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Resumen

Se presenta un método para determinar de manera precisa el grosor de
peliculas delgadas. Se utiliza un microscopio 6ptico de polarizacion de luz reflejada
implementado para Microscopia de Contrate de Interferencia Total (TIC, por sus
siglas en inglés), para obtener patrones de micro-interferencia. Las imagenes son
analizadas mediante un algoritmo de computadora desarrollado para encontrar los
centros de tres curvas gaussianas sobre una misma fila (barrido horizontal)
haciendo uso de los niveles de intensidad de la imagen. Las curvas gaussianas
corresponden a tres franjas de interferencia, dos de referencia y la franja desplazada
debido al grosor de la pelicula delgada. Este proceso se realizé barriendo varias
filas siguiendo las mismas tres franjas (barrido vertical), obteniendo asi tres
conjuntos de datos los cuales corresponden a los centros de cada una de las franjas.
Estos conjuntos de datos permiten hacer un analisis estadistico para calcular las
distancias entre las tres franjas de interferencia. Para mejorar sustancialmente los
resultados, el método se complementd con una regresion lineal por minimos
cuadrados aplicado a cada conjunto de datos, calculando las distancias con los
datos ya suavizados. Con la finalidad de mejorar aun mas los resultados, se
aumentd la precision en los calculos optimizando los parametros experimentales
durante el uso del microscopio. Los resultados obtenidos fueron comparados con
mediciones realizadas por Microscopio de Fuerza Atémica (AFM) y Perfilometria,

demostrando que el método desarrollado es viable, confiable, y altamente preciso.
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Capitulo 1

Introduccion

El desarrollo de tecnologias complejas que involucran el uso de peliculas
delgadas ha traido muchos logros tecnoldgicos en nuestros dias [Nieto 1994]. Por
ejemplo, dispositivos tales como computadoras, peliculas antirreflejantes para
diversos tipos de lente, entre otros [Regalado 1986]. Todo esto ha sido posible
gracias a las multiples propiedades de las peliculas delgadas. Dichas propiedades
de las peliculas delgadas dependen fuertemente de su estructura y morfologia. A
su vez, son sensibles a las caracteristicas geométricas, incluyendo el espesor de
sus diferentes componentes. Por lo tanto, una amplia caracterizacion de las
propiedades microscopicas de las peliculas delgadas implica una compleja

caracterizacion.

1.1. Antecedentes

En la actualidad, la inmensa mayoria de los dispositivos tecnoldgicos
avanzados que son fabricados para cualquier rama de la industria (electrénica,
Optica, mecanica, etc.), requieren en algun momento de su construccion la sintesis
y apilamiento de pequenas capas de materiales solidos de espesores menores a
una micra. Estas capas las denominamos peliculas delgadas. Estas son empleadas
para dos finalidades. La primera es optimizar alguna o varias propiedades de los
sustratos a los que recubren o dotarlos de propiedades nuevas. La segunda
aplicacion es la fabricacion de dispositivos con propiedades fisicoquimicas

especificas y singulares [Espinds 2010]. Sin importar la aplicacidon que se les dé, las

-1-



multiples propiedades de sistemas a base de multicapas de peliculas delgadas
dependen fuertemente de su estructura y morfologia. De igual manera, son
sensibles a las caracteristicas geomeétricas, incluyendo el espesor de sus
componentes. Por tanto, es de suma importancia una amplia caracterizacion de las

propiedades macroscopicas respecto a los aspectos mencionados anteriormente.

Técnicas estandar de caracterizacion, tales como Reflectometria de Rayos X
(XRR), Microscopia Electrénica de Transmision (TEM), Microscopia Electronica de
Barrido (SEM), espectros de Absorcion o Trasmision de luz, son técnicas habituales
para analizar la estructura y la morfologia de los sistemas en capas junto con su
espesor [Regalado 1986, Nieto 1994]. Otra técnica es la Microscopia de Fuerza
Atémica (AFM).

1.2. Planteamiento del Problema

Las técnicas de caracterizacion mencionadas en el ultimo parrafo son
bastante precisas. Sin embargo, resultan ser costosas y requieren mucho tiempo de
preparacion experimental. Ademas, muchas resultan destructivas. Por ejemplo, en
AFM se tiene la desventaja de pasar sobre la superficie de la pelicula con una punta

de prueba, lo cual podria dafarla [Kuncser 2012].

