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RESUMEN

En este trabajo se exponen los resultados del trabajo experimental sobre el estudio de la rugosidad de
unas membranas con un microscopio de fuerza atémica (AFM). El objetivo de este estudio es
determinar cémo influye la presencia de microporos en la fractalidad de una superficie polimérica. Se
estudiard mas en profundidad los cambios en las proximidades del poro. El método de medida utilizado
es el de contacto intermitente o tapping.

ABSTRACT

In this work the results of the experimental work on the study of the roughness of some membranes
with an atomic force microscope (AFM) are exposed. The objective of this study is to determine how
the presence of micropores influences the fractality of a polymeric surface. Changes in the vicinity of
the pore will be studied more in depth. The measurement method used is intermittent contact or

tapping.
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1. - INTRODUCCION

La creacion y mejora de nuevos materiales es, en la actualidad, una rama que impulsa
notablemente el desarrollo de nuevas tecnologias. A medida que se han ido mejorando la capacidad
para el estudio de estas superficies a nivel microscépico, se han podido optimizar dichos materiales,
siendo por tanto de especial relevancia las técnicas de caracterizacidén. En concreto la caracterizaciéon
superficial de materiales permite conocer pardmetros que influyen en el comportamiento y su
aplicacién. En nuestro caso, nos vamos a centrar en la rugosidad. El material analizado sera la superficie
de membranas de policarbonato y poliéster que contiene poros del orden de algunas décimas de
micra.

Caracterizar la rugosidad de una superficie y optimizar los métodos para reducirla es
interesante en diferentes campos. Poder dar un valor al grado de rugosidad dptimo para cierta
aplicacion permite reducir costes ya que existe una relacion directa entre el grado de acabado y el
tiempo necesario para lograrlo.

En el ambito industrial tenemos varios ejemplos. En los motores de combustién interna la
rugosidad debe ser tanto menor cuanto mayor sean las condiciones de carga. La efectividad de una
pelicula de aceite en la lubricacidn de dos piezas en movimiento sera nula si su espesor es menor que
la profundidad de la rugosidad, ya que habra contacto de metal con metal y a medida que la rugosidad
disminuye el coeficiente de transmision de calor aumenta debido a que es mayor el area de contacto
(Mecanica).

Normalmente los parametros tradicionales para caracterizar la rugosidad (Rq y Ra ) son
suficientes para estos propdsitos y se miden con rugosimetros. Determinaciones de la Rugosidad
mediante un AFM analizando el PSD de una muestra se utiliza para dispositivos en los que se necesita
una gran exigencia en los acabados de los materiales. Un ejemplo es que fue la tecnologia utilizada
para analizar la rugosidad en el "LIGO”, un observatorio de deteccién de ondas gravitatorias
(Christopher J. Walsh, 1999 ).

La microscopia de fuerza atémica también es empleadas para estudiar la topografia superficial
de materiales con resolucién espacial a escala atdmica. Una descripcidn cuantitativa de la morfologia
en superficies rugosas de peliculas delgadas es importante debido a que muchas propiedades fisicas
y quimicas tales como propiedades eléctricas , dpticas vy triboldgicas de recubrimientos estan son
debidas a ella (E. Restrepo-Parral, 2007).

Esta técnica también de especial interés en el desarrollo de nuevos materiales. En el caso de
las membranas utilizadas conocer su rugosidad puede ser util para mejorar su durabilidad ya que
cuanto mas rugoso mas facil es que se adhiera suciedad a su superficie.

La tecnologia de membrana es hoy en dia una tecnologia en auge debido que permite la
separacion de elementos en los procesos industriales sin la utilizacién de quimicos. Esta técnica de
separacion tiene aplicaciones en multiples campos como pueden ser la industria alimentaria, la
petroquimica o la farmacéutica.



Existen diferentes teorias sobre rugosidad, las principales, en orden cronoldgico, son la teoria
de Hertz, la teoria de Greenwood y Williamson y la teoria de Persson.

La teoria de Persson es la mds avanzada, ya que contempla que las irregularidades en una
superficie se dan a diferentes escalas introduciendo el concepto de fractalidad. Frente a otras formas
mas tradicionales de dar un valor de rugosidad basadas en dar cuenta de las diferencias de alturas en
una superficie, el concepto de fractalidad, como se explica a largo del desarrollo tedrico, calcula la
correlacién entre las diferentes escalas para dar un valor de rugosidad. Esta informacién quedara
condensada en un pardmetro denominado dimension fractal.

A partir de las medidas realizadas en el laboratorio de la topografia de la superficie de las
membranas se obtendrd un valor de su dimensién fractal. Dichas imdgenes topograficas se han
realizado con un microscopio de fuerza atdmica (AFM), que es un dispositivo mecanico éptico con el
que se puede visualizar muestras de dimensiones nanométricas.

Con el fin de profundizar en la relacién entre la rugosidad y la dimensién fractal, se analizaran
los valores en zonas de la membrana cercanas a los poros y zonas libres de poro. Se trabajara con
membranas de dos materiales distintos (polietileno y policarbonato) y con dos tamafios de poro
diferentes en cada una de ellas.

2.— DESARROLLO TEORICO

Este apartado se va a dividir en dos partes. La primera parte se dedicara a la microscopia de
fuerza atémica (AFM). Se empezara haciendo una introduccidn histérica a las teorias de contacto entre
superficies y se terminara explicado el método de medida utilizado (modo tapping). En la segunda
parte se describiran las diferentes teorias de rugosidad y a partir de ellas se explicara la relacién entre
la dimensidn fractal de una muestra y su rugosidad.

2.A. —Microscopia de fuerza atdmica

2.A.1. —Teorias de contacto

Cuando dos cuerpos se encuentran muy préximos entre si se establecen unas fuerzas de
interaccion mutua. Las fuerzas que actuan principalmente en el contacto son las fuerzas adhesivas
debidas a las fuerzas de Van der Waals que provocan atraccién o repulsidén entre dos cuerpos en
contacto. Se producen en los cuerpos cuyos atomos se encuentran a distancias del orden molecular o
incluso mayores. Desde un punto de vista macroscépico, estas fuerzas de contacto son relativamente



débiles y su fuerza decae rapido a medida que la distancia aumenta, no obstante, tienen un roll
esencial en muchas aplicaciones técnicas, siendo especialmente relevantes en el AFM.

Las fuerzas de Van der Waals son mucho mas débiles que la fuerza electromagnética, aunque
decaen mucho mas lentamente con la distancia que ésta. Debido al gran nimero de moléculas que
existen en la superficie entre dos cuerpos, los cuerpos deberian por lo general adherirse. No ocurre asi
y es debido a que la rugosidad de los cuerpos y las imperfecciones de estos reducen enormemente el
area de contacto.

Los primeros en estudiar las fuerzas entre superficies fueron I. E. Dzyaloshinskii, E. M. Lifschitz
y L. P. Pitaevskii (Popov, 2009). Estos desarrollaron una extensa teoria sobre las fuerzas de Van der
Waals. Entre sus conclusiones determinaron que dependian significativamente de la constante
dieléctrica de los cuerpos y del medio entre ellos, si la constante dieléctrica del medio era mas pequefia
que la constante dieléctrica de ambos cuerpos los cuerpos se atraian, en caso contrario, se repelian.

En 1882 Heinrich Hertz (Popov, 2009) estudid el problema del contacto entre dos cuerpos
eldsticos con superficies curvas. La teoria Hertziana fue la primera teoria donde se contemplan que las
superficies tienen irregularidades. A partir de los estudios de Hertz surgieron los diferentes estudios
de rugosidad, pero, no fue hasta la primera mitad del siglo XX donde Bowden y Tabor (Popov, 2009)
estudiaron en profundidad la importancia de la rugosidad superficial en el contacto entre dos cuerpos.
Aungue esta teoria supuso un avance conceptual para el estudio de superficies en contacto algunas
conclusiones que sostenia eran erréneas. Segun ella, el drea real de contacto cumple la relacién
AA~F?/3 que contradice lo observado en la experimentacion; ademas, contradice que la fuerza debida
a la friccién es proporcional a la fuerza normal.

Posteriormente Couloumb (Popov, 2009) también estudio el comportamiento entre
superficies rugosas en contacto. Coulomb entendia que la friccidon entre dos superficies se debia al
contacto de las microrugosidades de ambas superficies. Coulomb observé que para mover un cuerpo
gue se encuentra presionado contra una superficie, debe ser superada la friccion estatica y, que una
vez se encontraba en movimiento, era sometido a una fuerza opuesta a su movimiento (D2 Maria Fe
Laguna Heras (coordinadorD. Juan Antonio Porro Gonzalez, 2020 ). Dedujo que en ambos casos la
fuerza que se oponia al movimiento era proporcional a la fuerza normal y, que a pesar de lo que puede
parecer de forma mas intuitiva, el cociente entre dichas fuerzas era muy débilmente dependiente de
la rugosidad de los materiales y del drea aparente de contacto. También observo cierta dependencia
logaritmica con el tiempo de contacto entre los cuerpos ya que éste aumentaba a medida que el
tiempo que permanecian pegados en reposo aumentaba.

Con el desarrollo tecnoldgico ha sido posible la creacidn de métodos experimentales para
investigar los procesos de friccidn en la escala atdmica. El modelo de Tomlinson es un modelo simple
que surgié para explicar dichos procesos. Fue sugerido por Prandtl (Popov, 2009) en 1928 para
describir las deformaciones plasticas en cristales y es utilizado como la base de muchas investigaciones.

Para desarrollar el modelo, Prandtl considerd las rugosidades del cuerpo como masas
puntuales moviéndose unidimensionalmente en un potencial periddico con cierto nimero de onda
sobre el que actla una fuerza externa y sufre una amortiguacién proporcional a la velocidad.

Dedujo que las ecuaciones con las que represento el sistema tienen solucién para cierta fuerza
F < N, siendo N la amplitud de la fuerza producida por el potencial periddico, por lo que la fuerza de
friccidon estdtica en este modelo es F; = N. Para una fuerza mayor, no es posible el equilibrio y el
cuerpo entra en movimiento.


https://es.wikipedia.org/wiki/Heinrich_Hertz

En este modelo, todo movimiento macroscépico del cuerpo, desde un punto de vista
microscopico, es una superposicion de una velocidad constante y una oscilacidn periddica. Al aplicar
sobre el cuerpo una fuerza tangencial, su velocidad cambia lentamente de cero a un valor maximo
mayor que la fuerza de friccidn estdtica y disminuye después. A medida que se va incrementando la
fuerza el cuerpo realiza unas oscilaciones microscépicas hasta alcanza la fuerza critica, a partir de la
cual, comienza a moverse con una velocidad finita. Si la fuerza disminuye, el cuerpo puede continuar
moviéndose cuando actlan sobre él fuerzas menores que la fuerza de friccién estatica debido a que
contiene cierta energia cinética que le permite superar las crestas del potencial periddico. A partir de
cierta velocidad critica, el movimiento macroscdpico se detiene y solo hay oscilaciones microscépicas
alrededor de un minimo potencial antes de detenerse como se observa en la Figura 1.

Velocidad

Fuerza

Figura 1: Comportamiento de la velocidad de un cuerpo como funcion de la fuerza tangencial aplicada.

Para explicar los diferentes coeficientes de rozamiento estatico y cinético Tomlinson y Prandtl
determinaron que para cada tipo amortiguacion aparecen dos fuerzas criticas. En la Figura 2 se
muestra como las curvas separan tres regiones cuyo comportamiento es diferente. Para F>F; no hay
solucién de equilibrio y el cuerpo se mueve sin restriccion. Para F<F; el cuerpo permanece parado y
para F1>F>F; el cuerpo puede permanecer en movimiento o parado dependiendo de las condiciones
iniciales. Esta regidn no existe si la amortiguacidn es mayor a una amortiguacion critica.
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Figura 2: Dos fuerzas criticas, F1y F,, en funcidn del coeficiente de amortiguacion “'n’" la masa de la particula “m”,el
numero de onda™'k”’y la amplitud de la fuerza asociada a el potencial periddico .



Este modelo simplista, que da cuenta de dos de las propiedades fundamentales descritas por
Couloumb(Popov, 2009). Se puede considerar una idea similar a la ley de Couloumb aplicada a escala
atdémica, las irregularidades en este caso serian sustituidas por un potencial periddico.

2.A.2. - Introduccion historica a la microscopia

Después de mas de tres siglos de utilizacidon del microscopio dptico en el siglo XX se vio la
necesidad de mayor resolucién. En ese momento la resolucién del microscopio era ya proporcional a
la longitud de onda con la que se ilumina la muestra. El intento de mejorar la resolucidn y los estudios
cuanticos sobre la dualidad de la materia dio paso a la creacién de los microscopios electrénicos a
mediados del siglo XX.

Debido a la creciente necesidad de obtener una todavia mayor resolucion que la permitida por
lo microscopios electronicos y con mas avances tedricos en la cudntica, en particular, en el campo de
la fisica nuclear, Gerd Binning y Christoph Gerber desarrollaron en 1985 el microscopio de efecto tunel
(Binning G., 1983).

Gracias a las teorias de contacto entre una punta y una superficie a nivel atémico desarrolladas
a partir del modelo Prandtl - Tomlinson vy, fruto de las investigaciones de Gerd Binning y Christoph
Gerber sobre el microscopio de efecto tunel, se cred en 1986 el microscopio de fuerza atémica de la
mano de cientificos de IBM (Binning G.m, 1986).

En la actualidad, las técnicas mas utilizadas para analizar la rugosidad de la superficie cuando
se requiere una gran precision son tanto la microscopia de fuerza atémica como las técnicas de light
scattering. Ambas estudian la topologia en diferentes escalas con ayuda de espectros de rugosidad.
Como se ha dicho en este trabajo solo se utiliza microscopia de fuerza atémica. Sus principales
inconvenientes estan relacionados principalmente con la curvatura de la superficie y el ruido
electrénico. Por otro lado, es la Unica técnica que permite la caracterizacidn precisa de la rugosidad
cerca de la escala atdmica (C. Deumie’, 1996).

