REVISTA COLOMBIANA DE FISICA, VOL. 38, No. 2. 2006

ANALISIS DE RUGOSIDAD POR MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA (AFM) Y
SOFTWARE SPIP APLICADO A SUPERFICIES VITREAS

William Oswaldo Sosa C*, Miguel Sierra, Carlos A. Parra Vargas®. Luis A. Salcedo?
Escuela de Fisica, Grupo de Fisica de Materiales®, Escuela de Matematicas y Estadistica?,
Universidad Pedagogica y Tecnolégica de Colombia, Tunja
(Recibido 19 de Sep.2005; Aceptado 24 de Mar. 2006; Publicado 16 de Jun. 2006)

RESUMEN

En este trabajo se realiza por medio de métodos estadisticos un analisis de los parametros de con-
fiabilidad, de la medida de rugosidad que proporciona el software SPIP, comparandolo con datos
experimentales obtenidos con AFM, para diferentes muestras de vidrio comercial. Ademas se pro-
ponen las condiciones dptimas de muestreo para obtener un analisis confiable de la calidad del vi-
drio en cuanto a parametros superficiales de rugosidad y topografia. Finalmente se propone la ru-
gosidad como un método de seguimiento en el control de calidad a nivel industrial, usando la téc-
nica de AFM y correlacionandola con el software SPIP.
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ABSTRAC

In this work is carried out by means of statistical methods an analysis of the parameters of confia-
bility, of the roughness measure that provides the software SPIP, comparing it with experimental
data obtained with AFM, for different samples of commercial glass. They also intend the good
conditions of sampling to obtain a reliable analysis of the quality of the glass as for superficial pa-
rameters of roughness and topography. Finally we intends the roughness like a pursuit method in
the control of quality at industrial level, using the technique of AFM and correlating it with the
software SPIP.
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1. INTRODUCCION

Las superficies de los cuerpos son objetos muy complejos, en ellas la composicion quimica es
en general diferente de la composicion dentro de los objetos, el ordenamiento atdmico también
es muy distinto en las superficies y es mucho mas complicado y dificil de describir, ain las
superficies consideradas como “muy lisas”, como la del vidrio plano, muestran, cuando son
analizadas a escala suficientemente fina, una compleja diversidad de particularidades geométri-
cas [1]. Desde el punto de vista de la ciencia e ingenieria de materiales, la topografia se ocupa
de la descripcidn del conjunto de particularidades geométricas naturales o artificiales que carac-
terizan a una superficie. Uno de los conceptos que se usan en topografia para describir la irre-
gularidad de las superficies es el de rugosidad [2]. La cuantificacidn de la rugosidad es uno de
los problemas que aborda la topometria.  Tanto en aplicaciones industriales como en la vida
cotidiana, el grado de rugosidad de las superficies es importante, en ocasiones es deseable tener
rugosidad “alta” y en otras ocasiones esta condicion es indeseable. En algunos casos se busca
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que la superficie del producto terminado presente un minimo de rugosidad, ya que esto le da
brillo, mejor apariencia y disminuye la friccién de la superficie al estar en contacto con otra,
reduciendo el fenémeno de desgaste y la corrosion de dichos materiales [2].

El método més usado en la industria para cuantificar la rugosidad se basa en el registro de perfi-
les de alturas mediante un rugosimetro o perfildémetro. EIl tratamiento estadistico de los datos
permite determinar parametros como la rugosidad rms (Ryys) v la rugosidad promedio (R,). En
general los equipos para medir la rugosidad pueden clasificarse como de contacto y de no-
contacto. Ademas del perfilémetro, otro equipo de contacto es el microscopio de fuerza atémica
(AFM), que en aplicacion a observaciones puede considerarse como un perfilémetro de resolu-
cion sub-manométrica que opera de forma similar al perfilometro [3].

2. BASES TEORICAS

Para el estudio de la rugosidad y obtencién de imagen topogréafica a escala Nanometrica,
se utiliz6 el Microscopio de Fuerza Atomica (AFM). El fundamento de la técnica consiste en
medir el balance de fuerzas existentes entre los &tomos de la superficie de la muestra y una fina
punta o electrodo, en funcion de la separacion relativa superficie-punta exploradora. Cuando la
punta se aproxima a la muestra, aparecen inicialmente una serie de fuerzas atractivas, tipo de
fuerzas de Van de Waals. Al seguir acercandola, se hacen presentes fuerzas de tipo repulsion
coulombiana (nicleo-nlcleo y electrén-electrdn), las cuales neutralizan y adn superan a las
fuerzas atractivas [1]. La interaccion punta-muestra, para cada distancia, se evalda situando la
punta en el extremo de un vastago flexible. Al desplazar la punta sobre la superficie de la
muestra se produce una deflexién del vastago, que se mide, por métodos dpticos, mediante un
haz laser que se refleja especularmente en la parte posterior del véstago e incide sobre un foto-
detector dividido en cuatro cuadrantes. Midiendo la posicién del haz reflejado en cada cuadran-
te se pueden determinar los desplazamientos de la punta en la direccion z. Em la figura 1, se
presenta uma de las imagenes obtenidas por la Técnica AFM.
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Fig. 1. Muestra de Vidrio sodo-calcico, obtenida por AFM.

