datos al 10% de concentracion y los puntos grandes a los da-
tos al 20% de concentracidn.

GConcentracion de esferas
de poliéster-estireno en Jitex 0% 0.5% 1% 1.5% 2% 25% 3%
o {um) 0.247 0.206 0.220 0.238 0217  0.229 0.236

Tabla 11. Valores de ¢ cbtenidos por perfilometria mecénica de las superficies
rugosas. El valor de o obtenldo del anélisis por AFM para una muestra
de 100 gm x 100 gm, al 10% de concentracién de esferas de poliéster-
estireno, fue de 0.244 um,

Las muestras analizadas por medio del AFM tenian concentraciones del 10% y del 20%, en
umen o en peso (en seco), de esferas de poliéster-estireno en latex, mientras que las muestras
alizadas con €l perfilémetro mecénico estaban a concentracicnes desde 0% hasta 3%, en peso {en
20), de esferas en latex. Con esto podriamos explicar el que algunos valores de ¢ para perfiles de
00 um queden por debajo del valor de o de las muestras analizagas por AFM.
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Figura 53. Perfiles unidimensionales de 2,000 micras de longitud.
Los perfiles corresponden a muestras aplicadas sobre vidrio.

Lo anterior en conjunto sugiere que la superficie de latex tiene un comporiamierto fractal, es
cir, que confarme aumentamos el drea o la longitud analizada, permitimos que ondulaciones ma-
res aparezean en nuestro andlisis, incrementandose el valor de los parametros de caracterizacion
y A.. Evidentemente, dado que tenemos una estructura discreta a escalas muy pequefias, y a que
 podemos tener grandes onduiaciones (del orden de centimetros) en la muestra, ya que las podria-
s ver a simple vista, debemos tener solamente una region de fractalidad en la muestra.

Las muestras analizadas por medio del perfildmetro mecanico, fueron muestras aplicadas
bre vidrio con pequefias concentraciones de esferas de poligster-estirenoc. Sin embargo, el efecto
 las esferas parece no afectar el resultado para ¢, de modo que posiblemente estudiamos sola-
ente e latex. Lo anteior lo podemos ver en la Figura 48.
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Figura 49, Grafica del valor de o como funcién de [a concentracién. La
liena es la tendencia de los puntos. Las barras en cada punto
corresponde A 20 de la varlacién encontrada de fos 15 valores
obtenidos de la desviacién cuadritica media de las alturas.

Al no saber hasta qué tamafio de ondulaciones se tienen en la superficie rugosa de latex, se
alizaron mediciones directas del brillo para estimar el valor de ¢, iluminando una zona lo bastante
ande como para aseguramos de que a esas dimensiones ya no puede haber grandes ondula-
ones, ya que ias observariamos a simple vista.

La zona que se iluming fue de 12 mm de didmetro y lo que se encontré es que el valor de o
o era muy diferente al obtenido por medio del perfilémetro mecénico, (ver tabla 10}, lo que indica
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la fongitud de 2,000 um esta cerca de la cota méxima de la region de fractalidad, es decir, que ya
ay ondulaciones mucho mas grandes en la muestra.

Concentracion de esferas en latex o [pm] del o {um] medicién
[% en peso o volumen] perfilémetro mecanico directa del brillo,

0.0 0.247 0.208

0.5 0.206 0.207

1.0 0220 0.222

15 0.236 0.240

2.0 0.217 (.248

25 0.229 0.254

3.0 0.236 0.291

Tabla 10. Comparacién de los valores de o obtenidos por perfilometria
mecanica y a partir de mediciones directas, en transmision,
del brillo.

Los valores de o obtenidos a partir de mediciones directas del brillo en transmision, se van
smentando sistematicamente conforme aumenta la concentracion. Sin embargo, en los valores
- obtenidos por perfilometria mecanica no muestran un comportamiento sistematico.

Como conclusion de todo lo anterior, podemos decir que la superficie de latex presenta un
portamiento fractal con un rango de fractalidad de poco mas de 2,000 um, para las ondulaciones
; grandes, y menor a 1 um como limite inferior.

racterizacion estadistica por medio del indice fractal.

Dado el comportamiento fractal mostrado por la superficie rugosa de latex, se caracterizaron
muestras a través del indice fractal, que esta relacionado con la dimensién fractal. Suponiendo un
er espectral con la forma de la ec. (44):

Pk)~ zl; (44)

emos estimar el valor de v. Aplicando ¢l logaritmo natural a ambos lados de la igualdad,
2Nemos:

In (P ) ~=vin(k). (52)

E! poder espectral lo podemos calcular directamente a partir de los datos experimentales por
dio de Ia ec. {26):

P(k)=limAM_.a,Xh-;—O_2-(lfh(r)e”"Rdrl )2. (26)
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Se hizo una grafica log-log del poder espectral y se ajusté una recta a los primeros datos para
tener un valor para el indice fractal. Una grafica tipica de la grafica log-log del poder espectral, asi

mo el ajuste por minimos cuadrados de una recta, la podemos observar en la siguiente Figura,
jura 54.

In(p{k)} 2

4
In(k}

Figura 54. Grafica log-log del poder espectral, asi como [a linea de
ajuste por minimos cuadrados.

El que se hayan ajustade sclamente los primeros datos es debido a la forma que fiene el
der espectral, ec. {44), pues la integral del poder espectral sobre todas las frecuencias es o2, ec.
7) del cap. 1. Dada la forma de P(K), los valores de k mas pequefias tendrén una mayor influencia
el valor de o

rP(k)dk =02 27

En la Figura 55 tenemos una gréafica tipica del poder espectral promedio, en donde se puede
reciar que los puntos que contribuyen son unos cuantos, que son Ios que tienen un valor positvio
i la grafica log-fog del poder espectral.
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Figura 55. Gréafica tiplca del poder espectrat promedio,
y ampllacién de ta zona de interés, de las muestras.
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Entonces, la zona en donde se hace el ajuste de ia recta al poder espectral, para el cdlculo
ndice fractal, es aproximadamente la parte positiva de la gréfica. Los demas puntos no se toman
uenta debido a que ya no tienen una coniribucién importante al poder espectral.

En la tabla 8 tenemos los resuitados para el indice fractal y la dimension fractal de las mues-
analizadas.

Concentracion de esferas en latex indice fractal Dimension fractal
[% en peso o volumen]
0.0 1.34 1.82
0.5 1.29 1.85
1.0 1.35 1.82
1.5 1.20 1.90
2.0 1.21 1.89
2.5 1.26 1.86
3.0 1.21 1.89

Tabla 8. Valor del indice fractal y de la dimensién {ractal para cada concentracion.