Descripcion del dispositivo

Un AFM es un sensor mecanico - éptico capaz de detectar fuerzas del orden de nanonewtons.

Consta de una brazo o brazo flexible, “cantiléver” de 100 a 200 micras de largo y con una punta
perpendicular al brazo en la direccién de flexion. Al acercarse a la superficie de la muestra las fuerzas
de corto alcance entre la punta y la muestra producen una flexién en la palanca, funcionando el
cantiléver como un transductor. Son diversas las fuerzas que contribuyen a esta flexion de la palanca;
fuerzas de atraccién de Van der Waals, fuerzas de repulsion atdmica y fuerzas de capilaridad
(ambientes humedos y condensacion de otros gases y vapores).



Para medir las pequefias desviaciones que se producen en el brazo flexible se utiliza un haz
Iaser. El haz |aser incide en el brazo (Figura 3a) y se refleja hacia el centro de cuatro fotodiodos, sistema
sensible a la posicidn por la diferencia de intensidad que llaga a cada uno de ellos. Esto permite
registrar las diferentes alturas de la superficie barrida (Figura 3b). Usando un circuito de
retroalimentacion que controla la posicion de la muestra mediante un escaner piezoeléctrico, ajusta
el centro del eje de ordenadas a la topografia de la superficie. Con ello se consigue obtener una gran
resolucidn en las imagenes.

‘. . . "

VertDeflection: 0.02 V
b) RMS Amplitude: 2.01V

Figura 3: en la parte de la izquierda se observa como el haz laser se refleja en la punta del cantilever y llega al fotoreceptor,
en la parte de la derecha obserbamos los cuatro fotodetectores (Inc, 2004).

El cabezal y los diferentes sensores estdn conectados a un procesador que permite la
visualizacidn y ajustes de la medicidon desde el ordenador. El microscopio también consta de un
microscopio éptico auxiliar para realizar las observaciones de forma directa, posicionar la punta o
elegir la zona a medir. En la siguiente imagen tomada de la superficie de una muestra (Figura 4),
podemos observar la gran resolucién de las medidas tras realizar con el software del AFM un mapa 3D.

1000 nm

Figura 4: Imagen de un poro obtenida con el software “"Nanoscope V613r1”’

Los avances en la calidad y precisién de las medidas obtenidas por el AFM han sido en gran
medida debidos a las mejoras en la fabricacién del cantiléver. Los brazos flexibles se producen sobre
obleas de silicio debido a sus buenas propiedades mecdnicas (el silicio tiene un médulo de Young muy



10

elevado, proximo al del acero inoxidable). Para su fabricacion se utilizan moldes (micro mascaras de
resina o aluminio) donde se adhieren los materiales. La parte posterior de los micro brazos puede tener
capa de oro o aluminio de unas decenas de nm de espesor para optimizar su reflectancia al haz del
laser.

Unos de los aspectos mas importantes en la resolucidn de las imagenes obtenidas por AFM es
la agudeza de la punta. Las primeras utilizadas por los precursores del AFM consistieron en pegar un
diamante sobre pedazos de papel de aluminio. En la actualidad, los acabados se realizan mediante la
técnica FIB (emisidn de iones desde un filamento de tungsteno). Al aplicar alta tensién electrostatica
entre el filamento y un electrodo de extraccidn se consigue que el liquido forme un cono muy afilado
(Gaudd, 2005). Las mejores puntas con radio de curvatura se encuentran alrededor de los 5 nm.

2.A.3. - Modos de funcionamiento del AFM

Con el AFM se pueden realizar diferentes modos de medida, que se dividen en dos grupos
segln si la punta esta continuamente en contacto con la superficie (modos estaticos) o no (modos
dindmicos). El modo dindmico a su vez engloba los modos de no contacto y el de contacto-intermitente
o tapping. En los modos de contacto (zona de repulsion en la curva de fuerzas de interaccion atdomica)
se mide la desviacién de la palanca de su posicién mientras que, en los modos dindmicos, ya sea el
modo de no contacto o el modo de contacto intermitente, se excita la palanca en su estado resonante
y se detecta la variacion de los pardmetros que caracterizan a las vibraciones, como pueden ser, la
amplitud y la fase.

Modo de contacto

La medida se realiza en modo de contacto cuando la palanca estd permanentemente muy
proxima a la superficie y se desvia debido a la interaccidn con los diferentes accidentes topograficos.
Cuando el cantiléver empuja a la punta contra la muestra, este se flexiona forzando a los atomos de la
punta y muestra a permanecer muy proximos. La fuerza total que ejerce la punta sobre la muestra es
la suma de las fuerzas de capilaridad y de flexion del cantiléver, y debe equilibrar a la fuerza repulsiva
de interaccion atdmica. En este modo se mide directamente dicha deflexidn que se asocia con un
voltaje eléctrico en el fotodetector. La fuerza total que se ejerce sobre la muestra varia entre 108 Ny
10° N.

Generalmente, en vez de medir la desviacidn en el fotodiodo para cada punto de la superficie,
se varia la fuerza ejercida sobre la palanca para corregir las desviaciones con un sistema de
retroalimentacion. En este caso la imagen de la superficie la obtendriamos relacionando cada punto
con la fuerza suministrada. Este método es utilizado por ser mas preciso y evita que la superficie llegue
a chocar abruptamente con el material.
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Modo no contacto

Uno de los problemas que presenta el modo de contacto es el deterioro que ocasiona en
algunas muestras y en la punta por el arrastre continuo de la propia punta sobre la superficie de la
muestra. Para solventar este problema se emplea el modo de no contacto.

En el modo de no contacto la palanca oscila cerca de su frecuencia de resonancia junto a la
superficie de la muestra a una distancia comprendida entre 10y 100 A. El cantiléver vibra a frecuencias
de 100 a 400 kHz (frecuencia natural del cantiléver) y conforme se acerca la punta a la superficie se
detectan cambios en dicha frecuencia con los que se va generando una imagen de la superficie. Un
circuito de retroalimentacién preciso de alta velocidad evita que el microbrazo se estrelle contra la
muestra evitando el deterioro de la punta o del material, ya que, cuando la punta se acerca a la
superficie, disminuyen las oscilaciones.

En la Figura 5 podemos ver cdmo cambia la direccién del haz de luz laser al reflejarse en la
palanca para dos posiciones de la oscilacién:

Laser
\

Photodiode \
Detector

Tapping Piezo

1484410

Cantilever
Resonant
Deflection

Figura 5: punta del cantiléver; dos posiciones de la oscilacion en el modo de no contacto (Inc, 2004).

La sensibilidad de la técnica proviene de la frecuencia de resonancia del cantiléver. La fuerza
que ejerce la punta sobre la muestra es muy pequefia, 10"22N. Otras ventajas, aparte de que no existe
modificacién ni contaminacion de la muestra, es que se pueden medir diferentes gradientes de fuerza
(magnética, electrostatica, etc.). La desventaja principal es que para resoluciones altas se requiere que
la punta se sitle muy cerca de la superficie; el barrido ha de ser muy lento para no perder el “contacto”
con la superficie; la oscilacion de la punta se puede ver frenada por la existencia de capas de
agua/contaminacion y estas gotas de agua se confunden con la topografia de la muestra.
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Modo de contacto intermitente o modo tapping

Esta sera la técnica utilizada en nuestras mediciones. En el modo de contacto intermitente, al
igual que el modo de no contacto, la palanca oscila justo por encima de la superficie tocandola de
modo intermitente, en este caso las oscilaciones son mucho mayores que en el modo de no contacto.
La variacion de la amplitud de oscilacidn de la punta, debida a la amortiguacién sobre la superficie, es
lo que se utiliza como seiial de control. Al igual que en el modo de no contacto se refleja en la parte
posterior de la palanca un rayo laser y es recibido por un fotodiodo segmentado (ver figura 3, parte
derecha) que proporcionan una medida muy sensible de la deflexién. El valor cuadratico medio de la
sefal de deflexidon correspondiente a la amplitud de la oscilacién y los cambios en esta amplitud se
controlan por el sistema de retroalimentacién para escanear la superficie de la muestra. En la Figura
6 podemos ver, al igual que ocurria en el modo de no contacto, cdmo cambia la direccidn del haz de
luz Iaser al reflejarse en la palanca para dos posiciones de la oscilacion, pero en este caso mas cerca de
la superficie:

Laser

Photodiode
Detector

Tapping Piezo

Cantileve
Resonant

Deflection

Figura 6: punta del cantiléver; dos posiciones de la oscilacion en el modo de contacto intermitente (Inc, 2004).

Esta técnica se utiliza cuando no se quiere deteriorar la superficie de la muestra o se trabaja
con fuerzas tan débiles que se hace imposible usar el modo de fuerza constante , pero se necesita mas
resolucidn que la proporcionada por la técnica de no contacto. Al ser las oscilaciones mucho mas
grandes permite monitorizarlas con el circuito de control siendo este el modo que permite mucho mas
control en el escaneo de la superficie consiguiendo realizar el escaneo de la superficie a una velocidad
mucho mayor que en el modo de no contacto. Esta técnica evita las fuerzas de laterales y de friccion
tipicas del AFM. Otra ventaja sobre el modo de no contacto es que permite una gran velocidad en el
escaneo de la superficie. El inconveniente de estas grandes oscilaciones es que el deterioro de la punta
se produce a una gran velocidad disminuyendo la resolucién de la medida.

2.B. — Rugosidad

Conocer la rugosidad de una superficie es muy relevante en los procesos industriales y tiene
una gran influencia en diversos fenédmenos fisicos como pueden ser la fricciéon, desgaste, sellado,
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adhesién y contactos térmicos y eléctricos. El area real de contacto entre dos superficies esta
directamente relacionada con su rugosidad y, junto a la tensidn maxima, determinan la tasa de
desgaste de los materiales en un proceso, la velocidad de ensuciamiento de un material y la friccidn
entre dos cuerpos; todo ello es vital en el tiempo de vida util de los mecanismos.

Estudiar la rugosidad de una superficie es dar informacién de forma sintetizada del perfil de
alturas en dicha superficie en funcion de la posicion. Como no se puede dar el valor exacto de todos
los picos se tiene que buscar un pardmetro que nos de esta informacion. A este parametro se le
denomina rugosidad y lo utilizaremos para relacionar su topologia microscépica con propiedades
macroscopicas. La eleccién de este pardmetro es complicada ya que se puede perder mucha
informacidn en el proceso de condensar todos esos datos obtenidos a escala nanométrica en un solo
valor

Histéricamente los dos parametros mas utilizados para dar un valor de la rugosidad son Rq y R,
, definidos de la siguiente manera:

Rugosidad media cuadratica (Rq): Estd definido como la raiz cuadrada de la media de los cuadrados de
las ordenadas del perfil efectivo en relacién con la linea media en un mddulo de medicién.

R, = L Ec.1

Rugosidad media aritmética (R, ): Se define como la media aritmética de los valores absolutos de las
coordenadas de los puntos del perfil de rugosidad en relacion con la linea media dentro de la longitud
de medicién.

1
R, = 1 21z(x) = Zmeqia Ec.2

2.B.1. — Modelo de Greenwood y Williamson

Los modelos de rugosidad histéricamente utilizados han sido los de:

e Hertz
e Greenwood y Williamson
e Persson.

En los dos primeros, la hipétesis principal es que la rugosidad sélo se da a una escala espacial
y aproximan la superficie a un conjunto de pequefias esferas estudiando la deformacién debida a la
fuerza producida entre ellas mientras que la teoria de Persson tiene en cuenta que, dentro de cada
irregularidad o zona aparentemente lisa, puede haber rugosidades a una escala mas pequefia.
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Las formas de proceder en cada teoria son diferentes. En la teoria de Greenwood y Williamson
se intenta resolver el problema de friccidn entre dos superficies a partir de unas aproximaciones sobre
la forma de la superficie, mientras que en la teoria de Persson la distribucidn de alturas de la superficie
se supone aleatoria y busca las correlaciones entre los diferentes érdenes de rugosidad.

Modelo de Greenwood y Williamson

El modelo Greenwood y Williamson fue propuesto en 1966 por J.A. Greenwood y J.B.P.
Williamson (J. A. Greenwood, 1966) para intentar solventar los fallos del modelo de Hertz. Este modelo
supone que los radios de curvatura de todos los picos de una superficie rugosa se pueden tratar como
si fueran iguales y considera que sus alturas estan distribuidas aleatoriamente en torno a un valor
promedio (Figura 7).

z
hZ l aN
0 7 Y
Z h0
___________________ R

R/

Figura 7: Esquema explicativo de la medicion de los picos respecto de la altura promedio.

Este modelo se ajusta mejor a una superficie real que el modelo de Hertz ya que este
consideraba que la superficie se podia asemejar a un conjunto de esferas de mismo radio y con su
centro en el mismo eje (Figura 8).

HERTZ

Figura 8: Esquema comparativo de los modelos de Hertz y de Greenwood-Williamson.

Greenwood y Williamson consideraron los picos de contacto estdn lo suficientemente
distanciados entre si, de tal manera que las deformaciones de cada pico pueden considerarse
independientes. De esta forma, lo importante no es conocer la posicién de los picos con exactitud, si
no, conocer la distribucién de alturas (z) de los picos.
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Consideraron la probabilidad de encontrar un pico en el intervalo z, z + dz igual a ®(z)dz, siendo
@(2) la funcién que da cuenta de la distribucién probabilistica de las alturas. Si el nimero total de picos
es No, el nimero de asperezas en dicho intervalo es No®(z)dz.