3. PROCESO EXPERIMENTAL

El estudio y medicion de la rugosidad superficial, se realizd con un microscopio de fuerza
atdbmica modelo Auto Provec, de Park Scientific Instruments, modo de fuerza atdbmica en con-
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tacto, punta tipo microlever A, con 2000 A de radio de curvatura, sistema de piezo barrido de 5
X5 pum.

4, RESULTADOS Y DISCUSION

Rugosidad en superficies sodo-calcicas Medida con AFM. Para el estudio y analisis de la
rugosidad en muestras de vidrio plano, se utilizaron 55 unidades, de 1 cm? (aproximadamente);
correspondientes a un mismo bloque; procedente de la misma fabrica productora. Puesto que la
unidad de analisis del Microscopio de Fuerza Atémica es 2um? se considera como &rea pobla-
cional a estudiar 150000000 pm? que corresponde a una tira de 1cmx150cm, la cual fue dividi-
da en de pedazos de 1cm?. Asi, Para seleccionar la muestra, se empleo un muestreo aleatorio
simple [4]; con un tamafio muestral de 21 unidades para el grupo 1, y de 16 para el grupo 2;
correspondientes al grupo de muestras saliente de dos grupos diferentes en el tiraje de produc-
cion. Los resultados obtenidos se resumen en la tabla 1.

Tabla 1. Resumen del analisis estadistico realizado a las muestras de vidrio.

Tamafio de | Media poblacional Varianza estimada para el | Limite para el error de estimacion de la
muestra estimada A estimador de la media media poblacional a un 95%

Grupo 21 2.1142 0.04100 0.086611

1

Grupo 16 2.9762 0.27966 0.259129

2

El intervalo de confianza para la diferencia de medias (asumiendo varianzas desconocidas y
coeficiente de confianza de 0.95) que se obtuvo es (-0.1808 A,1.9048 A) lo cual permite corro-
borar que las dos muestras provienen de poblaciones idénticas.

Posteriormente, se realizo el calculo del limite para el error de estimacion del promedio pobla-
cional de rugosidad para diferentes tamafios de muestra, dicho limite se consigna en la tabla2.

Tabla 2. Limite para el error de estimacion del promedio poblacional de rugosidad (al 95%) en A

Tamafio de |12 24 30 50 80 100
muestra
Grupo 1 0.1071 0.0757 0.0677 0.0524 0.0415 0.0371
Grupo 2 0.2442 0.1727 0.1544 0.1196 0.0946 0.0846
De la tabla anterior se puede inferir que el tamafio de muestra adecuado para realizar el estudio
de rugosidad del vidrio plano (sodo-calcico), debe estar entre 50 y 100 unidades muéstrales con
el fin de obtener 0.1um, como error de estimacion del promedio poblacional de rugosidad (al
95%); lo cual permitiria usar el parametro de rugosidad como una medida en el control de
calidad de este tipo de superficies.

Comparacién de la rugosidad con AFM y SPIP. Para el proceso de comparacion de la medi-
da obtenida con el equipo de AFM vy la proporcionada por el Software, Scanning Probe Image
Processor (SPIP) [5], se procedi6 a seleccionar, en forma aleatoria, 34 datos obtenidos por AFM
y tomar las graficas proporcionadas en el proceso de medicion, las cuales son correspondientes

828




REVISTA COLOMBIANA DE FISICA, VOL. 38, No. 2, 2006

a la imagenes que tienen extension .HDF; estas graficas fueron abiertas con SPIP y posterior-
mente se procedié a calcular el parametro de rugosidad; la cual es una de las aplicaciones del
Software. Los resultados obtenidos se presentan en la siguiente gréfica:

Fig. 2 Comparacion de Rugosidad obtenida por AFM y SPIP
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La figura 2, muestra que el valor de la rugosidad obtenida con SPIP tiene un comportamiento
similar al obtenido mediante AFM. Para los datos se propuso el modelo probabilistica
AFM = B, + B,(SPIP )+¢&, con el cual se obtuvo la recta ajustada

Rugosidad (A)

AFM = -0.167 +1.507 (SPIP ) con un coeficiente de correlacion de 0.875 y un

R?=0.766. El valor de los parametros estimados depende en gran medida de la cantidad de
pixeles utilizados por el programa SPIP; con lo cual se puede mejorar el ajuste en el modelo de
comparacion entre SPIP y AFM.

5. CONCLUSIONES

Para un adecuado control de calidad, en la rugosidad del vidrio plano (sodo-calcico); se estable-
cié que el nimero de unidades muestrales debe estar entre 50 y 100 unidades con el fin de
obtener 0.1um, como error de estimacion del promedio poblacional de rugosidad (al 95%).

En cuanto al software SPIP, se comprobd que es posible utilizar un modelo lineal para
predecir la rugosidad medida por AFM. El valor de los pardmetros estimados depende en gran
medida de la cantidad de pixeles utilizados por el programa SPIP; con lo cual se puede mejorar
el ajuste en el modelo de comparacidn entre SPIP y AFM.
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