Las muestras analizadas en la tabla 8 corresponden a distintas concentraciones de esferas
oliéster-estireno en latex, pero podemos ver que el valor de o no difiere mucho de una concen-
6n a otra, por lo que podriamos comparar los indices fractales pensando en que corresponden a
muestra de puro tatex. Evidentemente hay un efecto de la rugosidad debida a la presencia de las
ras, pero podemos ver en ia tabla 8 que los valores para los indices fractales no difieren mucho.
fiferencia entre le valor mas grande y méas pequefio es de sdlo 0.15. La diferencia méxima entre
valores de ¢ es de 0.03 um, {despreciamos las muéﬁ%as a 0% y 3% de esferas en latex, por estar
taminadas). Por lo tanto, tenemos una caracterizacién estadistica alternativa de la superficie
)sa de latex, a través del indice fractal o la dimension fractal.

wracterizacion con o obtenida del perfildmetro mecanico y
» mediciones directas del brillo.

Dada la fractalidad de las muestras de latex v a que no sabfamos el rango de fractalidad, se
i6 el brillo directamente, en transmisién, de las superficies aplicadas sobre vidrio. El 4rea ilumi-
a fue de 12 mm, alrededor de seis veces la longitud analizada con el perfildmetro mecénico. A
s tamafios ya no esperamos tener grandes ondulaciones, pues las veriamos a simple vista. El
sltado de la estimacion de o por mediciones directas del brillo, en comparacién con los valores de
btenidos del perfilémetro mecanico, se mostraron en la tabla 10.
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Si graficamos e! valor absoluto de la diferencia entre los valores de ¢ obtenidos por medio de

diciones directas del brillo y los valores de o obtenidos por el perfildmetra mecanico, obtenemos la
Jiente grafica, Figura 59.
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Figura 59. Grafica del valor absoluto de los valores de o' {o- obtenida det

perfilémetro mecdnico), mencs og (o obtenida por mediciones
directas del brillo).

La muestra correspondiente a 0% de esferas en latex, es decir, puro latex, estaba muy sucia,
r lo que podramos no tomarla en cuenta, al igual que la muestra al 3% de esferas en latex.
mando la siguiente diferencia mayor, que es de 0.0302 pm, para la concentracién de 2% de
eras en latex, podriamos graficar el brillo predicho por la teorfa de Kirchhof escalar como funcién
fa longitud de correlacién, tanto para o, obtenida de mediciones directas del brillo, y para o,
tenida de! perfilometro mecanico. La grafica se muestra en la Figura 60.

20

40 60 80 100
Ae [pm]

Flgura 60. Gréficas del brillo predicho por la teoria de Kirchhoff escalar como
tunclién de fa longitud de correlacién lateral A, parao medida a partic
del perfllémetro mecénico {linea continua) y de mediclones directas del
brilio (linea punteada). Los valores de ¢ corresponden ala muestra al
2% de concentraclén de esferas en ldtex. Para generar estas gréficas
se tomaron los sigulentes valores: 8= 45", (§8)p=1" y A = 0.6 pm.
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En la grafica del brillo como funcién de la longitud de correlacidn lateral, A;, podemos obser-
Jue para A, muy grandes el brillo medide en transmisién tiende a uno, lo que significa que estaria-
midiendo la intensidad de! haz incidente sin muestra.

La diferencia mayor que tenemos entre las dos graticas del brillo predicho por la teoria esca-
le Kirchhoff, corresponde a un valor aproximado de 30 pm para A;. El valor de o obfenida del
Iédmetro mecdnico predice un brillo del 52% de la intensidad incidente, mientras que o obtenida a
25 de mediciones directas del brillo predice un brillo del 43%, alrededor de 9% de diferencia.
nces, tenemos una diferencia en brillo predicho del orden de un 9%, que todavia es un error
de, comparado con la resolucién de un brilldmetro convencional, que es capaz de distinguir
mas de grados porcentuales en el brillo. Tal vez, si analizaramos una muestra de 4,000 pm, el
r de ¢ ya no seria tan distinto al obtenido por medidicnes directas de! brillo, v el error seria
of.

Cabe mencionar que, para una mejor estimacidn de o por medio de mediciones dierctas, en
sinisién, del brillo, tendriamos que tomar en cuenta las reflecciones interiores en el vidrio, asi
o alguna posible refleccién en la interface latex-vidrio. Debido a estos factores, el valor para o
ria ser un poco menot al valor reportado agui.

Sin duda alguna, seria conveniente el poder estudiar a las supetficies a distancias interme-
entre 2,000 um, (longitud de los perfiles analizados con el perfildmetro mecdnico) y 12 mm,
netro de la zona iluminada en las mediciones directas del brillo), y comparar resulfados de
0s métodos.
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\péndice A

eoria escalar de Kirchhoff.

El brillo que posee una superficie es una propiedad de interés en diversas areas de la indus-
, como por ejernplo la industria automotriz, en la fabricacién de plasiticos, en [a industria de pintu-
:, ete. El brillo esta relacionado con la cantidad de luz reflejada por la superficie alrededor de la
eccién especular, y depende de la rugosidad de la superficie. Intuitivamente podemos diferenciar
a superficie rugosa de una lisa a partir de! brillo que observamos, sin embargo, el brillo no es una
ypiedad inirinseca de las superficies rugasas, ya que depende de la longitud de onda del haz que
hace incidir.

La teoria de Kirchhoff, también conocida como teoria del plano tangente, es una de las
yrfas méas utilizadas en el estudio de la dispersién de ondas por superficies rugosas. A partir de
ta teoria se puede relacionar los parametros que caracterizan a las superficies rugosas con la
ntidad de Iuz reflejada por la superficie, es declr, el brillo.

La teoria de Kirchhoff provee una aproximacién del valor del campo de la onda en la superfi-
> dispersora. Cualquier punto de la superficie es tratado como si fuera parte de un plano infinito
ralelo a la tangente en ese punto. Por lo anterior es por fo que se le llama tambien teoria del plano
ngente. Entonces, la teoria es exacta para una superficie perfectamente piana e infinita, pero es
roximada para una superficie rugosa.

La aproximacion de Kirchhoff se utiliza conjuntamente con una ecuacidn integral para predecir
forma del campo a una cierta distancia de la superficie dispersora, en términos det valor del campo
1 la superficie. La forma de la ecuacién integral depende de la naturaleza de la onda a dispersar, es
cir, si es acustica, elastica, electromagnética, etc. Para el caso de la dispersién de una onda actis-
.2 se hace uso de la teorfa escafar de Kirchhoff, mientras que si el campo es electromagnético
\tonces se utiliza la versién vectorial de la teoria de Kirchhoif, en donde se introduce la polarizacion
> la onda. En el caso de ondas electromagnéticas también se puede utilizar una version escalar en
>nde el valor de la variable representa 1a intesidad dei campo, y desaparece la informacion de la
olarizacion.
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duccion de la ecuacion del brillo.