Como los picos estdn distribuidos de forma aleatoria en torno a un valor promedio, la funcién
qgue describe el perfil de alturas se aproxima a una distribucién normal, por tanto, se tiene:

1 22

o(2) = (55) “ e Ec.3

Siendo “'I”’ la raiz media cuadratica de la distribucion de alturas. Este pardmetro es lo que consideran
rugosidad:

L =(Z?) Ec.4

2.B.2 - Fractales y exponente de Hurst

Antes de hablar de la teoria de Persson es conveniente describir lo que es un fractal y el
exponente de Hurst, ya que son importantes en el desarrollo tedrico de este trabajo y en la teoria de
Persson.

El término fractal fue introducido Benoit Mandelbrot en 1975 para intentar correlacionar las
irregularidades que se dan en los objetos a diferentes escalas, es decir, buscar posibles relaciones
matematicas entre las irregularidades de un objeto y las irregularidades que se daban dentro de esas
irregularidades, lo que consideramos una escala diferente. La idea bdsica que subsistia detras era que,
en ciertos objetos, existe cierta autosimilaridad o invariabilidad de escala, aunque acabd teniendo un
significado mas general.

La mayor contribucidn cualitativa del concepto de fractal fue a la medicion de objetos, ya que
se estudié como variaba las medidas de un objeto dependiendo de la escala a la que se midiera. Para
ilustrar esta idea usaremos el siguiente ejemplo. Si medimos el perimetro de un lago desde un mapa
obtenemos una medida menor que si lo medimos desde su orilla ya que las irregularidades en el
perimetro del lago no se distinguen en el mapa. Si queremos realizar una medida mas precisa
deberiamos reducir la escala para tener en cuenta mas irregularidades y esto se puede hacer de forma
indefinida hasta las dimensiones atdmicas. Por ejemplo, en un lago, para conocer la longitud de su
contorno se debe definir en que consiste realizar su medida. Histéricamente el problema de definir
que es una medida se ha solventado introduciendo el concepto de dimensién, de esta manera surge
el concepto de dimension fractal.

La dimension fractal se puede entender como un nimero que sirve para cuantificar el grado
de irregularidad y fragmentacion de un conjunto geométrico o de un objeto natural. Existen varios
tipos de dimensién fractal, entre las mas utilizadas se encuentran la dimension de similaridad, la
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dimensién de Box Counting y la dimensién de Hausdorff-Besicovitch (GONZALEZ, 1999). Todas estas
dimensiones concuerdan con el objetivo de encontrar que tanto espacio ocupa el objeto y su relacién
con la invariancia de la escala.

Vamos a definir varios tipos de dimension para ver sus diferencias e ilustrar mejor el concepto
de dimension fractal:

e Dimensién Topoldgica (D) que se define de forma recurrente. Se considera que un punto por
definicidn tiene dimensién cero. Para separar una linea en dos partes desconectadas se
necesitaria retirar un punto; de esta forma la dimensidon topoldgica de una linea es la
dimension topoldgica del punto mas uno, es decir dimensidén uno. Para separar un plano en
dos partes desconectados seria necesario una linea, por tanto, en este caso la dimensién seria
uno mas uno, o sea, dos. Y del mismo modo se obtendria que la dimensién topolégica de la
esfera es tres.

e También existe la dimension de Inmersidén o dimensién Euclidiana (D;) que se define como un
espacio matematico que debe cumplir una serie de axiomas. Para no entrar en detalles
matematicos, que estan fuera de los objetivos de este trabajo, intuitivamente la entendemos
como el menor espacio en que el objeto puede estar inmerso, por ejemplo, un alambre recto
tiene Dt uno y Di uno, si lo doblamos en forma de aro tendrd D: uno y D; dos, y si lo doblamos
en forma de espiral cilindrica tendra D: uno y D; tres.

Para definir la dimension fractal utilizaremos la forma utilizada por Felix Hausdorff en 1917,
aunque fue estudiada mucho mas extensivamente por Abram Besicovitch y es conocida como la
Dimensién de Hausdorff - Besicovit o dimensién de medida de Hausdorff — Besicovit (GONZALEZ,
1999). Hausdorff explicd que si queremos medir una recta y para ello escogemos una escala g, su
longitud L vendra definida por:

L = N(¢)e.

donde N(g) es el nimero de veces que la escala € es aplicada. En el caso de la Figura 9, la longitud
seria aproximadamente cinco € .

1

Figura 9: division de una recta en segmento segun la unidad “&”.

En el caso de un drea se tiene: A(g) = N(¢g)e?
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Figura 10: division de una figura bidimensional en cuadrados de lado la unidad *“&”".

Y andlogamente para un volumen V(&) = N(¢&)&3.

De las figuras 9 y 10 se deduce que al reducir la escala € la medida se vuelve mas precisa. Por
tanto, podemos definir, de forma genérica, la medida M = limN(€)eP™ donde Dy, es la dimensién

-0

del instrumento de medida; si estamos midiendo con rectas D, = 1, y en el caso de planos Dy, = 2.

Evaluando N(g) tenemos que, en el caso de una recta, a medida que € disminuye, el nimero de
intervalos N(g) necesarios para cubrir toda la figura aumenta en razon inversa, o sea, para una recta
se tiene N(&) ~ € 1; para un plano N(g) ~ €72 y de forma general N(g) ~C €~Pb donde C es una
constante de proporcionalidad. Entonces, usando € como escala relativa, ¢ = €'/L y sustituyendo, se
obtiene:

M = limCe(P™—D5b) Ec.5

-0

Es decir, la medida sélo sera definida para D,,, = Dy, pues para D,, > Dy, en el limite de ¢ = 0 la
medida sera cero, y para D,,, < D,, infinito. Esta conclusién es razonable, pues al intentar medir una
recta con planos obtendremos darea cero, y en el caso inverso obtendremos longitud infinita. La
dificultad estd en medir con irregularidades a diferentes escalas. Al intentar medir su contorno con
segmentos de tamafio €, a medida que se disminuye, se encuentran mas detalles; de esta forma su
longitud sera infinita, por lo tanto, su dimensiéon Dy, no puede ser un nimero entero. Por tanto,
podemos definir que un objeto es considerado fractal cuando su dimensidon de medida, D, es mayor
gue su dimensidn topoldgica D: y menor que su dimension de inmersién D; .

En Dy aparece la idea de ocupacién del espacio. A medida que Dy, aumenta, el grado de relleno
del espacio desorden o irregularidad, también aumenta como algo continuo, pudiendo asumir valores
no enteros. Todo ello difiere de la idea comun cladsica sobre dimensidon geométrica o Euclidiana. Por lo
tanto, al determinar la dimension fractal de un objeto, estamos obteniendo informacion acerca de su
capacidad de ocupacion del espacio.

Exponente de Hurst

El coeficiente o exponente de Hurst fue estudiado inicialmente por Harold Edwin Hurst como
elemento para distinguir series fractales. Este aparecié al intentar cuantificar el grado de
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independencia de las series de tiempo. De forma general, este parametro es un valor numérico que da
una medida del nivel de autocorrelacidén en una serie de datos.

Para encontrar dicho parametro en una serie de datos, en un principio temporal, con "M"’
valores, Hurst definié los rendimientos como el cociente entre dos puntos consecutivos de la serie
(Delgado, 2011). A partir de aqui vamos a continuar su desarrollo. Definimos una nueva serie temporal
con los rendimientos logaritmicos, reduciendo la serie original a una nueva serie de tamafio N = M
donde cada rendimiento estd definido por:

N; =log(M1Z1) ;i=123,....N Ec.6

Este periodo de tiempo N se divide en A subperiodos contiguos de longitud n, talque 4 * n =
N. Si nombramos cada uno de los subgrupos |, y a cada elemento en |, , es etiquetado Ny, tal que
k = 1,2,3,...,n. Para cada subperiodo |, de longitud n, el valor promedio estarad definido por la
siguiente expresion:

1 n
ea = Z ZKlek’a EC-7

Las diferencias de cada elemento N , con respecto a la media para cada subperiodo I, se van
sumando para obtener la serie de tiempo acumulada definida como:

Xka = Zi'czl(Ni,a_ €q) Ec.8

El rango RI, se define como la diferencia entre el valor méximo y el valor minimo de Xj, , para
cada subperiodo ,;:

Rl = Max (Xiq) - Min(X;,) dondel < k < n Ec.9

Se calcula la desviacién estandar para cada periodo I, :

1 1/2
Sla = (=221 (Nia- €4)) Ec.10

Para cada periodo |5, su rango R;, se normaliza dividiendo por su desviacion estdandar muestral
S1, correspondiente. Por lo tanto, el rango reescalado para cada subperiodo |, es igual a RI, /SI, .
Como tenemos periodos continuos de longitud, tomamos el valor promedio R/S que queda definido
como:
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(R/S), = 1/A Y4_,(Rla /SIa) Ec.11

Incrementamos el tamafio del subperiodo n al siguiente valor posible empezando con el valor
mds pequefio y se repiten los pasos del hastan = (M-1)/2.

Finalmente, si aplicamos una regresion de minimos cuadrados de log(R/S),, frente log(n), la
ordenada al origen es el log(c) y la pendiente de la ecuacion es la estimacion del exponente Hurst H.
Este procedimiento también se puede aplicar a series que no sean temporales para conocer su
autocorrelacion.

Posteriormente al trabajo realizado por Harold Edwin Hurst, Benoit B. Mandelbrot generalizé
su trabajo y lo llamd analisis de rango reescalado. Mandelbrot demostré que el valor del exponente
de Hurst se encuentra acotado entre 0 y 1. Entre sus conclusiones obtuvo que dependiendo de los
valores del coeficiente de Hurst podemos saber la naturaleza del proceso. Si H = 0.5 implica un
proceso completamente aleatorio e independiente, con ausencia de correlacién entre los incrementos
de la sefial. Si 0.5 < H < 1 implica series de tiempo que muestran procesos persistentes o
correlacionados (un periodo de crecimiento es seguido de otro andlogo) y presentan un aspecto suave.
Un H = 1indicaria un comportamiento deterministico conocido como Ruido Negro.Si 0 < H < 0.5
corresponde a un comportamiento de anti-persistencia o anti-correlacional en la serie de tiempo (un
periodo de crecimiento es seguido de otro de decrecimiento) que se caracteriza por un mayor
contenido de alta frecuencia. Un incremento en los sucesos del pasado supone un descenso en los
sucesos futuros y viceversa. Un sistema anti-persistente tiende a regresar constantemente al lugar de
procedenciay tienen la particularidad de ser sefiales muy irregulares. A este tipo de comportamientos
se le conoce también como Ruido Rosa.

Como hemos dicho el exponente de Hurst también se puede utilizar para correlacionar series
de datos no temporales. En el caso que nos atafie, el exponente de Hurst nos va a servir para relacionar
los datos de una medida tomados a diferentes escalas y determinar la dimensién fractal, ya que la
dimension fractal y el exponente de Hurst estan relacionados.

Para ver como se relacionan utilizamos el siguiente argumento: Supongamos un volumen de
dimensién euclidea n, tal que V = L™ . La dimensidn fractal estd relacionada directamente con el
numero de cubos de tamafo A necesarios para cubrir dicho volumen cuando el tamafio A tiende a
cero. El nimero de cubos depende de la dimensién fractal de esta manera: N(A)A— 0 < A™Pf . Para

. . . . L\™ .
cubrir el volumen L™ necesitamos un niumero de cubos igual a (Z) esto es, para un espacio de

dimensidn n, la dimension fractal sera mayor o igual que n. Para cualquier subdominio A™ tendremos
una coordenada z que serd la altura y nos dard valores Az o« Af por autoafinidad. Mas
concretamente: z(xy,...,x,) tal que Az = z(x;AL,...,x,AL) = (ALY z(xy,..., x,) =
K(% )" donde K son los valores de las alturas z restringidos al cubo A™ . Todavia queda por cubrir

. . g . . . Az -
una dimension, la de alturas z, y para ello es necesario un numero de cubos igual a (K) o AH=1  por

tanto, el nimero total de cubos para cubrir el volumen n-dimensional es proporcional a AH=1="  Todo
elloresultaenDy = n+ 1— H = 3 — H paraelcasode unasuperficien = 2,yDf = n + 1 —
H = 2 — H para el caso unidimensional. La dimensién fractal y el exponente de Hurst quedarian
relacionados de la siguiente manera para 1 dimension y dos dimensiones euclideas:
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Caso Dimension fractal
1D Di=2-H
2D Di=3-H

Tabla 1: Dimension fractal en funcion del exponente de Hurst para 1D y 2D

Por ejemplo, en una linea costera,siH = 0,5, entonces D = 1,5, lo que significa que los dos
valores coinciden con un proceso aleatorio e independiente. Para valores que se encuentren entre
0.5 > H > 1, esdecir, series de tiempo persistentes, la dimension fractal se acercara a una linea con
un aspecto de suavidad y menos picos que un proceso aleatorio; para una serie que tome valores entre
0 < H < 0.5, es decir, una serie antipersistente, la dimension fractal arrojara un valor mayor que la
anterior y tomara un aspecto mas puntiagudo e irregular que un proceso aleatorio, con tendencia a
acercarse cada vez mas a una superficie.

El coeficiente de Hurst también aparece en el estudio matematico de las superficies
autosimilares. Este tipo de superficies son superficies fractales por la propia naturaleza de su
definicion.

1
A—Hh(x, y)=n (%%) con He[0,1] Ec.12

Para el caso H = 1 son las conocidas como superficies autoafines.

En nuestro caso obtendremos el exponente de Hurst de una serie de datos que no es temporal
y a partir de este determinaremos la dimension. En el siguiente apartado hablaremos de la teoria de
Persson sobre la rugosidad en superficies. En ella aparece el exponente de Hurst al introducir las
superficies autosimilares.

2.B.3 Teoria de Persson y estudio de la rugosidad mediante el PSD

Este apartado del desarrollo tedrico nos va a servir para justificar tedricamente el tratamiento de los
datos que usamos para determinar el exponente de Hurst y la dimensién Fractal. Para ello partiremos
de los supuestos de la teoria de Persson sobre la rugosidad. Previamente, vamos a explicar lo que es
el PSD (Power espectral density), ya que haremos uso de ello.