Una froma de medir el brillo experimentalmente, que cumple con la norma ASTM D523-89

es comparar la medicién del brillo especular de una superficie rugosa con el brille de un patrén

>ferencia {superficie plana) a un cierto dngulo. La reflectancia especular relativa por &ngulo sélido
definida de la siguiente forma {18}

PO =(F1N—) j:imu(-j—g]dn, (A-1)

le dP /d{} es la potencia dispersada por la superficie por anguio sélido, {1p es el dngulo solido
iido por el detector y el subindice 1 se refiere a la direccion especular. Py es la potencia total
ersada por la superficie plana de referencia, medida con el mismo sistema Gptico de recoleccion
1z, que esta dado por la siguiente expresion:

1+in d Py
- LZIAPRY A2
Py j: [m] (A-2)

de dP, /d} es la potencia dispersada por la superficie plana de referencia, por angulo solido.
2 el calculo de dP /df) es donde se hace uso de la teoria escalar de Kirchhoff. El campo disper-
) lo podemos separar en dos contribuciones: Ia parte coherente y la parte difusa. La parte coher-
: esta relacionada con la dispersion especular y la difusa se relaciona con la dispersion fuera de
gién especular.

La amplitud promedio del campo coherente <£,> estd dado por la siguiente expresion: [3]

<Ec>=1_rl‘X(kc) Eesf, (A~3)
lrol

de F.f os la amplitud de! campo dispersado por la superficie de referencia, k es la magnitud del
or de onda de! haz incidente. |r?| es la reflectancia promedio en la direccidn especular de fa
erficie rugosa y |2 es el promedio de la reflectancia de la superficie de referencia, ambas can-
des se calculan a partir de las férmulas usuales de Fresnel. La funcion y es la transformada de
rier de la funcién de probabilidad de las alturas p(h):

X:Fp(h)ei”dh. (A~4)

La constante C estd definida de la siguiente forma
C = —(cos# + costy), (A-5})

de 6; y 8, son el 4ngulo de incidencia y de refleccién de la luz respecto a la normal de la superfi-
(ver Figura A-1).

94



Figura A-1. Geometria de la dipersién de una onda plana.

Entonces, la contribucidén coherente al poder dispersado por angulo sélido se puede escribir
mo:

(:—S)@ = llv;[l |xc C’|)2 (d?%)' (A-6)

El poder dispersado en forma difusa por dngulo sélido esta dado, en unidades ¢gs, por la
juiente expresion [18]:
[P\ FFA
=) =as irt SR n(kRVEEE ) Ua lkC, K C.0 - (1 x (O IDRAR) (A=T)
4} 4 2n 0
 donde Ay es el drea iluminada en fa superficie por la fuente de luz, ¢ es la velocidad de la luz en
vaclo y J, es la funcién de Bessel de orden cero. Las constantes A, B y F estan definidas como
Jue:

A = sen &, — sen G,cos s,
B =
—sen f sends (A-8)
1 + cosécos@ — send send, cos by
cosf) + cos by ’

F =

El angulo 6; es el angulo de! campo dispersado con respecto al plano de incidencia {ver
gura A-1) ¥ 2 es la funcidn caracteristica en dos dimensiones, definida como sigue:

xlon 52 R = f f Pt gy R R 4280 d by d by (A-9)
(1] 0
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de p{hy,f,R) dhidhe es la probabilidad de que dos puntos separados por el vector R tengan
ras entre iy y ly+ dhy, y entre he y e+ dhy. Si se supone que [a superficie tiene la propiedad de
isoirépica, estacionaria y que posee una distribucion de alturas Gaussiana entonces y» tomaré la

Jiente forma:

x2lkC, =k C, R} = ¢80 -C@E), (A-10)

El valor de g estd4 dada por la siguiente expresion, asi como la funcién C(R), que es la
cion de correlacidn:

g = K o?(cosh + costy)?,
(A-11)

<h{r)k >
C® = )] (:"‘R) s
bod
Reescribiendo la ecuacién para la potenicia dispersada en forma difusa tenemos que [18]

dP\®? KEFZA
(Ei) =Z%T-(ir|)2~——£ﬂ—ie'3{fjo(kR\/A2+Bi)egC(m'leR}. (A-12)

Para una superficie plana, la potencia dispersada por angulo sdlido para una zona iluminada
tangular de lados 2Xy 2Y estd dada por:

d P, k2 Ayt
[g.h‘l) = 4_6-(1r0 o : 6A; {cos8 + cosy)? sinc® (kA X) sinc® (kB 1), (A-13)
prg

de Ay =4XYy sinc x=sen x/x.

La potencial total dispersada por una superficie plana se considera que proviene dnicamente

la direccién especular, es decir, 8;= 62 ¥ 63= 0. En este caso Py estd dado por ia siguiente
residn:

c b3 AM2 2
Py = 7= ({ro " —5— cos & Qp, (A-14)

donde A es la longitud de onda del haz incidente.

Como resultado final, se obtiene la siguiente expresién para el brillo, tomando en cuenta la
rte coherente v la difusa del haz dispersado por una superficie rugosa [18]:

2 1482
Britio = { Im ) e'8+{—-ﬁ—fn (e‘ngrJo(kR\/A2+B"’-)e-"c(R"le B 4-15)
0

7| 2xcosf Jg,

En la expresidn A-14 para la normalizacién, corresponde a tomar un detector muy pequefic
» ). Dado que la mayorfa de los medidores de brillo tienen un éngulo colector de luz grande, el
tor de normalizacién deberia ser el siguiente: [18]
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c
Py = Z—;(Irol)" Ay cos 6 D(Qp). (A~ 16}

Considerando tGnicamente funciones de correlacidn de la forma C{R / 4.}, donde sdlo aparece
 longitud de carrelacién caracteristica A, y dado que la regién angular de integraciin es pequefia,
ueden introducir las siguientes aproximaciones al segundo sumando de la ec.( A-15);

a) El factor F2 exp (-g) se puede escribir a primer orden en términos de 66 = 8- §; como

1e:
Fle®=¢8cos?B[1 + (g — Vtand 66 + ... 1, (A-17)
de gs estd dado por:
16 72
&= a2 cos? 8. (A-18)

El dngulo 6; sera del mismo orden de &8, excepto para el caso de incidencia normal, y su
tribucion sera solamente de segundo orden en la ec. (A-16).

b) El argumento de la funcién de Bessel se puede expandir en serie de potencias de 66y 63, ¥
0demos aproximar como:

kr| a2+ B |~ kR(60F cos? 8, +6,7 sen . (A-19)
¢) Aproximando el elemento de angulo sélido, al primer ordert en 46, obtenemos:
dQt = sen), dé; d(50). (A-20)

introduciendo as tres aproximaciones antetiores en el segundo sumando de la ec. (A-14) ¥
lizando el siguiente cambio de variable:

¢ = kL.cosB; &6,
(A=21)

B =klLcsent 6s,

donde A es la longitud de.correlacién de la superficie rugosa, la contribucién al brillo difuso queda
crita como sigue [18]:

p(d)=%(

2 Yo V50088
e [ [ TR e,
[ro! o Jo i

ncde
Yp~ kL, | (6)p 1, (A-23)

nde (56)p es la mitad del dngulo sélido que presenta el detector.
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En la teoria de dispersion de una onda por una superficie rugosa es comuin considerar a la
ion de correlacién como gaussiana [3,16], C(R) = exp ( - [R/AJ%), por lo que si se supone que fa
ion tiene dicha forma y utilizando el hecho siguiente [18]:

F-’o()’x} e nF xdx= S g P, (A-24)
0 2n

btiene finalmente una expresién para el brillo que depende de cinco parametros: la longitud de
a del haz Incidente 2, la desviacion cuadratica media de las afturas {o), la fongitud de correiacion
ral A, ef angulo de incidencia de la radiacién 6, v la mitad del angulo sélido que presenta el detec-
58) p.

|y 3

Brillo = ( Ilr:)I) iy i_r [ed(yzcicl’;ei]erf[;j;]] 1} (A - 25)

r=1

Experimentalmente se ha encontrado que no todas las superficies guedan descritas supo-
do funciones de correlacién gaussianas, y que en algunos casos un ajuste exponencial es mas
cuado [2,11]. St suponemos una funcién de correlacidon exponencial, C(R) = exp(-R/Az), y utili-
do el siguiente resultado [18]:

—nx —_ n _
f-’o()’x)e Idx—m, {A-26)

2nemos la siguiente ecuacién para el brillo:

Z g—nf [ arctan [ \/ Yo cos by ]} (A-27)

n=1 n2+Yp2 (1 + cos2By)

Brillo:( l'; )2

alw

La ecuacién de! brillo con funcién de correlacién exponencial depende de los mismos cinco
Ametros que el brillo con funcién de correlacion gaussiana.

En resumen, para determinar ei briiio de una superficie rugosa es entonces necesario conocer
alor de o y de A, que se obtienen a partir de! andlisis de las superficies rugosas. Las otras tres
ables de las que depende el brillo son: la mitad del angulo sélido que presenta el detector, la
jitud de onda del haz incidente y el angulo de incidencia, variables que se obtienen directamente
disefio del experimento del cual se determina el brillo.

Para llegar a las ecuaciones para el brillo se han hecho vatias suposiciones que se deben
or en mente. Su ha supuesto lo siguiente: el haz incidente es una onda plana y monocromatica, la
erficie rugosa no tiene gradientes infinitos, es decir, queé no hay puntos en los cuales no se
dan definir la tangente en dicho punto, el brillo predicho por la ecuacién debe ser para el campo
no. También se ha supuesto que la superficie posee una funcién de distribucién del alturas gaus-
1a, as{ como una funcidn de cofrealcién gaussiana (o exponencial). En la aproximacion del campo
re |a superficie se supone que el coeficiente de refleccién es constante en todos los puntos de la
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rficie, y también se supone que las dimensiones de la superficie son muchos mayores que la
itud de onda del haz incidente y también deben de ser mucho mayores gue la fongitud de corre-
n, (andlisis de superficies simuladas por computadoras, limitan el tamafio de la muestra a no
0s de 50 veces la longitud de correlacidn [1]) . La muestra se ¢onsidera también isotrépica.

Para tener una idea de cdmo depende el brillo de los parametres de caracterizacién de las
rficies rugosas, a continuacion tenemos graficas del brille, suponiendo una funcién de corre-
n gaussiana, como funcién de o/, tomando diferentes valores de A/, {donde A es la longitud de
a del haz incidente), para (§6)p y ;. En la Figura A-2 tenemos la grafica del brillo (Ifneas conti-
s) en funcién de o/A, para AJA =10, (§6)p = 1° y 6;=20° y 60°, (linea delgada y gruesa, respectiva-
ite), asi como también fa contribucion difusa al brillo (lineas entrecortadas).

1

8.8

0.6
Brille

0.4

0.2

Figura A-2. Grafica del brillo y su contribucién difusa, suponiendo una funcién de correlacion gaussiana,

en funcién de o, tomando {(56)p = 1° ¥ A./A = 10.La linea delgada corresponde a un dngulo
deincidencia de 6;=20°%y la linea gruesa ¢orresponde a un dngulo de incldencia de 8;=60°.

Podemos apreciar que entre mayor €s o el brillo de Ia superficie es menor, y a partir de un
to valor de o, practicamente toda fa contribucién al brillo es difusa. Si modificamos el valor dedc/A
>ndremos la siguiente gréfica, Figura A-3:

3
c.8
0.6
Brillo
0.4 PR
+ -
ri - "-._‘
0.2 ! 7 e
I -
e
ra

Figura A-3. Grafica del brillo y su contrlbucién difusa, supenlendo una funcién de correlacidn gausslana,
en funcién de o/, tomando {(58)p=1°y A./A = 40.La linea delgada corresponde a un dngule
de Incidencla de 6:;= 20°, y |a linea gruesa cofresponde a un dngulo de incidencia de 6;=60°.
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A partir de las Figuras anteriores podemos observar que la contribucion difusa, al briflo
enta a medida que aumenta la longittd de correlacidn, y a partir de un ciero valor de o, depen-
do del Angulo de incidencia y de la mitad del angulo sdlido que presenta el detector, e! brillo esta
puesto Unicamente de la parte difusa.

Para tener una mejor idea de como depende el brillo de los parametro de caracterizacién de
superficies rugosas, y no de parimetros que dependen del arreglo experimental, a continuacién
mos la grafica del brillo en tres dimensiones en funcién de o y de A, tomando diferentes valores

| (6= 1°, 3° y 5°, para un angulo de incidencia de ¢; = 20° y una longitud del haz incidente de
M,

#g ',, s
l/,y ,,,
///iﬂf .,""0:
i fli
w‘s'i‘?;’ff,ﬁ”fwf 7

Figura A4, Gréfica en brillo como funcién de ¢ y A, tomando el valor del dngulo
de Incidencia como 20°, el valor de (46)p como 1°y A =0.6.

5 Brillo
25

Figura A-5. Grafica en brillo como funcién de o y A, tomando ef valor del &ngulo
de Incidencla como 20° , el valor de (56)p como 3° y A = 0.6.



Figura A-6. Grafica en brillo como funcién de o ¥ Ac, tomando el valor del 4nguio
de incidencia como 20°, el vator de (66)p como 5° y A = 0.6.