Densidad de potencia espectral (PSD)

La densidad espectral de una sefal es una funcién que nos informa de cémo esta distribuida
dicha sefial sobre las distintas frecuencias de las que esta formada. Si descomponemos la sefial como
una suma de ondas sinusoidales mediante la trasformada de Fourier, y representamos la amplitud de
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dichas ondas en funcién de la frecuencia, el area bajo la curva por unidad de frecuencia es dicha
densidad espectral. Es usual aplicar dicha trasformacion a su valor medio cuadratico obteniendo el PSD
o densidad de potencia espectral.

En nuestro caso lo que consideramos como sefial es el perfil de alturas de la superficie y el PSD
nos proporciona una representacion de la amplitud de la rugosidad de una superficie en funcién de su
frecuencia espacial. La frecuencia espacial es la inversa de la longitud de onda caracteristicas de la
rugosidad. Como la potencia es la amplitud de la rugosidad al cuadrado, las unidades del PSD para una
imagen topografica son longitud al cuadrado.

Al escanear la superficie obtenemos un perfil de alturas ““digitalizado™, es decir, formado por
un conjunto de valores discretos. La distribucion de frecuencias para un perfil digitalizado de longitud
L, que consta de N puntos muestreados a intervalos de do, se aproxima mediante la siguiente expresion
(Inc, 2004):

N 2
i’r _
PSD(f) = 22 E en VM) con f= 52ty f e[ Ee1s

n=1

En términos practicos, el algoritmo utilizado para obtener la PSD depende de elevar al
cuadrado la FFT de la imagen (trasformada discreta de Fourier) para derivar la potencia. Una vez que
se obtiene la potencia, P, se puede usar para derivar varios valores similares a PSD de la siguiente
manera:

P

1D PSD = a7 Ec.14
1D isotrépico PSD = £ Ec.15
2nf
P
2Di opico PSD = Ec.1
isotrépico PS 727 ) c.16

Los términos que se utilizan en los denominadores anteriores se obtienen muestreando
progresivamente datos desde el centro FFT bidimensional de la imagen, como podemos ver en la
siguiente figura:

AF

[ 11
11

—

it

/= 1pixel =2 pixels f=3pixels f=4pixels

Figura 11: Imagen explicativa sobre el muestreo progresivo de los datos.
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Cada muestreo da un valor para una frecuencia determinada f . Dado que las muestras se

N
toman desde el centro de la imagen, la frecuencia de muestreo esta limitada por %, donde N es el

tamanfio de escaneo en pixeles.

Dado que la rugosidad RMS es la raiz cuadrada de la integral de la PSD, en algunos intervalos
de frecuencia o longitud de onda, se puede obtener la rugosidad de una superficie cuando se tiene el
PSD.

Vamos a ver un ejemplo de las ventajas de obtener la rugosidad de un material mediante el
PSD, para ello nos serviremos de la Figura 12. La superficie de laimagen A de la Figura 12 se representa
con un perfil de alturas cuya PSD tiene valores elevados en las frecuencias altas mientras que laimagen
B de la misma figura representa una superficie que tiene la misma altura promedio que la imagen A,
pero con las irregularidades distribuidas en intervalos mayores (de baja frecuencia). En términos de
rugosidad media y RMS, ambas superficies son igualmente rugosas. Por lo tanto, mediante el PSD, se
pueden diferenciar caracteristicas de la rugosidad de la superficie que no éramos capaces de
diferenciar con los parametros tradicionales Rq y R..

Figura 12: Comparativa del PSD onbtenido de dos superficies con rugosidades diferentes (Inc, 2004).

Como hemos visto, el PSD es muy util en el andlisis de la topologia de una superficie ya que
revela caracteristicas periddicas de esta que de otro modo podrian parecer "aleatorias" y proporciona
una representacién grafica de como se distribuyen dichas caracteristicas (M. Bethencour, 1998). Se
utiliza cada vez mdas como una herramienta de metrologia para evaluar superficies extremadamente
planas, como pueden ser el silicio pulido o epitaxial. Generalmente, se espera que la superficie de
trabajo se ajuste a ciertos PSD umbrales para superar cierto criterio de suavidad. La principal ventaja
obtenida sobre las especificaciones RMS tradicionales es que la planitud PSD estd calificada a través
de toda la gama espectral de interés. Por ejemplo, se pueden especificar umbrales espectrales en
cierto rango de frecuencias concretas obviando otras que no nos tienen porque repercutir.
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Teoria de Persson

Cuando nos referimos a la teoria de Persson nos referimos a algunas de las ideas desarrolladas
por Bo. N.J. Persson, miembro del “*Peter Griinberg Institute” (PGl), por ser esta la forma en la que se
la ha denominado en parte de la bibliografia utilizada para desarrollar este TFG (Jaime Virgilio Colchero
Paetz, 2008). Como ya se ha mencionado anteriormente, contempla que la rugosidad se produce a
varias escalas y una forma de caracterizarla es estudiando la correlacién entre ellas.

A partir de aqui vamos a justificar el tratamiento que hacemos y la férmula que utilizamos para
obtener el exponente de Hurst. Hemos seguido el desarrollo expuesto en la tesis de mdster de Inés
Nieto Carvajal “Medida del espectro de la rugosidad y de la dimensién fractal a escalas nano y
micrométricas mediante técnicas AFM’" que se apoya en la teoria de Persson.

Partiendo de una superficie que tiene una distribucién de alturas Gaussiana descrito su perfil
de alturas por la funciénz = X conX¥ = (x,y) vector bidimensional del plano z = 0 tal que (h) =
0 y {(h — (h))?) es minimo. Vamos a considerar que, si podemos describir esta superficie mediante
funciones de correlacion, la forma que toma la representacion grafica de la Figura 13.

Expresamos los datos en funcién de su PSD:

PSD(G) = FT((h(X)h(0))) Ec.17

Y el perfil de alturas en funcién de su serie de Fourier toma la forma:

R = ) Blgell#@) Ec.18
q

Siendo B(q) el coeficiente de cada onda en el desarrollo de Fourier y donde ¢ alberga los vectores
cuyas componenetes son multiplos enteros de 21/L . Ya que h es real podemos aplicar las siguientes
simetrias: B(§) = B(—q)y ®(—q) = —®(q). Ademds, si ®(g) son variables aleatorias
independientes tenemos que los promedios dependen sélo de la diferencia entre vectores de este
modo; PSD(X; — x,) = (h(¥; )h(X;)). Suponiendo esto podemos escribir el espectro de potencias
de la rugosidad de la superficie como sigue:

PSD(G) = (;IPSD(J?)ei‘?fdzx =2

2 iqx 42
" a7 J(h(X)h(0)). e'9*d?x Ec.19
Siguiendo el desarrollo de la tesis de Inés Nieto Carvajal (Jaime Virgilio Colchero Paetz, 2008)
en el que expresa el término de dentro de la integral en funcién de sus coeficientes de su serie de
Fourier y la resuelve valiéndose de la definicidn de la delta de Kronecker de se obtiene:

A
(2m)?

PSD(§) = |B()|? Ec.20
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Esta formula relaciona los coeficientes de la serie de Fourier del perfil de alturas en funcién del
PSD. Despejando tenemos relacionada la serie de Fourier con la densidad espectral de potencia. En
concreto, la funcién de autocorrelacidn es la transformada de Fourier de la densidad espectral:

B(@) = ZT”,/PSD(a) Ec.21

Donde L = VA . Si suponemos superficies isétropas se cumplirdn las siguientes condiciones:

{ B(@) =50 Ec.22
PSD(q) = PSD(q)
Vamos a ver ahora qué forma tiene el espectro de potencias de una superficie fractal
autoafin. De forma general hemos visto:
>N 1 - —ig#% g2
PSD(G) = —(zﬂ)zf(h(x Yh(0)). e t4*d?x Ec.23

Si tomamos una diferente magnificacion definiendo ¥ = ~ Y sustituimos en la expresion

anterior tenemos:

_ 1 -2 z ﬂ 2.0
PSD(q) = 55 J A <h(l)h(0)>. e 7 d%x Ec.24
Elegimos A = q y tomamos § = g siendo por lo tanto |G| = 1
1 —2- o —igxt ’
PSD(q) = ooz [ 472721 <h (x)h(0)>. e~ i0X g2y Ec.25

gue lo hemos obtenido debido a que <</1Hh (?)) (AHh (§)>> = <h (7) h(£)> y finalmente

tenemos:

PSD(q) = q_z(%"LH)ﬁ <h (;’)) h(0)>. e~laxi gy’ Ec.26

Si tomamos logaritmos en los dos lados podemos separar “q”’ de “x”’ como logaritmo del producto.

La grafica mostrada en la Figura 13 es, por lo dicho, la forma que adopta la densidad espectral
de rugosidad para las superficies isdtropas autoafines en representacién bilogaritmica log(PSD(q))
frente a log(q). En este gréfico el exponente de PSD(q) corresponde a la pendiente a de la recta dada
por:
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log(PSD(q)) = a-log(q) + log(qy) Ec.27

"
o

E
(=)
LA
(=18
N
5

Log g [1/m]

Figura 13: Representacion grdfica bilogaritmica del PSD frente a la frecuencia espacial

Donde la pendiente “a” es:
a = -2G+H) Ec.28
y despejando:

H=——(a+1) Ec.29

En la siguiente tabla se resumen las férmulas, calculado el PSD en una y dos dimensiones,
para obtener el exponente de Hurst y la dimensidn fractal:

Caso | Exponente de PSD(gq) | Dimension fractal
1 =2 —

1D a=_2(H+§) D=2 —H

2D a=-2(H + 1) D =3 - H

Tabla 2: Tabla resumen férmula para obtener el exponente de Hurst y la dimension fractal a partir de la pendiente.

La rugosidad la obtendremos como la suma del PSD a todas las frecuencias.
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3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este apartado vamos a describir los materiales utilizados, el proceso de medida, el analisis
de los datos ademas de exponer los resultados.

3.A. Materiales

Membranas

Como se ha explicado a lo largo del TFG vamos a trabajar con diferentes membranas de
tamanfios de poro de unas décimas de micra (membranas disefiadas para procesos de microfiltacién).
Una membrana es un elemento estructural, por lo general, con cierta elasticidad y espesor bajo, que
actla como capa separacién o adhesion entre dos sustancias o secciones. Su finalidad es dejar pasar
ciertas sustancias y restringir el paso otras funcionando como filtros.

Existen una gran variedad de membranas segun sus propiedades materiales de fabricacion u
otros criterios que se utilicen para distinguirlas. Segln su estructura microscépica se distingue entre
las porosas y no porosas y segun su estructura macroscopica entre laminares y tubulares, entre otras
posibles clasificaciones.

En los ensayos se han empleado dos tipos de membranas Cyclopore™ suministradas por la
casa Whatman (Whatman Ltd.). Su formato son discos de 47 mm de didametro fabricados de dos
materiales distintos: policarbonato (PC) y poliéster (PE).

Para generar los poros en estas membranas se realiza un bombardeo de estos materiales con
particulas de diferentes tamafios. Esto hace que sean poros prdacticamente cilindricos vy
perpendiculares a la superficie. Su método de fabricacién es el revelado de trazas nucleares (o su
término inglés track-etching). En este método, el agente inductor de los poros son iones pesados
creados por una fuente de especial radiofrecuencia y, posteriormente acelerados mediante un
ciclotron de alta energia. Se ha trabajado con dos tamafios de poro nominales en ambos materiales:
0.4 umy 0.6 um.

Segun las especificaciones del fabricante, se trata de membranas altamente selectivas, debido
a que la distribucién de poros es estrecha y muy reproducible. Su caracter es hidrofilico, debido a que
tienen un recubrimiento de polivinil pirolidona, en el caso de las membranas de PC.

Cuando decimos membranas porosas hay diferentes formas de definir la porosidad de una
estructura. Se define porosidad volumica como el volumen vacio en la estructura de un material por
unidad de volumen total de cuerpo (considerando espacios vacios y llenos). Deben contabilizarse todos
los espacios vacios presentes: abiertos y cerrados, accesibles y no accesibles. En nuestro caso, como
estamos haciendo un estudio superficial vamos a calcular la porosidad superficial entendida ésta como
el area vacia frente al drea total geométrica de la muestra.
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Microscopio de fuerza atémica

Las imagenes de las superficies de las membranas han sido obtenidas de Nanoscope
Multimode Il1a® de Digital Instruments (Veeco Metrology Inc., Santa Barbara, CA, USA).

Este microscopio ofrece la posibilidad de operar en los tres modos descritos previamente:
contacto, no contacto e intermitente o tapping.

El equipo consta de dos partes principales; el microscopio (Figura 15) con el que se realizan las
mediciones y el controlador (Figura 14 ) que conecta el software del ordenador con el microscopio.

Figura 14: Fotografia tomada en el laboratorio del controlador y el ordenador utilizados para manejar el microscopio.

El microscopio se encuentra encima de una mesa neumatica para que las medidas no se vean
alteradas por vibraciones de origen externo como podemos observar en la siguiente imagen:

Figura 15: Fotografia del microscopio tomada en el laboratorio del microscopio. En ella podemos observar la mesa mecdnica
que lo sostiene.
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Para realizar las mediciones se coloca la muestra en la cabeza que es donde se encuentra el tip. En la
cabeza también se encuentra el detector en un lateral junto con sus tornillos de ajuste y, en su parte
superior, contiene el diodo laser, también con sus tornillos de ajuste.

La cabeza se coloca sobre un escéner con el que se controlan los movimientos de la punta sobre la
superficie como se muestra en la siguiente imagen:

Figura 16: Fotografia del escdaner donde se coloca la cabeza.

El escaner consiste en un tubo con tres electrodos piezoeléctricos independientes, uno para cada eje,
que controlan el movimiento de la muestra debajo la punta_mientras punta permanece estacionaria.
El equipo permite emplear varios tipos de escaner acoplandose verticalmente. En este caso se
dispuso de un escaner tipo “E” evitando asi movimientos laterales no deseados y permite una
localizacion mas facil del tip en una zona determinada. El &rea maxima de barrido es de 15 pm x
15 pm.

Puntas

Las puntas o tips empleadas para el modo tapping, son de silicio con un recubrimiento en la
parte posterior de 50 (+10) nm de aluminio (Modelo OTESPA7). Sus dimensiones son 140-180 um de
largo y 48-52 um de ancho. A continuacidn, se muestra una imagen:
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Figura 17: Fotografia de una punta en el borde del brazo flexible (Scanning Probe Microscope Training Notebook, 2003)

Software

Hemos utilizado dos programas para el desarrollo de este trabajo. Para controlar el AFM y
realizar el analisis de las imagenes y medidas del PSD de los datos, hemos utilizado el ~~NanoScope
v6.13 Software”’. También se ha trabajado con una versiéon de este programa offline para poder
utilizarlo en casa, la versién “'V613r1” que al tratar los datos difieren un poco de la versién del
ordenador del laboratorio. En la Figura 18 se muestran dos mapas de la superficie, uno segun los
valores de las alturas y otro segun las variaciones de fase en las oscilaciones del modo tapping.

[=®]=]

3 Data Zoom 30.0°

veasure | [IEENN 150.0 nm

1
1: Height 0.0 2: Phase 1.0 um

B Channel 1
Scan size 1.00 ym
Scan rate 1.00 Hz
Samples/line 512
Lines 512
Line direction Trace

Figura 18: A la izquierda valores de las alturas y a la derecha variaciones de fase



En la Figura 19 vemos un ejemplo del tratamiento de datos por parte del software. En el

siguiente apartado se explica como se trabaja con los datos.

o0 | _Dstazoom | 150.0 nm | [ Computs PSD
- 20 Isotropic I Harizontal fsis Vertical Auis |
[ Value [ Repon [ Linits [~
100um Yes o
1.00 /pm Ves o
6520 nm* Yes o
6520144 nm”* Yes o
26476 nm* Yes B
26476005488 .. [ Ves o
000391 pm Yes o
256 /um Ves o
0.0437 nm® Yes o
37nm? Yes B
0000017 nm*  [Ves o
16.9 nm4 Yes o
Total Power 11897 nm* Yes No
Equivalent RMS 109 nm Yes No
Power Between Curso 11897 nm* Yes | No |,
< - - - - >
I 1
0.0 1: Height 1.0 pm PlotType: |20 150 =

2D Isotrapic PSD

Log{PSDinm*4)
MWD~ 5O

H“H‘HH||||||||||||||||||||IIIIII|||||||||||||
50 100 150

Frequency (fum

Figura 19: tratamiento de datos con el “NanoScope v6.13 Software”".
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Una vez exportados los datos trabajamos con un programa de desarrollo propio (Figura 20),
con el que generamos las gréaficas y obtenemos los datos necesarios. Este programa ha sido creado

N

con el desarrollador de interfaces °

app designer” del entorno de “Matlab’ versién ""R2019a"".

Inicialmente, para verificar el programa se hicieron simultdaneamente los célculos con “Excel”’, que

resultaba mas laborioso. Matlab es proporcionado por la UVA.

Importar Exportar

Wedida Rugosidad (Rq)

Medida | pc-04-poro-isox-08 | Dates | FiguraGréfica (4 ¥ | Operacion (1 v | [ Datos Operados | Titulo | PC 04 Poro | Rugosidad total

Todos 05 datos Porcién de Ia rugosidad asociada a Ia parte seleccionada
Dimension fractal 1362 | Afadir datos a la tabla| \ INICIO TABLA GENERADA \ \ INICIO TABLA OPERACIONES \ Dimension fractal y desviacion estandar

Exponente de Hurst [ cacwar | T e

Ol EVICEEETE Eliminar(varias sequidas poner - entre Iz primera y Ia uima) || Cambia Sitio Fila e

Exponente de Hursz Eimnarfiaotiss [ | [Ewmmar] || [ camwar | | 14
Pendiente Cambiar Nombre fila Fia [ o 12
o " Gratpas | muoma [0 [ ] [camnar) a [ 0

Gor. coef "~ Gralawste |

Entre Ios puntos seleccionados. (ras cambiar valor de las casillas pulsar enter) Operacioes valores tabla

[‘Afiadi datos alatabia | Punto inicio Punto final Operacion [ calcuar |

© Media 04
Figura [4 v | | inctiambda In{1/lambda 25 Afiadir a latabla Eliminar fila
() ottiembos) [ 0] incitemcey s [o]
s a 02
|_seleccion en grdfica | | In(PSD) 9235 In(PSD) 1.896 O Button3 Nombre | PC06 No Foro

e o
| Seleccion manual | Coordenadas puntos seleccionados Pendiente | Er. Estnd | Exp. Hurst | Dim. Fract. | Exp. Hurst20] PCO4 No poro PCO4 Poro
— u @ 1 2 ~1.563106... 0.8950563.. 0.2815533 . 17184466 -0.2184466.
omame ) P 2 n[ o e[ o

T »

Gréficas

2.003e+04

PCO6 No Poro

Exponente Hurst 1.025 Dimensién Fractal 09754 Debajo las desviaciones estandar

o ("] Superponer graficas
Exponente Hurst 2D Dimension Fractal 2D 1.975 Pendiente | Em Estnd | Exp. Hurst | Dim. Fract. |Exp. Hurst 2I
0.3548846... 0.0538162.. 0.1774423. 0.1774423._ 017744232

Pendente [ 3043]  Ordenada Cor cast ; > rousoeres(z v

[(Afiadi anotacion |
[ Aiadir punto |

[ Lmpar |

Figura 20: Interfaz grdfica creada con ““app. Designer”” de ““Matlab”’
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3.B. Desarrollo de las medidas

Siguiendo el proceso ordinario, se realizaron las medidas de las muestras. Con ayuda del
microscopio dptico se busca una zona adecuada de la superficie, con o sin poro. Quizas esta es la parte
mas laboriosa del proceso de medicién, pues no siempre era facil aislar un poro y conseguir que este
se sitle en el centro de la imagen. Esta dificultad es debida a que los poros son muy pequefios y existe
cierto grado de imprecisién a la hora de mover la punta de una zona a otra.

Para escanear la superficie la punta sigue lineas paralelas en una determinada direccién.
Recorre cada linea dos veces, ida y vuelta, y pasa a la siguiente linea. Puedes elegir el espaciado entre
ellas seleccionando el nimero de lineas que quieres que recorra en la imagen, cuanto mas lineas
selecciones, mayor es la resolucidon. Nosotros hemos elegido 512 lineas, el maximo posible, en nuestra
superficie de una micra, con ello conseguimos una gran resolucién. Entre los parametros que podemos
ajustar para realizar las medidas es interesante mencionar que podemos ajustar el par de fuerza (a
través de distintos parametros) que ejerce el brazo flexible sobre la punta. De esta forma podemos
reducir las oscilaciones del modo tapping y llevar la punta mds pegada a la superficie. Con ello
conseguimos que las mediciones de ida y vuelta en la punta se asemejen mucho.

Antes de realizar el escaneo de una zona realizamos un escaneo de un punto de area cero para
obtener el ruido de fondo en las medidas, de esta forma pudimos comprobar que es de un orden de
magnitud diferente al de las medidas y no nos interfiere en las cuentas a la hora de obtener la
dimension fractal.

Una de las complicaciones que pueden aparecer cuando aumentamos el drea que escaneamos
es la posible acumulacion de energia electrostdtica en la punta, haciendo que se modifiquen las
medidas. Para evitarlo aumentamos el drea de escaneado lentamente.

Tras realizar una medida se realiza una imagen de la superficie medida. En la Figura 21 vemos
un ejemplo de una medida realizada en una zona con un poro con un diametro en torno a 0,4 um en
una membrana de policarbonato. El software que nos proporciona la imagen es el “"NanoScope v6.13
Software”” pero en la version con la que trabaja el microscopio.

Plot
Power Spectral Density

- Horizontal Axis PSD

Wavelength (um/cycle)

ouH on

10t | |
10! 4

A 100

wavelength (um/cycle) : 0.00392
Frequency (cycles/pm) : 255
Power (nm*) & € 0.0184
1p PsD (nm’) 3 ¢ 18.4
10 isotropic PSD (nm’): 5 0.0509

Total Power 5 8.19e+003 nm*
Equivalent RMS 5 90.5 nm
Power Between Cursors : 8.19e+003 nm*
Equivalent RMS 5 90.5 nm

PC-04, tip nuevo
pc-04-poro. 001

Plot: 2D ISO

Figura 21. Imagen obtenida tras realizar un andlisis con el software del laboratorio.
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3.C.- Tratamiento de los datos

Una vez obtenidas las imagenes el escdner de la superficie, se utilizd el software del
microscopio para calcular la rugosidad y el PSD como se podia observar en la Figura 13.

Antes de calcular el PSD realizamos un suavizado o ““Flatten’” sobre el mapa obtenido de la superficie.
El “Flatten™ elimina las caracteristicas no deseadas de las lineas de escaneo, como consecuencia del
ajuste del motor para mantener la distancia entre la punta y la superficie. El suavizado es util antes de
realizar un analisis de la imagen cuando la imagen muestra una inclinacién, un arqueado o un ruido de
baja frecuencia, que aparece como cambios horizontales o rayas en la imagen. En las imagenes de la
Figura 22 podemos ver cémo cambia el mapa de una superficie cuando realizamos un ““flatten”” sobre
ella.

Figura 22: Imagen mapa de la superficie sin flatten (izquierda) y con flatten (derecha)

Cada linea se ajusta individualmente a los datos del centro (orden 0) y elimina la inclinacion
(primer orden), o arco de segundo o tercer orden. Para ello calcula el polinomio del orden especificado
gue mejor se ajuste a partir de cada linea de datos y luego lo resta. En la siguiente tabla se resume los
ajustes que podemos realizar.

Orden Polinomio Explicacion
0 z=a Centra los datos a lo largo de
cada linea
1 z=a+b-x Centra los datos y elimina la
inclinacion de cada linea (
calculayeliminaayb-x)
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2 z=a+b-x+c-x? Centra los datos y elimina la
inclinacién y el arco,
calculandolo en aproximacion
de minimos cuadrados de
segundo orden.

3 z=a+b-x+c-x*>+d-x3 | Centralosdatosy eliminala
inclinacién y el arco,
calculandolo en aproximacion
de minimos cuadrados de
tercer orden.

Tabla 3: Tipos de “‘flatten’” que el programa permite realizar

Hemos elegido realizar la correccidn de primer orden cuyo resultado es eliminar la inclinacidon
de la superficie.

El siguiente paso es calcular el PSD. La densidad espectral de potencia es un grafico de la
densidad, en el espacio de frecuencias espaciales, del espectro de potencia. Sus unidades son longitud
al cuadrado dividido por una frecuencia espacial unidimensional, que es la longitud al cubo.

Se puede calcular el PSD en una dimension (1D) o dos dimensiones (2D). Antes de explicar las
diferencias entre realizarlo en 1D o 2D vamos a describir el recorrido que realiza la punta del AFM al
escanear la imagen. La punta recorre una linea en direccidn del eje X, llamado eje rapido, y vuelve al
punto de inicio por la misma linea antes de pasar a la siguiente linea que escanea, paralela a la primera,
hasta que recorre toda el drea y genera un mapa de alturas de la superficie. Por tanto, el intervalo
temporal entre la medicidn de dos puntos contiguos del eje Y, lamado eje lento, es mucho mayor que
los medidos en el eje rapido y la correlacion es menor. Al realizar el calculo del PSD en 2D, coge
cuadrados del mapa de alturas de lado diferentes longitudes de onda espaciales. Al realizarlo en 1D
coge lineas de longitud diferentes longitudes de onda a lo largo de la direccién seleccionada, que puede
ser la direccidn del eje X o del eje Y.

Nosotros hemos elegido el analisis en 1D a lo largo del eje rdpido debido a que es la que mejor
se ajusta a la topografia de la superficie por la forma que tiene el AFM de realizar las medidas. Es por
ello que, aunque la superficie de las membranas es isdtropa, encontramos una diferencia entre el PSD
de cada eje como podemos ver en la siguiente imagen.



34

Pe 04 No Poro
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Figura 23: Comparacion al realizar el PSD de los diferentes ejes de la medida en una zona sin poro de una membrana de PE.
En azul se muestra

En la Figura 24 podemos observar la diferencia en el ruido de cada eje. Como se ha explicado
esto es debido a la diferencia temporal entre las mediciones de los puntos contiguos en el eje lento.

Pe 04 No Poro Cero
2 T T T T T T

- pe-04-noporocero
0 pe-04-noporoceroy

In(PSD)
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In(1/lambda)

|
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U‘ \

~

) S

Figura 24: Representacion grdfica del ruido en una medida de una zona sin poro en una membrana de PE al realizar el
andlisis en direccion del eje rapido (linea azul) y del ruido eje lento (linea marron).

Una vez realizado el PSD con el programa exportamos los datos para su andlisis. El programa
nos entrega dos columnas de datos, una con el valor del PSD y otra con su longitud de onda
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correspondiente. Los datos los calcula segin Ec.13 del apartado del PSD. Los datos exportados los
tratamos con una interfaz de desarrollo propio, descrita previamente.