En las gréficas anteriores se puede apreciar que si el valor de ¢ de una superficie es lo sufi-
temente grande la curva que describe el brillo no cambiard mucho al hacer una pequefia va-
i6n en la longitud de correlacidn. El efecto es mas evidente si la mitad del angulo sdlido que
senta el detector es pequefio, (66)g~ 1° 6 2°), que generaimente es el caso para los medidores
orille estandar [18], lo que se traduce en una poca sensibilidad al valor de A .
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Apéndice B

En este apéndice se tratardn diversos temas relacionados con el andlisis estadistico de
superficies rugosas. En el primer tema se trata con detalle la caracterizacién estadisitica de per-
files rugosos (una dimension) vy las diferencias en el andlisis de superficies rugosas (dos dimen-
siones). Como un ejemplo del calculo de la funcién de correlacién en dos dimensiones se pre-
senta el analists de una superficie periddica. En el segundo tema se compara la forma del céleulo
de la funcién de correlacion directamente a partir de la definicion, con el cdlculo a través de la
transformada rapida de Fourier. En el Gltimo tema se discute en detalle el ajuste de la funcién de
correlacién de la cual se obtiene el valor de la longitud de correlacién. En la practica, la funcién de
correlacién se gjusta con una funcién gaussiana, y aunque el ajuste no es bueno, ef valor que se
obtiene para la longitud de correlacién es practicamente el mismo que si se hace el ajuste con la
familia de funciones de Hoenders, que ajusta considerablemente mejor a los datos.

Diferencia en el analisis de un perfil y una superficie rugosa.

Los parametros que se utilizan usualmente en la caracterizacién estadistica de superficies
rugosas son el valor de la desviacién estandar de las alturas (o) y el valor de la longitud de corre-
lacién lateral de las alturas (Ac). Generalmente se supene una funcién de distribucién de alturas
gaussiana, asi como una funcidn de correlacién gaussiana, de la cual se obtiene la longitud de
correlacién (ver el tercer tema). Estos pardmetros no son los tinicos con los que se puede caracte-
rizar las superficies rugosas, como se discutié en el cap. 1, pero son los mas usuales y son los
que aparecen en la teorfa escalar de Kirchhoff.

Analisis de un perfil rugoso.

Ei valor de la desviacién estdndar se puede calcular faciimente a partir de la siguiente
ecuacion:

1 m
=m;(hi—#)z- (8-1)

donde h; es el valor de las alturas del perfil, n es el numero de datos que conforman el perfil y
es sU media. Para ef ¢dlculo de la longitud de correlacién primero debemos calcular la funcién de
correlacién. La forma en coma se calcula la funcién de correlacién C(R) es la siguiente:

C(R) = (1 / o* Vn)(FFT'[ (Abs( FFT[A(r)]1))?]), (B-2)
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donde FFT es la transformada rapida de Fourier. La diferencia entre la transformada de Fourier
(FT) y ta transformada rapida de Fourier (FFT) es el algoritmo, pues ta forma de! calculo se simpli-
fica al considerar la discretizacion. La funcién h{r) representa tas alturas de la superficie rugosa.

La forma de calcular la funcién de correlacién por medio de la transformada rapida de
Fourier toma menos tiempo y arroja los mismos resultados que si se hiciera el calculo directa-
mente a partir de [a definicién, (ver segundo tema).

Como ejemplo de lo anterior calcularemos el valor de la desviacién estandar o vy la funcién
de correlacién de un perfil rugoso real obtentdo a partir de un perfildmetro mecanico (Figura B-1):

1

0.5
pm

0

5

-0.

9 2000 4000 6000 8000
m
4

Figura B-1. Perfil real obtenido por perfilomettia mecanica, con una longitud de 2,000 gm.

El perfil tiene una longitud de 8,000 alturas (que corresponden a 2,000 pm). La media es
-8.46 x 10717 um y el valor de ¢ es 0.224 um. Para calcular la funcién de correlacién utilizamos la
FFT en una dimensién deifinida de la siguiente forma:

1 .
FET (uy, ty, oy ) = = Z uy e 2FH-DE-D oy ), (B~3)

n =

donde u, son los valores de las alturas, s es la varaible en el espacio de Fourier y n1 es el niimero
total de datos. La transformada inversa de las alturas, vs, estd dada por ia siguiente ecuacion:

D vee RHCDED < 4y, iy, ). (8-4)

1
ﬁ 5=1

Entonces, la funcién G(R) calculada a partir de la ec. (B-2), utilizando las convenciones de
las ecs. (B-3) y (B-4}, tiene la siguiente forma, (Figura B-2).

FET™ (1, va, ooy Vo) =

1
0.8
2.6
C(r} o4

"o M A
0

Y vV
0.2
-0.4
0 2000 4000  600Q 8000
am
R [Tl

Figura B-2. Grafica de la funclén de correlacién de un pertll real obtenido por perfilometria mecanica.
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Podemos observar que la funcién que obtenemos es simétrica, es decir, que la infor-
macién que obtenemos de los primeros 4,000 datos es la misma que de los (ltimos 4,000 datos.
Lo anterior se debe a que se utiliza una condicién a ia frontera ciclica para el calculo de la funcion
de correlacion, {ver segundo tema).

Dado que entre mayor es el valor de R, la estadistica con que se caleula la funcion de
correlacion es mas pobre (ver segundo tema), solamente los primeros valores de R se pueden
considerar como representativos {a lo mas de un décimo de la longitud total [13]). Considerando
solamente los primeros 1,000 datos tenemos la gréfica siguiente, Figura B-3:

1

¢c.8

0 200 400 .umGDO 80¢ 1000
B

Figura B-3. Gréfica de los primeros 1,000 valores de la funcidn de correlacion.

En la gréfica de la funcién de correlacién podemos observar que se cumple ia condicion
de que C{0) = 1. También podemos cbservar que solamente para los primeros valores de R la
funcién es bien comportada, y después comienza a tener ondulaciones. Para el calculo de la
longitud de correlacién hacemos el ajuste de los primeros 50 valores de R con la siguiente curva
gaussiana:

CQR) =& RAY, (17)

Los valores de los primeros 50 datos y el ajuste de la funcidn de correlacién gaussiana, se
muestran en la siguiente grafica, Figura B-4:

1
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0.85
0.8
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Figura B-4. Ajuste de una funcidén de correlacién gaussiana (linea continua)
a la funcién de correlacidn obtenlda del perfll real (puntos).



Del ajuste obtenemos un valor de fa longitud de correlacién de 22 pm.

Dado que usualmente en el andlisis estadistico de superiicies rugosas se supone una
funcidn de distribucién de alturas gaussiana, podemos graficar un histograma de alturas para
observar la forma que tiene. También podemos superponer la grafica de una gaussiana para una
mejor comparacion, (Figura B-5).
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Figura B-5. Histograma de alturas de un petdil real obtenido por
medio de un perfilémetro mecanico y Ia superposicién
de una grafica gausslana {linea continua).

Anaiisis de una superficie rugosa.

E! andlisis estadistico de las superficies rugosas es mas complicado que el analisis de un
perfil rugoso, dada la dimensién extra adicional. La complicacién aparece en el célculo de la
funcién de correlacién, pues el célculo de la desviacién estdndar de las alturas se calcula de
forma andloga a partir de la ecuacién B-1. La forma en como se calcula o es suponiendo que
todas las alturas de la imagen forman parte de un perfil unidimensional muy largo.