Mediante dicha aplicacion podemos importar los datos y generar graficas para su visualizacién.
En el eje de abscisas representamos el logaritmo de la inversa de la longitud de onda y en el eje de
ordenadas representamos el logaritmo del PSD. Con esta representacién obtenemos graficas como la

siguiente:

In(PSD)

PC 04 Poro

| 1 1

3 4 5 6
In(1/lambda)

Figura 25: Representacion bilogaritmica del PSD frente a la inversa de la longitud de onda espacial. Los datos se han
obtenido de una membrana de policarbonato en una zona con un poro cuyo didmetro es de 0,4 micras.

Para comprobar que el ruido de fondo no afecta a las mediciones representamos de la misma
manera la medida del ruido de fondo (en rojo) y la comparamos con la medida de la superficie (en azul)

como se muestra en la siguiente imagen:

In(PSD)

PC 04 Poro y medida Ruido
T T

— pc-04-poro
= pc-04-porocero

"ol 1

In(1/lambda)

Figura 26: Representacion grdfica de una medida de una membrana (lineas azul) de y del ruido al realizar dicha medida

(linea marrdn). La zona medida contenia un poro de 0,4 micras de diagmetro.
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Al ser la representacidn logaritmica, si las graficas se encuentran en diferentes zonas como en
la Figura 26, se desprecia este error debido a que es muy pequeio. En todas las medidas ha ocurrido
esto (Ver graficas Anexo I), por tanto, no ha sido necesario hacer ninguna operacion con los datos para
eliminar este ruido .

Nuestro objetivo es determinar la dimensién fractal, la cual se obtiene a partir de la pendiente
de la recta de la representacién anteriormente descrita. La forma en la grafica concuerda con lo
explicado en el apartado ""2.B.3 Teoria de Persson y estudio de la rugosidad mediante el PSD"”’, estas
graficas son similares a las obtenidas de forma tedrica en dicho apartado (Figura 13 ). A partir de la
pendiente de la grafica obtenemos el exponente de Hurst y a partir del exponente de Hurst Ila
dimension fractal con la justificacién expuesta en el desarrollo tedrico. Las férmulas utilizadas son las
gue aparecen en la tabla 2 del apartado 2.B.3 para el caso 1D. Expresando directamente la dimensién
como funcién de la pendiente obtenemos la siguiente expresidn, que es la utilizada en el programa
de "Matlab™":

Df = — Ec. 30

La interfaz desarrollada por nosotros nos permite obtener la pendiente en la regién de la
grafica que deseamos seleccionar. La pendiente la obtiene mediante una regresion lineal a los datos
por la aproximacién de minimos cuadrados. El programa también nos da la correlaciéon con la recta, el
exponente de Hurst y la dimensién fractal.

Hemos diferenciado tres zonas principales en el tratamiento de los datos que hemos sefialado
en la Figura 27. Las zonas 1 y 2 tienen explicada su forma en el desarrollo teérico y la zona tres la
podemos observar en muchas medidas.

PC 04 Poro

pc-04-poro

pe-04-poro-isox-04
pe-04-poro-isox-05
pe-04-poro-isox-06

In(PSD)
%
T

| | 1 1 |
0 1 2 3 4 5 6
In(1/lambda)

Figura 27: Zonas de la grdfica que aparecen tras representar el PSD de las membranas de policarbonto. Los datos se han
obtenido en cuatro zonas diferentes de la membrana. Cada zona contenia un poro cuyo didmetro es de 0,4 micras.
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Los limites de cada zona varian un poco dependiendo del tipo de membrana estudiada, pero
estdn siempre cercanos a los siguientes valores:

e Zonal,ln G) va desde 0 a 1,386 (A va desde 1 um a 0,25 um)

« Zona2,In(3) vadesde 1,609 24,8202 (i va desde 0,2 um a 0,008065um)
1

e Zona3ln (A

) va desde 5,004 a 5,545 (A va desde 0,006711 um a 0,003906 um).

La primera zona donde calculamos la dimensidn fractal se muestra la Figura 28 que llamamos
Intervalo 1. Los valores de In G) van desde 3,258084538 a 4,912646886 (A va desde 0,038462 um a

0,007353 um). En esta zona es donde, en la mayoria de las medidas, los datos mejor se ajustan a una
recta

PC 04 Poro

— pc-04-poro

pe-04-poro-isox-04
pe-04-poro-isox-05
pe-04-poro-isox-06 [~

Intervalo 1

| | | | |
0 1 2 3 4 5 6
In(1/lambda)

Figura 28: Primera region elegida para el andlisis. Los datos se han obtenido de una membrana de policarbonato en cuatro
zonas diferentes. Cada zona contenia un poro cuyo didmetro es de 0,4 micras.

Como se ha explicado hemos realizado 4 medidas en el eje X de las zonas con poro y otras 4
de las zonas sin poro para cada membrana. Las tablas con los resultados se muestran en el Anexo II.
Con el programa desarrollado podiamos hacer una media de los resultados de diferentes medidas y
calcular su desviacion estandar. Los resultados obtenidos los mostramos en la siguiente tabla:

0.0500
0.0500
0.0900
01700
0.0600
0.0800
0.1100
0.7700

pendiente | Corr. Coef. Expanente de Hurst Dimension fractal des. est. pendiente|des. est. Carr, Coef, des. est. Expanente de Hurst|des. est. Dimensidn fractal
PC 04 No Poro -2.2700 0.9920 0.6300 1.3700 0.0900 0.0020 0.0500
PC04Poro -2.0800 09950 05400 1.4600 0.0900 0.0020 0.0500
Pc 06 No Poro -2.0400 0.9960 05200 1.4800 01700 0.0040 0.0900
Pc 06 Poro -2.1300 0.9950 05700 1.4300 0.3300 0.0050 0.1700
PE 04 No Poro -2.2800 0.9960 06400 1.3600 0.1200 0.0020 0.0600
PE 04 Pora -2.1400 09940 05700 1.4300 0.1500 0.0080 0.0800
PE 06 No Poro -2.0100 0.9900 05000 1.5000 0.2300 0.0080 01100
PE 06 Poro -0.4400 05400 -0.2800 22800 15400 0.4200 0.7700

Tabla 4: Tabla con los valores medios de los datos analizados y desviaciones estdndar de dichas medias del Intervalo 1 de la
Figura 28
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En el siguiente gréfico de barras podemos ver una media del valor de las dimensiones
fractales para cada tipo de medida.

25 T T T
[ Dimension Fractal
[ Desviaciones Estandar

1L

PC 04 No Poro PC 04 Poro PE 04 No Poro PE 04 Poro PE 06 No Poro PE 06 Poro Pc 06 No Poro Pc 06 Poro

Figura 29: Valores medios de la dimension fractal de las diferentes membranas para la region 1 de la figura 21. Las medidas
han sido realizadas en membranas de policarbonato (PC) y poliéster (PE), en zonas que contenian poro y que no lo
contenian. Las membranas tenian didmetros nominales de 4 micrometros (04) y seis micrometros (06).

No hemos encontrado una relacién que se cumpla para los cuatro tipos de membrana ya que,
en algunos casos la dimension fractal disminuye en las zonas con poro respecto a las zonas sin poro y
en otros aumenta, por tanto, hemos realizado el mismo andlisis en las diferentes zonas de la Figura
27. Los resultados los exponemos en las siguientes tablas:

- | pendiente | Cor, Caef, }Exponente de Hurstjs Dimension fractalj des, est, pendienté des, est.CforrrlCoef.f des. est, Exponente de Hurﬁstiﬁreiest. Dimension fractali
PCMVNO Pora 1 -2 0.9600 0.5000 1.5000 0.4100 0.0600 0.2006 0.2000
PC04 Poro -2.4500 0.9300 0.7200 1.2800 02700 0.0100 01300 0.1300

PC06 No Poro -1.5600 0.9000 0.2800 1.7200 03500 0.0500 0.1800 01800
PCO6 Para -3.1000 0.9800 1.0500 0.9500 0.9400 0.0300 0.4700 0.4700

PE04 No Pora -0.0600 0.4900 -0.4700 24700 01700 01500 0.0800 0.0800
PE04 Poro -2.7600 0.9800 0.8800 1.1200 0.7500 0.0100 03700 03700

PEO6 No Paro -0.4000 0.7900 -0.3000 23000 0.1600 01300 0.0800 0.0800
PE06 Paro -1.9300 0.9200 0.4600 1.5400 1.1900 0.0800 0.5900 05900

Tabla 5: Tabla con los valores medios de los datos analizados y desviaciones estdndar de dichas medias en la zona 1 de la
Figura 27
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0.0700
0.1100
0.0800
0.2600
0.0500
0.1000
0.0900
0.3300

pendiente | Corr, Coef. |Exponente de Hurst Dimensidn fractal| des. est, pendiente des. est. Corr, Coef. des. est, Exponente de Hurst des. est. Dimensidn fractal
PC04 Na Poro -2.5400 0.9950 0.7700 1.2300 0.1500 1.0000e-03 0.0700
PC04 Poro -2.4500 09930 0.7300 1.2700 0.2100 0.0040 01100
PCO6 No Poro -2.3000 0.9960 0.6500 1.3500 0.1600 1.0000e-03 0.0800
PCO6 Poro -2.4300 0.9960 0.7100 1.2900 0.5300 0.0030 0.2600
PE 04 No Poro -2.6400 0.9950 0.8200 1.1800 0.1100 1.0000e-03 0.0500
PE 04 Poro -2.3300 0.9940 0.6600 1.3400 0.2000 0.0060 0.1000
PE 06 no Poro -2.4500 0.9920 0.7200 1.2800 01700 0.0040 0.0900
PE 06 Poro -1.1300 06670 0.0700 1.9300 06600 0.3280 0.3300

Tabla 6: Tabla con los valores medios de los datos analizados y desviaciones estdndar de dichas medias en la region 2 de la

Figura 27

pendiente | Corr, Coef. Exponente de Hurst Dimension fractal des. est. pendiente| des. est. Corr, Coef.|des. est. Expanente de Hurst|des. est. Dimensian fractal

PC 04 No Paro -0.9400 09550 -0.0300 2.0300 0.0300 0.0300 0.0100 0.0100
PC 04 Poro -0.9500 09810 -0.0200 2.0200 0.0400 0.0070 0.0200 0.0200
PCO06No Poro -0.9500 09790 -0.0200 20200 0.0100 0.0050 0.0100 0.0100
PC 06 Pora -0.9500 0.9850 -0.0200 2.0200 0.0200 0.0020 0.0100 0.0100
PE 04 No Paro -1.0300 0.9660 0.0100 1.9900 0.1000 0.0100 0.0500 0.0500
PE 04 Poro -1.0800 09720 0.0400 1.9600 0.1600 00110 0.0800 0.0800
PE 06 No Poro -0.5800 0.6940 -0.2100 22100 0.7400 0.2490 0.3700 0.3700

Tabla 7: Tabla con los valores medios de los datos analizados y desviaciones estdndar de dichas medias en la region 3 de la
Figura 27

En las zonas 2y 3 (tablas 6 y 7) tampoco hemos encontrado una relacién que se cumpla para
todos los tipos de membrana. También sucede que en algunos casos la dimensién fractal disminuye
en las zonas con poro respecto a las zonas sin poro y en otros aumenta. En la zona 1 ( ver Tabla 5) si
gue hemos observado como la dimensién fractal es menor en la zonas con poro que en las zonas sin
poro pero los valores del coeficiente de correlacidn (Corr. Coef.) difieren de lo que cabria esperar en el
ajuste a una recta (0.49, 0.79 en algunos casos).

Vamos a analizar por qué los coeficientes de correlacién no son los esperados. El nimero total
de datos entregados por el software del AFM vy, por tanto, puntos que representamos en la gréfica,
son 255 (esto viene determinado por la frecuencia de Nyquist asociado a nuestro muestreo de 512
lineas en la imagen), uno para cada frecuencia espacial A. Cada uno de los valores A, de la frecuencia
espacial los podemos obtener segun la siguiente serie:

Ap = /10/n con n=1,2,..,255 Ec.31

Siendo A, la longitud del lado de la imagen (cuadrada) escaneada, que es un micrémetro. Por tanto, la
zona 1 de la Figura 27 solo tiene cuatro puntos, lo que podemos considerar un valor pequefo en esta
situacioén para realizar una regresion lineal con coeficientes de correlacién elevados.

Otro inconveniente para seleccionar una zona de andlisis es la dificultad para encontrar un
punto para separar las diferentes zonas debido a las diferencias entre cada una de las medidas.

Si representamos de forma conjunta las curvas de las imagenes con poro y sin poro, se observa
como las gréficas de las medidas con poro estan por encima. Ademas, para los valores mas bajos de
1/X, disminuye mas rapidamente el valor del PSD en las zonas donde hay poro (ver Figura 30).
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——— pc-4-poro
pe-04-poro-isox-04
pe-04-poro-isox-05 ||
pe-04-poro-isox-06
pe-Odnoporo

- pe-04-noporo-isox-04
pe-04-noparo-isox-05 [
pe-04-noporo-isox-06

L L L L Lt
0 1 2 3 4 5 6
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Figura 30: Comparacion del PSD para las zonas de una membrana con poro y sin poro. Los datos se han obtenido de una
membrana de policarbonato en ocho zonas diferentes. Cuatro contenian un poro de 0,4 micras de didmetro y cuatro no
contenian poro.

Porello elegimos el Intervalo 2 de la Figura 31, entre 0y 2,5 (A va desde 1 um a 0,083333 um),
para ver las diferencias en la dimension fractal entre las imagenes con poro y sin poro. En esta zona
estan contenidas las longitudes de onda espaciales del orden del diametro del poro.

PC 04 Poro

pc-04-poro

pc-04-poro-isox-04
pc-04-poro-isox-05
pc-04-poro-isox-06 ||

In(PSD)

P Intervalo 2 e S e g

| | | 1 |
0 1 2 3 4 5 6
In(1/lambda)

Figura 31: Region final elegida para el andlisis. Las medidas se han realizado en una membrana de policarbonato en cuatro
zonas diferentes. Cada zona contenia un poro cuyo didmetro es de 0,4 micras.



41

Los datos obtenidos del analisis del Intervalo 2 los podemos observar a continuacion:

0.0928
01446
0.0944
0.2980
0.0433
02599
01059
03477

| S —— | Pendiente | Cor, Coef. | Exp. Hurst | Dim. Fractal |Desv. est. pendiente Desv. est. Cor. Caef: Desv. est. Exp. Hurst|Desv. est. Dim. fractal
PC04 No Poro -1.9540 0.9805 04770 1.5230 0.1856 0.0063 0.0928
PCO4 Poro -3.2233 09808 11117 0.8883 02891 0.0031 01446
PC06 No Paro -2.0487 09728 05244 1.4756 01889 0.0140 0.0944
PCO06 Paro -3.2306 09892 11153 0.8847 0.5961 0.0141 0.2980
PE04 No Paro -1.6942 0.8800 0.3471 16529 0.0866 0.0245 0.0433
PEO4 Poro -2.9138 0.9893 0.9569 1.0431 05199 0.0059 0.2599
PE0O6 No Poro -1.9632 09152 04816 15184 02118 00177 01059
PEOG Poro -2.3692 09799 0.6846 1.3154 0.6953 0.0185 03477

Tabla 8: Tabla con los valores medios de los datos analizados y desviaciones estdndar de dichas medias en la region
Intervalo 2 de la Figura 31

Como podemos ver, en dicho intervalo se cumple para los cuatro tipos de membrana, que la
dimension fractal en las zonas sin poro es mayor que en las zonas con poro. En el gréfico de barras de
la Figura 32 se puede observar. Las barras azules se refieren a la dimensién fractal y las barras naranjas
son la desviacidn estandar de las medidas que se han utilizado para obtener la media.

Medias dimension fractal en la region entre 0 y 2,5

18 T T T T T T T T
I Dimension fractal
[ Desv. est.

Ll

PC04 No Poro PC04 Poro PC06 No Poro PC06 Poro PE04 No Poro PE04 Poro PE06 No Poro PE06 Poro

06

02

Figura 32: Valores medios de la dimensidn fractal de las diferentes membranas para la region elegida. Las medidas han sido
realizadas enmembranas de policarbonato (PC) y poliéster (PE), en zonas que contenian poro y que no lo contenian. Las
membranas tenian didgmetros de 4 micras (04) y seis micras (06).

Podemos observar una clara diferencia en la dimensién fractal, lo que significa un cambio en
la rugosidad, entre las zonas con poro y sin poro para esta region. Como hemos explicado en el
desarrollo tedrico una mayor dimensién fractal en una superficie la relacionamos con una mayor
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complejidad en su topografia. Sin embargo, en las zonas con poro, las que podemos considerar como
una irregularidad en la superficie de la membrana, la dimensién fractal es menor.

Ademas, podemos observar cdmo las membranas de PE tienen una mayor fractalidad frente a las
membranas de PC que asociamos a unos valores de rugosidad Rq mas altos que hemos podido
corroborar como se muestra en la siguiente tabla:

Nombre Muestra Rq (nm)
PC 003 3.51
PC013 3.43
PC015 3.98
PE 011 4.78
PE 013 4.30
PE 015 4.04

Tabla 9: Tabla con los valores de rugosidad R, de diferentes muestras. En la columna de la izquierda el nombre de la
muestra. Si empieza por Pc son de policarbonato y si empieza por PE son de poliester.

Como podemos ver en la siguiente imagen el area del poro ocupa gran parte de la superficie
escaneada.

Figura 33: Imagen de una zona de una membrana de PE con un poro. El drea de dicha zona es de una micra cuadrada y el
didmetro del poro de 0,6 micras.

Cuando la punta mide dentro del poro no interacciona con la superficie, registra un valor
constante de la altura, como si dentro del poro tuviésemos una superficie plana. Al ser el valor del drea
del poro tan elevado en relacion con el area escaneada, obtenemos un valor menor de la dimensién
fractal en las medidas con poro.
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4. - CONCLUSIONES

- Se ha observado, en los diferentes tipos de membrana, entre las zonas con poro y sin poro
una diferencia en la dimensién fractal que asociamos a una diferencia de la rugosidad en el
rango del espectro elegido. La dimensién fractal disminuye cuando hay presencia de poro.
Posiblemente porque estamos restando una parte de area superficial en la que la punta no
interacciona con la muestra. Ademas, hemos podido observar (como es ldgico, aunque da
cuenta de la gran precisidon del AFM y el PSD para este tipo de propdsitos), que las diferentes
medidas se asemejan mas entre ellas en las zonas sin poro ya que los poros no son circulos
perfectos y pueden tener pequeiias variaciones en el diametro.

- Las zonas con poro tienen unos valores de Ry mayores. El PSD en un punto de la grafica es
proporcional a la rugosidad de la zona cuadrada de lado lambda, siendo lamba la inversa de la
frecuencia. Es proporcional debido a que la rugosidad total es el area bajo la curva y en cada
punto se normaliza seguin el nimero de puntos totales que tenga la curva. Como podemos ver
en la Figura 30 las curvas de las gréficas de las medidas tomadas en las zonas con poro estan
por encima de las de las zonas sin poro. Como el numero de puntos es el mismo en las
diferentes mediciones de una misma membrana podemos corroborar unos valores de Rq
mayores.

—Las membranas de PE tiene unos valores de rugosidad Ry mayores que las membranas de PC.
Esto concuerda con unos valores de la dimensidn fractal mayor que indican un caracter
tridimensional mayor.
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ANEXO |: RUIDO MEDICION

En este anexo se muestran graficas con un ejemplo de cada tipo de medida junto a sus
correspondientes medidas de ruido. Con ellos podemos observar con el ruido no influye en nuestras
mediciones del espectro de rugosidad debido a la gran diferencia de orden de magnitud.
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ANEXO II: TABLAS VALORES

filas | ordenada | pendiente | Cor, Coef, |Abscisa inicial| Abscisa final | Expanente de Hurst 1D|Dimensién fractal 10|
pc-04noporo 1 3.6683 -2.0577 0.9898 ] 55452 05289 1.4711
pc-04-noporo-isox-04 2 45831 -21032 0.9882 0 55452 05516 1.4484
pc-04-noporo-isox-05 3 46569 -22341 09872 ] 55452 06171 1.3829
pc-04-noporo-isox-06 4 46411 -2.2793 0.9854 0 5.5452 0.6396 1.3604
pe-04-pora 5 87111 -2.0273 0.9859 o 55452 05136 1.4864
pc-04-poro-isox-04 B B.7777 -22541 0.9801 0 55452 06270 1.3730
pc-04-poro-isox-05 7 69712 -2.3978 09770 ] 55452 06989 1.3011
pc-04-poro-isox-06 8 7.6043 -2.2762 09760 0 5.5452 06381 1.3619
pc-06noporo 9 3.8027 -21577 0.9876 o 5.5452 05789 1.4211
pc-06-noporo-isox-07 10 4.0022 -1.9502 0.9904 0 55452 04751 1.5249
pc-06-noporo-isox-08 " 4.4888 -2.0796 0.9881 ] 55452 05398 1.4602
pc-06-noporo-isox-09 12 46339 -1.9249 09912 0 55452 0.4624 15376
pc-06-para 13 7.9936 -1.8920 0.9890 0 55452 0.4460 1.5540
pc-06-poro-isox-07 14 8.3902 -2B570 09774 0 55452 08285 11715
pc-06-poro-isox-08 15 7.2790 -24322 09759 ] 55452 07161 1.2839
pc-06-poro-isox-09 16 9.7039 -1.9017 0.9882 0 5.5452 0.4508 1.5492
pe-04-noporo 17 3.5186 -2.3058 0.9850 o 55452 06529 1.3471
pe-04-nopora-isox-01 18 4.0130 -2.2516 0.9888 0 55452 06258 13742
pe-04-noporo-isox-02 19 36789 -2.2050 09851 0 55452 06025 1.3975
pe-04-para 20 4.2445 -2.0160 09846 0 5.5452 0.5080 1.4920
pe-04-poro-isox-01 21 48177 -22708 0.9936 0 5.5452 06354 1.3646
pe-04-poro-isox-02 22 2.8200 -21547 0.9907 ] 55452 05774 1.4226
pe-04-paro-isox-03 23 7.5855 -2.3727 0.9805 ] 55452 06863 1.3137
pe-06noporo 24 1.9936 -2.2574 0.9862 0 5.5452 06287 13713
pe-06-noporo-isox-07 25 21786 -2.1040 0.9800 ] 55452 05520 1.4480
pe-06-noporo-isox-08 26 1.4809 -1.8770 09613 0 55452 0.4385 15615
pe-06-noporo-isox-09 27 1.5654 -2.0336 09789 ] 55452 05168 1.4832
pe-06-para 28 7.7935 -1.9456 0.9886 0 5.5452 0.4728 15272
pe-06-poro-isox-07 29 5.5956 -1.9652 0.8206 o 5.5452 0.4826 15174
pe-06-poro-isox-08 30 0.0498 -0.7558 0.4077 0 55452 -0.1221 21221
pe-06-poro-isox-09 3 26374 -1.5979 07633 ] 55452 0.2990 1.7010
filas ‘ ordenada ‘ pendiente ‘ Corr. Coef, |Abscisa inicial}Abscisi final ‘\Exponente de Hurst 10/ Dimensian fractal 101
pc-04nopore 1 3.4010 -1.7267 0.9909 0 1.3863 03633 1.6367
pc-04-noporo-isox-04 2 5.1596 -25231 09816 o 1.3863 07615 1.2385
pc-04-noporo-isox-05 3 51422 -2.1240 0.9975 0 1.3863 0.5620 1.4380
pc-04-noporo-isox-06 4 45257 -1.6383 0.8671 [} 1.3863 03192 1.6808
pc-04-para 5 5.9444 -2.8187 0.9369 ] 1.3863 0.9093 1.0907
pc-04-poro-isox-04 B 8.7178 -22015 0.9408 o 1.3863 0.6007 1.3993
pc-04-pora-isox-05 y: 94773 -2.4524 0.9300 0 1.3863 07262 1.2738
pc-04-poro-isox-06 8 9.6603 -23216 09155 o 1.3863 0.6608 1.3392
pc-O6nopore 9 4.0189 -1.5980 09346 1] 1.3863 02990 1.7010
pc-06-noporo-isox-07 10 3.8270 -1.0604 0.8211 o 1.3863 0.0302 1.9698
pc-06-noporo-isox-08 1" 5.1657 -1.8821 0.8924 0 1.3863 0.4411 1.5589
pc-06-noporo-isox-09 12 50795 -1.7119 09357 0 1.3863 0.3559 1.6441
pc-06-para 13 10.3890 -3.3067 0.9966 0 1.3863 11533 0.8467
pc-06-poro-isox-07 14 11.3076 -3.6346 09891 0 1.3863 13173 06827
pc-06-pora-isox-08 15 10.6806 -37548 0.9881 0 1.3863 13774 06226
pc-06-pora-isox-09 16 11.0104 -1.7203 09358 0 1.3863 0.3601 1.6399
pe-04-nopora 17 21158 -01798 0.4631 ] 1.3863 04101 2410
pe-04-noporo-isox-01 18 28311 -0.1274 06533 o 1.3863 -0.4363 24363
pe-04-noporo-isox-02 19 24771 0.1349 0.3658 0 1.3863 -0.5675 25675
pe-04-paro 20 7.0396 -3.4585 0.9867 o 1.3863 12203 07707
pe-04-poro-isox-01 21 5.3923 -21798 09859 0 1.3863 05899 14101
pe-04-poro-isox-02 22 3.6769 -2.0509 0.9755 o 1.3863 05255 1.4745
pe-04-poro-isox-03 23 10.5008 -33518 09716 0 1.3863 1.1759 08241
pe-06nopore 24 0.7962 -0.5336 0.8008 o 1.3863 -0.2332 22332
pe-06-noporo-isox-07 25 1.9442 -0.3568 09130 0 1.3863 -0.3216 23216
pe-06-noporo-isox-08 26 14728 -0.1950 06114 0 1.3863 -0.4025 24025
pe-06-noporo-isox-09 27 1.5756 -05243 0.8379 0 1.3863 -0.2379 22379
pe-06-paro 28 101307 -3.0427 09874 0 1.3863 1.0213 09787
pe-06-poro-isox-07 29 3.0701 -09729 09224 ] 1.3863 -0.0136 20136
pe-06-poro-isox-08 30 25822 -0.8348 07913 o 1.3863 -0.0826 2.0826
pe-06-poro-isox-09 31 54214 -2.8615 0.9904 0 1.3863 0.9307 1.0693