En general la funcién de correlacidn depende del vector R y del vector r de fa siguiente
manera:

CR =1 [ <hNk{r +R) >, (11)

donde h(r) son las alturas de la superficie y el simbolo < ... >5 representa el valor promedio del
producto de la altura en el punto r con la altura en el punto desplazado r + R. El que dependa de r
y R significa que la funcién de correlacion depende de la direccidn y la magnitud de los vectores
R v r. Si suponemos que la superficie tiene propiedades como isotropia y ergodicidad, entonces
podemos reemplazar los vectores por sus magnitudes. Si una superficie no presentara isotropia
entonces tendrfamos en general muchas longitudes de correlacién dependiendo de fa direccién.

Como un ejemplo del andlisis de una superficie rugosa, tomaremos una imagen cual-
quiera obtenida a paritr del microscopio de fuerza atémica (AFM). Para el analisis cosideraremos
que la superficie tiene las propiedades de ser isotrépica y ergddica, como se supuso para el
andlisis de todas las superficies obtenidas por el AFM.
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De los datos obtenidos del AFM, (una matriz cuadrada de 512 columnas y 512 renglones),
5e puede reconstuir la imagen de la supetficie rugosa, Figura B-6.
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Figura B-6. Imagen de la superficie rugosa generada a partir de los
datos obtenidos por el microscopio de fuerza atomica, El
tamafio de la imagen es de 50 pm?.

Calculando la media de la superficie obtenemos el valor de ¢ = -6.83 x 107° um, y para la
desviacién estandar de las alturas obtenemos o = 0.0232 pm.

Como una prueba de la isotropia de la superficie rugosa, se calcula la media y la des-
viacion estandar de cada renglén, obteniendo 512 valores para la media y para la desviacion
estandar, y después promediamos los 512 valores para obtener un (nico dato de ¢ada parametro.
Lo mismo hacemos tomando ahora las 512 columnas, de modo que podemos comparar la media
y la desviacion estandar. Del andlisis de isotropia de la imagen particular que elegimos como
ejemplo, obtenemos los siguientes datos, tabla B-1:

Media promedio [um] Desviacién estandar promedio [rm]
Renglones - 6.83286 x 107° 0.0204
Columnas -6.83286 x 107° 0.0212

Tabla B-1. Prueba de isotropia de la superticie rugosa.

Dado que en el andlisis estadistico la distribucion de alturas se supone gaussiana,
podemos calcular un histograma de alturas para saber que tal valida es dicha suposicidn. En la
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siguiente Figura, {Figura B-7), se muestra el histograma de alturas de la superficie rugosa elegida
como ejemplo:
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Figura B-7. Histograma de alturas de [a superficie rugosa y la grafica
superpuesta de una gaussiana (linea continua).

Al histograma de aituras se le ha superpuesto la grafica de una gaussiana, con el fin de
compaprar €| histograma. En general, los histogramas de alturas de las superficies analizadas se

ajustan bien a una gaussiana, con excepcidn de aquellas superficies dafiadas por la punta del
AFM.

Para el cdlculo de la longitud de correlacion es necesario calcular la funcidn de correlacion
en dos dimensiones. Suponiendo que la superficie tiene las propiedades de isotropia y de ergodi-
cidad, 1a funcién de correlacion se calcula a partir de la transformada rapida de Fourier en dos
dimensiones.

Las definiciones para calcular la FFT en dos dimensiones y la inversa estan dadas por las
ecs. (B-3) y (B-4), v la diferencia a la FFT de una dimensién es que ahora tendremos una matriz
que representa a las alturas (ver ec. (B-5)), en vez de una lista de datos.

FFT([“II! 12y wen uln], {uzh U2y aers uln}’ wasy {unb Un2s ey unn})s ( B- 5)

¥ lo que se obtiene es otra matriz de datos, ver ec B-6.

([vllv V12s vees Vln}, ["2!' V22, s V’ZnL B {Vn'h Vn2s wes Vnn})- (B" 6)

Entonces, para calcular la transformada de Fourier, se toma la imagen como una matriz
de 512 x 512 datos v se aplica fa ec. (B-5). Antes de calcular la funcién de correlacién en dos
dimensiones de la superficie rugosa, calcularemos la funcidn de correlacién de una superficie
rugosa periédica.

Si consideramos la funcién de correlacién de un perfil periédico, {en una dimension),
obtenemos otro perfil periddico, de modo que conforme aumenta el valor de R la funcién de
correlacion no tiende a cero, reflejando el caracter periédico del perfil. Suponiendo un perfil con la
forma de la funcién seno, (Figura B-8), de un milfmetro de longitud, obtenemos una funcién
coseno como funcién de correlacion, {Figura B-9).
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Figura B-8. Grifica del perfil periddico: [a funcién seno.
La longitud del perfil es de un milimetro.
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Figura B-9. Grafica de la funcidn de correlacion de un perfil
sencidal, que corresponde a la funcién coseno.

Si ahora consideramos una superficie periddica y calculamos la funcién de correlacién en
dos dimensiones, esperariamos obtener otra funcién periddica. Generando una superficie sinuso-
idal como el producto de dos funciones seno, f{x,y) = sen (x) + sen (y), obtenemos la siguiente
superficie, Figura B-10:

Figura B-10. Superficle generada como el producto de dos
funciones seno: f(x,y) = sen (x} - sen (y)-

108



Si graficamos la superficie en dos dimensiones, y como tercera dimensién ia tonalidad de
giis, veriamos a la superficie periddica de al siguiente forma, Figura B-11:

Figura B-11, Imagenen dos dimensione s de [a superficie
generada coino el producto de dos funciones seno:
f{x,y} = sen (x) - sen {y}.

l.a forma en como calculamos la funcién de correlacion es a partir de la ec. (B-2), sélo que
ahora tenemos una matriz representando a la superficie rugosa, en vez de una lista de alturas. La
imagen de la funcién de correlacién que se obtiene es la siguiente, Figura B-12:

Figura B-12. Imagenen de la funcién de correlacién en dos dimensiones.

Al igual que en el caso de la funcién de correlacién en una dimensidn, la funcién de corre-
lacién en dos dimensiones es simétrica. La grafica que se obtiene es el producto de dos cosenos,
uno en la direccién x y otro en la direccién y. Si obtenemos un perfil horizontal, justo por la mitad
de la imagen, obtendremos la siguiente grafica, Figura B-13,
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Figura B-13. Perfil de la funcién de correlacion, tomanda un corte
horizontal de laimagen justo por la mitad de la imagen.

Si tomamos un corte vertical de la imagen obtendriamos exdctamente la misma gréfica. Al
igual que en el caso de una dimensidn, solamente la mitad de la grafica tiene sentido. E! valor de
R = 0 estd localizado en el centro de la gréfica B-13, para el cual C(0) = 1.