filas ordenada ente | Cor, Coef, |Abscisa iniciall Abscisa final | de Hurst 1D| Dimensién fractal 10|
pec-04nopore 1 48252 09932 1.6094 48040 06884 13116
pc-04-naporo-isox-04 2 58762 0.9956 16094 4.3040 07353 1.2647
pc-04-noporo-isox-05 3 5.9504 09952 1.6094 4.8040 0.8050 1.1950
pc-04-noporo-isox-06 4 6.1460 09942 1.6094 4.8040 0.8540 1.1460
pc-04-paro 5 6.9679 09972 1.6094 4.8040 05726 1.4274
pe-04-poro-isox-04 6 74180 09935 1.6094 4.8040 0.7450 1.2550
pc-04-poro-isox-05 T 75250 09942 16094 4.8040 08119 1.1881
pc-04-poro-isox-06 8 83887 0.9876 1.6094 4.8040 07770 1.2230
pe-06nopora 9 49417 09953 1.6094 4.8040 0.7461 1.2539
pe-06-noporo-isox-07 10 48040 09948 16094 4.8040 05929 1.407
pc-06-noporo-isox-08 " 5.3922 09955 1.6094 4.8040 086771 13229
pc-06-naporo-isox-09 12 5.3964 09974 1.6094 4.8040 05766 1.4234
pe-06-paro 13 81894 09993 1.6094 4.8040 04919 1.5081
pe-06-poro-isox-07 14 95312 09929 16094 4.3040 1.0197 0.9803
pe-06-poro-isox-08 15 7.9943 09928 1.6094 4.8040 08514 1.1486
pc-06-poro-isox-09 16 9.8802 09976 1.6094 4.8040 04952 1.5048
pe-04-nopare 17 51361 0.9964 1.6094 48040 0.8800 1.1200
pe-04-noporo-isox-01 18 50777 09947 16094 4.3040 07788 1.2212
pe-04-noporo-isox-02 19 5.0593 09936 1.6094 4.8040 0.7975 1.2025
pe-04-poro 20 44759 0.9966 1.6094 4.8040 0.5647 14353
pe-04-pora-isox-01 21 45917 09857 1.6094 4.8040 06096 1.3904
pe-04-poro-isox-02 22 35453 09982 1.6094 48040 06910 1.3090
pe-04-pora-isox-03 23 81252 0.9950 16094 4.8040 0.7931 1.2069
pe-06nopare 24 35450 0.9968 1.6094 4.8040 0.8457 1.1543
pe-06-noporo-isox-07 25 32529 0.9901 1.6094 4.8040 07172 1.2828
pe-06-noparo-isox-08 26 29118 09889 16094 4.3040 06535 1.3465
pe-06-noporo-isox-09 27 26183 09907 1.6094 4.8040 06806 13194
pe-06-paro 28 7.8688 09980 16094 4.8040 05044 1.4956
pe-06-poro-isox-07 29 1.1087 0.3981 1.6094 4.8040 -01714 21714
pe-06-poro-isox-08 30 13103 058979 16094 4.3040 01380 1.8620
pe-06-poro-isox-09 3 -1.2747 03716 1.6094 48040 -0.2065 22065
filas ordenada | pendi Corr, Caef. |Abscisa iniciall Abscisa final [E de Hurst 1D Dimensién fractal 10]
pc-0dnopare 1 -2.0956 -0.9423 0.9835 49972 55012 -0.0289 2.0289
pec-04-noporo-isox-04 2 -1.1811 -0.9796 09767 49972 55012 -0.0102 20102
pec-04-noporo-isox-05 3 -20171 -0.9331 09369 49972 55012 -0.0335 20335
pc-04-naporo-isox-06 4 -2.3455 -0.9180 09228 4.9972 55012 -0.0410 20410
pe-04-pora 5 1.2802 -0.9664 09865 49972 55012 -0.0168 20168
pc-04-poro-isox-04 6 0.2059 -0.9630 0.9847 49972 55012 -0.0185 20185
pe-04-pora-isox-05 7 -0.2045 -0.9864 09825 4.9972 55012 -0.0068 2.0068
pec-04-paro-isox-06 8 05984 -0.8991 09716 4.9972 55012 -0.0505 20505
pec-O6nopara 9 -0.9491 09761 49972 55012 -0.0255 20255
pc-06-noporo-isox-07 10 -0.9563 09826 49972 55012 -00218 20218
pe-06-noporo-isox-08 11 -0.9686 09733 49972 55012 -0.0157 20157
pc-06-naporo-isox-09 12 -0.9456 09828 4.9972 55012 -00272 20272
pe-06-pora 13 -0.9459 09862 49972 55012 -0.0270 2.0270
pc-06-poro-isox-07 14 -0.9770 0.9823 49972 55012 -00115 20115
pc-06-poro-isox-08 15 -0.9574 09849 4.9972 55012 -00213 20213
pc-06-paro-isox-09 16 -0.9388 09866 4.9972 55012 -0.0306 20306
pe-04-nopora 17 -0.9326 09762 49972 55012 -0.0337 20337
pe-04-noporo-isox-01 18 -1.1357 0.9664 49972 55012 00679 19321
pe-04-noporo-isox-02 19 -1.0155 09564 49972 55012 00077 1.9923
pe-04-para 20 -0.9610 09835 4.9972 55012 -0.0195 20195
pe-04-poro-isox-01 pal -1.3168 09661 49972 55012 01584 18416
pe-04-poro-isox-02 22 -1.0136 0.9597 49972 55012 0.0068 1.9932
pe-04-poro-isox-03 23 -1.0106 0.9800 49972 55012 00053 1.9947
pe-06nopore 24 -0.9913 09695 4.9972 55012 -0.0043 20043
pe-06-noporo-isox-07 25 -0.9464 0.6698 49972 55012 -0.0268 20268
pe-06-noporo-isox-08 26 0.5254 03717 49972 55012 -0.7627 27627
pe-06-noporo-isox-09 27 -09150 07651 49972 55012 -0.0425 20425
pe-06-para 28 -0.9811 0.9856 4.9972 55012 -0.0095 20095
pe-06-pora-isox-07 29 -4.9148 09587 49972 55012 1.9574 00426
pe-06-poro-isox-08 30 -13.6091 0.9902 49972 55012 6.3046 -4.3046
pe-06-paro-isox-09 3 -3.4547 07352 4.9972 55012 12274 07726
filas
pc-04napare
pc-04-nopore-isox-04
pe-04-noporo-isox-05
pe-04-noporo-isox-06
pe-04-poro
pe-4-paro-isox-04
pc-04-paro-isox-05
pc-04-paro-isox-06
pc-06nopara 4.0245 0.9901 32581 49126
pc-06-noporae-isox-07 10 36327 09993 3.2581 49126
pc-06-noporo-isox-08 1 4.1287 0.9944 3.2581 49126
pc-06-noporo-isox-09 12 4.3993 09984 3.2581 49126
pc-06-poro 13 7.7049 0.9994 3.2581 49126
pe-06-poro-isox-07 14 7.5688 09879 3.2581 49126
pc-06-poro-isox-08 15 5.9238 09937 3.2581 49126
pe-06-poro-isox-09 16 9.3977 09993 32581 49126
pe-04-noporo 17 36903 09953 32581 49126
pe-04-noporo-isox-01 18 36748 09973 3.2581 49126
pe-04-nopore-isox-02 19 33738 09944 3.2581 49126
pe-04-poro 20 35713 0.9991 3.2581 49126
pe-04-pora-isox-01 21 4.4027 09818 3.2581 49126
pe-04-poro-isox-02 22 28957 0.9969 3.2581 49126
pe-04-poro-isox-03 23 66664 09970 3.2581 49126
pe-06nopora 24 20773 09913 3.2581 49126
pe-06-nopora-isox-07 25 1.2538 0.9952 3.2581 49126
pe-06-nopora-isox-08 26 1.0778 09953 3.2581 49126
pe-06-nopora-isox-09 27 0.4664 09793 3.2581 49126
pe-06-paro 28 7.5371 0.9991 3.2581 49126
pe-06-poro-isox-07 29 4.0437 04655 3.2581 49126
pe-06-poro-isox-08 30 -4.0224 0.0035 3.2581 4.9126
pe-06-poro-isox-09 3 -10.2469 1.5206 06840 32581 49126




filas ordenada | pendiente ‘ Corr. Coef. |Abscisa inicial| Abscisa final Exponente de Hurst 1D, Dimensién fractal 1D|
pc-04naporo 1 4.7609 -2.3593 0.9904 3.2581 49126 06797 1.3203
pc-04-noporo-isox-04 2 44740 -2.1408 0.9940 3.2581 49126 0.5704 1.4296
pc-04-noporo-isox-05 3 4.4384 -2.2545 09933 3.2581 49126 06273 1.3727
pc-04-noporo-isox-06 4 4.4716 -2.3162 09919 3.2581 49126 06581 1.3419
pc-04-pora 5 6.2562 -1.9760 09986 3.2581 49126 0.4880 1.5120
pec-04-poro-isox-04 6 5.7579 -2.0990 09951 3.2581 49126 0.5495 1.4505
pc-04-poro-isox-05 7 5.7285 -2.2020 09944 3.2581 49126 06010 1.3990
pc-04-poro-isox-06 8 6.2645 -2.0539 09938 3.2581 49126 0.5269 1.4731
pe-O6nopore 9 4.0245 -2.2760 0.9901 3.2581 49126 0.6380 1.3620
pc-06-noporo-isox-07 10 36327 -1.9105 09993 3.2581 49126 04552 1.5448
pc-06-noporo-isox-08 11 4.1287 -2.0591 09944 3.2581 49126 05295 1.4705
pc-06-noporo-isox-09 12 4.3993 -1.9200 0.9984 3.2581 49126 0.4600 1.5400
pc-06-pora 13 7.7049 -1.8690 09994 3.2581 49126 0.4345 1.5655
pc-06-poro-isox-07 14 7.5688 -25733 09879 3.2581 49126 0.7866 1.2134
pc-06-poro-isox-08 15 59238 -2.2159 09937 3.2581 49126 0.6080 1.3920
pc-06-poro-isox-09 16 9.3977 -1.8762 09993 3.2581 49126 0.4381 1.5619
pe-04-noparo 17 3.6903 24175 09953 3.2581 49126 0.7088 1.2912
pe-04-noporo-isox-01 18 36748 -22277 09973 3.2581 49126 06139 1.3861
pe-04-noparo-isox-02 19 3.3738 -2.1992 0.9944 3.2581 49126 0.5996 1.4004
pe-04-poro 20 35713 -1.9160 09991 3.2581 49126 0.4580 1.5420
pe-04-pora-isox-01 21 4.4027 -2.1786 09818 3.2581 49126 0.5893 1.4107
pe-04-poro-isox-02 22 28957 -2.2264 09969 3.2581 49126 06132 1.3868
pe-04-poro-isox-03 23 6.6664 -2.2412 0.9970 3.2581 49126 06206 1.3794
pe-O6nopora 24 20773 -2.3433 09913 3.2581 49126 06716 1.3284
pe-06-noporo-isox-07 25 1.2538 -1.9641 09952 3.2581 49126 0.4820 1.5180
pe-06-noporo-isox-08 26 1.0778 -1.8752 09953 3.2581 49126 0.4376 1.5624
pe-06-noporo-isox-09 27 0.4664 -1.8551 09793 3.2581 49126 0.4276 15724
pe-06-pora 28 7.5371 -1.9292 09991 3.2581 49126 0.4646 15354
pe-06-pora-isox-07 29 4.0437 -1.3558 04855 3.2581 49126 01779 18221
pe-06-poro-isox-08 30 -4.0224 0.0041 0.0035 3.2581 49126 -0.5020 25020
pe-06-poro-isox-09 3 -10.2469 1.5206 06840 3.2581 49126 -1.2603 32603
filas ordenada [ pendiente | Corr, Coef, |Abscisa inicilIJ Abscisa final :I" K deHuuHDlr" fractal 1D
pc-04noporo 5 33418 -1.7804 0.9820 0 24849 03902 1.6098
pc-04-noporo-isox-04 2 4.8387 -1.9074 09794 0 24849 0.4537 1.5463
pc-04-noporo-isox-05 3 5.2898 -22170 0.9880 0 24849 0.6085 13915
pc-04-naporo-isox-06 4 46797 -1.9111 09727 o 24849 0.4556 1.5444
pc-04-paro 5 9.0388 -3.0220 09852 0 24849 1.0110 0.9890
pec-04-poro-isox-04 B 9.3000 -31773 09793 0 24849 1.0886 09114
pc-04-poro-isox-05 7 101299 -3.6449 09782 0 24849 1.3225 06775
pc-04-poro-isox-06 8 101365 -3.0491 0.9805 o 24849 1.0246 09754
pc-06nopare 9 42614 -2.1470 09769 0 24849 05735 1.4265
pc-06-noporo-isox-07 10 4.3540 -1.7937 09525 0 24849 0.3969 1.6031
pc-06-noporo-isox-08 1 53414 -2.2272 09772 0 24849 06136 1.3864
pc-06-noparo-isox-09 12 52083 -2.0269 0.9848 0 24849 05135 1.4865
pc-06-pora 13 10.0478 -2.8362 0.9948 0 24849 09181 1.0819
pc-06-poro-isox-07 14 11.37115 -3.6807 09976 0 24849 1.3403 06597
pc-06-paro-isox-08 15 10.7073 -3.7971 09963 0 24849 1.3985 06015
pc-06-poro-isox-09 16 11.4449 -2.6086 0.9681 o 24849 0.8043 1.1957
pe-04-noporo 17 32227 -1.6865 0.8854 0 24849 0.3432 1.6568
pe-04-noporo-isox-01 18 39772 -1.7845 0.9014 0 24849 0.3922 1.6078
pe-04-noporo-isox-02 19 3.4408 -1.6118 08532 0 24849 0.3059 1.6941
pe-04-paro 20 6.8196 -3.1452 0.9935 0 24849 1.0726 09274
pe-04-poro-isox-01 21 56873 -2.5422 0.9805 0 24849 07711 1.2289
pe-04-poro-isox-02 22 3.8901 -2.4321 09918 0 24849 0.7160 1.2840
pe-04-poro-isox-03 23 105648 -3.5359 09914 0 24849 1.2680 07320
pe-06nopore 24 1.6409 -1.6649 09192 o 24849 03324 1.6676
pe-06-noporo-isox-07 25 31313 -2.0770 09196 0 24849 05385 1.4615
pe-06-noporo-isox-08 26 27635 -1.9672 0.8902 0 24849 0.4836 1.5164
pe-06-noporo-isox-09 27 26192 -2.1439 09319 0 24849 05719 1.4281
pe-06-pare 28 10.0158 -2.9864 0.9930 o 24849 09932 1.0068
pe-06-poro-isox-07 29 35315 17110 0.9760 0 24849 03555 16445
pe-06-poro-isox-08 30 32248 -1.8261 09552 0 24849 0.4130 1.5870
pe-06-poro-isox-09 3 5.4991 -2.9533 09952 0 24849 09766 1.0234
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