Volviendo al casc del célculo de la funcidn de cormrelacion de una superficie rugosa real,
cuya imagen corresponde a ia Figura B-6, obtendriamos la siguiente imagen, Figura B-14:

500 §

400

s0_
51z X

209

100

Figura B-14, Funcidn de correlacién en dos dimensicnes
de una superficie rugosa real.

Nuevamente el origen de la funcién de correlacion, ( R=0 ), esta localizado en el centro de
la imagen. Tenemos simetria en la imagen, pues, cortando la imagen a la mitad con una linea
vertical, la mitad izquierda es igual a la derecha pero invertida, es decir, el punto {x,y) es igual al
punto {-x,-y).

Otra medida de la isotropia de la superficie es a través de la imagen de la funcién de
correlacién, pues si la parte mas blanca de la imagen fuera completamente circular diriamos que
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tenemos una imagen isotrdpica, como en el caso de la superficie periddica. De modo que entre
menos circular sea, mds anisotropica es la muestra.

Tomande un corte horizontal de la imagen de la funcién de cerrelacién, comenzande justo
a la mitad de la imagen, obtenemos la siguiente grafica, Figura B-15:

1%
0.8} *
.6 :.'
Ci{r) 0.4
0.2 ".\
o /—
" \J
o] 50 F.:-.D[(JEI:L2 150 200 250
50

Figura B-15. Corte horizontal de la funcién de cotrrelacion,
comenzando justo por la mitad de la imagen.

Para calcular la longitud de correlacion lateral hacemos un ajuste de la funcién de corre-
lacién con una gaussiana, ec. {17). Dado que a lo més se pueden considerar un décimo de los

datos para hacer el ajuste, {13}, obtenemos el siguiente ajuste considerando solamente los 30
primeros datos, Figura B-16:

Figura B-16, Ajuste de una gaussiana de los primeros datos

de la funcién de correlacidn obtenida como un corte
horizontal.

Del ajuste a la funcién de correfacién obtenemos el valor de 1.65 ym para la longitud de
correlacién lateral. E! ajuste de {a funcién gaussiana ne es muy bueno, pero si hiciéramos un
mejor ajuste, utilizando la familia de funciones de Hoenders, se obtendria practicamente el mismo
valor para la longitud de correlacién, 10 que se analiza en detalle en el tercer tema.

Si hacemos ahora un corte vertical de la funcién de cormrelacién empezando justo en el
centro de la imagen, obtendremos la siguiente grafica, Figura B-17:
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Figura B-17. Corte vertical de la funcién de correlacién,

comenzando justo por 1a mitad de la imagen.

Si hacemos un ajuste con una gaussiana de la funcién de cotrelacién, considerando
solamente los primeros 30 datos, obtenemos la siguiente grafica, Figura B-18:

3

5 20

"o )

Figura B-18. Ajuste de una gaussiana de los primeros datos
de la funclén de correlacidén obtenida como un corte
vertical.

Del ajuste obtenemos una longitud de correlacién lateral de 1.56 ym. Nuevamente el
ajuste no es muy bueno, pero obtendriamos el mismo valor con un mejor ajusie, La diferencia

entre los valores de las longitudes de correlacién, (tomando un corte horizontal y vertical), es de
0.09 um, de modo que, para fines praclicos, la superficie se puede considerar como isotropica.

Podriamos seguir obteniendo cortes de la funcién de correlacion, tat vez en diagonal, y
clacular la longitud de correlacién, pero podriamos predecir el valor de la longitud de correlacion
lacién.

sabiendo el valor de cualquier ajuste y observando la forma de la imagen de la funcién de corre-
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Célculo de la funcién de correlacion C(R) a través de Ia
definicion y por medio de la transformada rapida de Fourier
(FFT).

La definicién de la cual partimos para calcular la funcién de correlacion C{R) esta dada por
la ec. (11), en donde A{r) es la funcién de las alturas del perfil rugoso, o2 es la varianza y el sim-
bolo < ... >;representa el promedio de la cantidad h{r }h(r + R) sobre todo &l perfil.

CR=01/) <h(Oh{r +R) >s (N

La funcién de correlacién es entonces una funcién de la distancia R, de modo que o que
estamos haciendo es comparar el perfil con el mismo perfil desplazado una distancia R. Para R=0
estariamos calculando el producto del perfil A{r) por el mismo petfil A(r) y calculando el promedio
sobre todo el peril, que no es otra cosa que la varianza, dada la normalizacién, C{R=0) = 1.

La ec. (11) supone una funcién h(r) continua, pero en nuestro caso lo que tenemos €s un
perfil rugoso discretizado por la forma en como se obtiene su topografia, es decir, del perfildmetro
mecénico obtenemos valores discretos de las alturas del perfil. Entonces, la forma de calcular la
funcién de correlacién para un perfil discreto esta dada por la ec. (16).

1

CR=a-De

D h(RE +R), (16)
=1

en donde n es el ndmero total de alturas del perfil. La suma de r =1 hasta i y la divisién por {rn -
1), es el promedio de cada producto de A{r) -h{r + R) sobre todo el perfil.

Podemos ver de forma gréfica en que consiste el calculo de ia funcién de correlacion.
Tenemos el perfil rugoso discreto, representado por la funcién discreta A{r), y calculamos el pro-
ducto con el mismo perfil pero desplazado una distancia R, {ver Figura B-19), promediando el
producto sobre todo el perfil.

1
0.75
0.5
MM 0,25
0 e
-0,28
=0.5
Q 200 400 600 800 1000

#m/4

Figura B-19, Perfll rugoso real y el mismo perfii desplazade una distancia R.
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Evidentemente tenemos un problema con el extremo final del perfil, pues comenzamos
haciendo el producto de /(1) con h{1+ R), y cuandorsea r - R + 1 ya no tendremos nada con gque
mullipticarlo. Entonces es necesario imponer condiciones de frontera, es decir, podriamos afa-
dirle ceros al perfil desplazado y entonces los dltimos datos serian cero. También podriamos
imponer condicién a la frontera ciclica, es declr, repetir el mismo perfif una y otra vez, Esta condi-
cidn a la frontera es la que se utilizé para el célculo de ias funciones de correlacion de todos los
perfiles rugosos ( y también supetficies).

Es claro que a medida que vamos incrementando el valor de R en el célculo de la funcién
de correfacion, la estadistica con que promediamos es més pobre, pues una parte de los datos
corresponde al perfil multiplicado nuevamente por el mismo perfil, de modo que estos valores ya
son arificiales. Si hubiéramos elegido afiadir ceros al perfil desplazado, tendrfamos el mismo

problema, pues una parte de los datos serian cero y el promedio seria més pobre entre mayor es
la R.

La forma en como se calcula fa funcién de correlacion imponiendo condicdn a la frontera
ciclica es la siguiente;

1 = .
C(R)=m§h(t)-h(Mod[z+R,n]), (B-7)

donde Mod [a,5 ] es @ médulo 8, que es precisamente la condicion ciclica. La forma de calcular
C(R) afiadiendo ceros al perfil esta dada por la siguiente ecuacion:

r=R
1
- i)-h{(i+ R B-8
C® = 5 ;jh(z) k(i +R), (B-8)
y la diferencia estd en el limite superior de la suma, pues mds alléd de n -R ya estarlamos
sumando ceros, sin embargo promediamos con el nimero total de alturas.

Otra forma alternativa del célculo de la funcién de correlacién es a través del poder espec-
tral y el uso de la transformada rdpida de Fourier discreta (ecs. (24}, (25) v (26)}). La forma en
como se clacula C(R) es a partir de la siguiente igualdad:

C(R) = (1 / o* Vn) (FFT![(Abs ( FFTI{A(r)] ) )?D., (B-9)

donde h(r) es el perfil discreto, FFT es la transformada rdpida de Fourier definida come la ec.
(B-2), n es e} nimero total de alturas y o? es la varianza. En esta forma de calcular la funcién de
correlacién se supone una condicion a la frontera ciclica.

Con el fin de comparar la diferencia en la funcién de correlacién calculada de diferentes
maneras, tenemos las siguientes graficas. En la grafica siguiente, Figura B-20, tenemos la funcion
de correlacién calculada a través de FFT:
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Figura B-20. Funcién de correlacién C{R) de un perfil real
calculada a través de FFT.

Podemos observar que la funcién de corretacion es simétrica respecto al centro, y esto es
lo que se produce al imponer la condicién a la frontera ciclica. Si pensamos en el producto del
perfil por é! mismo trastadado, podemos entender este hecho. Si desplazamos uno de los perfiles
justo a la mitad de la distancia, el valor de C(R) sera el mismo si aumentamos a R +1 o si disminui-
mos R - 1, pues el promedio es sobre todo el pertfil y al llegar al final del perfil empezamos con las
alturas del mismo perfil. Si consideramos solamente la mitad de la grafica entonces tenemos la
siguiente grafica, Figura B-21:

0 100 200 300 460 500
R [umra}

Figura B-21. Funcién de correlacién C(R) de un perfil real
calculada a través de FFT.

Esta grafica (Figura B-22) la podemos comparar ahora con una grafica de la funcion G(R)
calculada a partir de la definicién, con condicién a la frontera ciclica (Figura B-4).

En Figura B-4 se han graficado ambas funciones de correlacion, de modo que es practica-
mente el mismo resultado, la gran diferencia est4 en el tiempo requerido para el célculo. Mientras
que para el calculo C(R) a partir de fa definicidn, con condicion a la frontera ciclica, se requirié
un tiempo de 219 segundos, para el calculo a través de FFT se requiri¢ solo de 0.017 segundos.
Esto significa un ahorro de tiempo significativo en los calculos.
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Figura B-22. Funciones de correlacién calculadas usando FFT y
utiiizando fa definicién.

Si ahora calculamos la funcién C{R) afiadiendo ceros al perfil rugoso, obtenemos la gra-
ica siguiente (Figura B-23):

C(R)

0.2 /\
] N
_o.2 \/—\/

o 200 400 600 BoC 1000
R

Figura B-23. Funcitn de correlacién calculada anadiendo ceros
al perfil desplazado.

Si supemonemos las graficas de la funcién de correlacién calculada afadiendo ceros y el
calculado por medio de FFT, o imponiendo condicién a la frontera ciclica, obtenemos la grafica
de la Figura B-24.

En la grafica siguiente, (Figura B-24), se recort6 la longitud de la grafica calculada afiadi-
endo ceros de R=0 hasta R = 500, ya que para valores mayores la estadistica es muy pabre.
Para el caso extremo en ¢! cual tengamos R = 999 tenemos solamente un dato a promediar.
Podemos observar que para R pequefia ambas funciones coinciden, y conforme R crece se van
separando. De este modo, solamente los primeros valores de R son significativos. En general
s6lo se deben considerar un décimo de datos de {a longitud total del perfil [13].
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Figura B-24, Comparacién de [a funcidn de correlacién calculada
por FFT y afiadiendo ceros al perfil desplazado.

Comparacion de! célculo de la fongitud de correlacién supo-
niendo una funcién de correlacién gaussiana y una de la
familia de funciones de correlacién propuesta por Hoenders.

Para obtener el valor de la longitud de correlacion lateral A, es necesario hacer un ajuste
de la funcién de correlacién, o de un corte de ia funcién de correlacién, en caso del analisis en
dos dimensiones. El valor de A, para todas las superficies y perfiles analizados, se obtuvo de
ajustar una gaussiana a la funcién de corretacion. En general el ajuste no era bueno, sin embargo
el valor de A, que se obtenia era el mismo que si se ajustaban mejor los datos.

Como un ejemplo de 1o anterior, podemos hacer ! célculo del valor de A, para la misma
superficie con que se trabajé en este apéndice. La funcidn de correlacion que se obtuvo corre-
sponde a la Figura B-14. Tomando un corte horizontal obteniamos la Figura B-15, que tenemos a
continuacion:

Figura B-15. Corte harizontal de la funcién de correlacién,
comenzando justo por la mitad de la Imagen.
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Haciendo el ajuste de una gaussiana considerando solamente los 30 primeros datos se
btenia una longitud de correlacién lateral de A.= 1.6540 um. Consideramos el ajuste de la familia
e funciones de correlacién de Hoenders, dadas por la ec. (20):

(v RIAY

G® = 2 T

E (@ R/A), (20}
londe I'(v ) es la funcién gamma definida como I'(y) = fo"” pletdt, K, es la funcién de Bessel
nodificada de orden v y a, es un escalar de normalizacién que, cuando R = A, hace que se cum-
la que C,(Ac) = &', obtenemos el ajuste mostrado en al siguiente Figura, Figura B-25:

0.8

0.6
C(R)

0.4

0.2

5 10 15 20 25 20
s12
R [5-#m]

Figura B-25. Corte horizontal de 1a funcién de correlacion,
eomenzande justo por la mitad de 1a imagen.

Del ajuste obtenemos un valor para la lengitud de correlacién lateral de A= 1.6601 um, de
node que la diferencia es de 0.006 um. En la siguiente grafica se muestran los dos ajustes, el de
ina funcién gaussiana y el del ajuste de la familia de funciones de Hoenders, Figura B-26:

5 10 15 20 25 30
R [212m
55 M

Figura B-26, Ajustes de un corte horizontal de de la funclén de correlacién,

con una gaussiana y con la funcién de Hoenders. (La linea mds gruesa
corresponde al ajuste de la gaussiana).
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De ia grafica podemos observar que el ajuste de la funcién de correlacion, suponiendo
ina funcidén de correlacion de Hoenders, es mucho mejor gue el ajuste de la gaussiana, sin
mbargo los valores obtenidos para la longitud de correlacién lateral no son diferentes.
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