1.3. Propuesta

En esta tesis se plantea utilizar técnicas interferométricas para la
determinacion de grosores. Se propone hacer uso de un micro-interferémetro de luz
polarizada circularmente. Estas técnicas son de facil operacion, de bajo costo, y
pueden proporcionar informacion rapida sobre la morfologia de las peliculas, asi
como su espesor de una manera no invasiva. El rango en el que operan va desde

decimas de nandmetros a unos pocos micrometros [Schey 2002].



En esta tesis se reporta el uso el uso de la Microscopia de Contraste de
Interferencia Total (TIC). Esta es una de las versiones mas novedosas y de mayor
rendimiento en la interferometria. En comparacion con los interferdmetros
tradicionales, la Microscopia de Contraste de Interferencia Total funciona con luz
polarizada circularmente evitando la alteracion del contraste del patron de
interferencia [Apostol 2008]. Para el uso de esta técnica, se utilizé un microscopio
Optico comercial de polarizacién de luz reflejada. Este microscopio cuenta con el
arreglo de lentes necesario para utilizar la técnica de microscopia TIC [Vaupel
2014al.

Sin embargo, hasta nuestro conocimiento, no se ha reportado un método de
analisis confiable para determinar la distancia entre las franjas de interferencia

producidas experimentalmente con dicha técnica.

1.4. Objetivos

El objetivo general del trabajo de tesis es el desarrollar un algoritmo
computacional basado en la técnica de Microscopia de Contraste de Interferencia

Total para obtener el grosor de una pelicula delgada.
Como objetivos particulares se tiene los siguiente:

1. Familiarizarse con las componentes del microscopio 6ptico que permiten
aplicar la técnica de microscopia TIC.

2. Desarrollar un cédigo computacional que permita calcular la distancia entre
las franjas de interferencia generadas con la técnica de microscopia TIC para
poder obtener el grosor de una pelicula delgada.

3. Optimizar experimentalmente los parametros en el uso del microscopio para
obtener imagenes del patron de interferencia con la mejor calidad posible,

para mejorar la precision en las mediciones.



4. Comparar las mediciones obtenidas a partir del trabajo de tesis con
mediciones hechas con las técnicas de Microscopia de Fuerza Atoémica
(AFM) y Perfilometria.

5. Analizar las ventajas y limitaciones del método de medicion desarrollado en

comparacion con AFM y Perfilometria.

1.5. Organizacion de la Tesis

En el Capitulo 1 se presentan los antecedentes y el problema que se quiere
resolver en el presente trabajo de tesis. También se presenta la metodologia que

se siguio para la resolucion del problema.

El Capitulo 2 de esta tesis, explica el principio de operacion de la técnica de
Microscopia de Contraste de Interferencia Total. También presenta el microscopio
optico utilizado, asi como la muestra de prueba utilizada para este trabajo. Por
ultimo, se muestra cdmo se generan los patrones de micro-interferencia haciendo

uso del microscopio optico y la aplicacidén de la técnica de microscopia TIC.

En el Capitulo 3 se presenta el estudio de los parametros experimentales en
el uso del microscopio optico para obtener imagenes digitales con la mejor calidad

posible para su posterior analisis.

El Capitulo 4 explica, en que consiste el analisis digital de imagenes.
Ademas, se describe de manera detallada el algoritmo computacional desarrollado
en esta tesis para el analisis de las imagenes obtenidas con el microscopio éptico

implementando la técnica de microscopia TIC.

En el Capitulo 5 de la tesis se presentan los calculos obtenidos con el método
de medicion desarrollado. Se comparan los resultados obtenidos con el trabajo de

tesis con mediciones obtenidas por Perfilometria y Microscopia de Fuerza Atdmica.

En el Capitulo 6 se discuten las ventajas y desventajas del método de

medicion desarrollado en el presente trabajo de tesis.
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En el Capitulo 7 se presentan las conclusiones y aportaciones mas

representativas del trabajo de tesis.



Capitulo 2

Microscopia de Contraste

de Interferencia Total

En este capitulo se describe el principio de operacién de la técnica de
Microscopia de Contraste de Interferencia Total (TIC). También se describe el
microscopio Optico de polarizaciéon de luz reflejada utilizado, asi como los
componentes que ayudan a la generacion del patron de micro-interferencia, en el
microscopio. Se presenta también la obtencién de los patrones de micro-

interferencia.

2.1. Principio de Operaciéon

El principio de la técnica TIC esta basada en un patrén de interferencia
inducido por el microscopio. La relacion entre las diferencias de altura de la muestra
corresponde a la diferencia de camino 6ptico [Schey 2002]. El analisis se realiza
mediante el desplazamiento relativo de las franjas de interferencia con relacion al

medio inmediato [Lang 1968].

Como se describe en la FIGURA 2.1, la luz emitida por una fuente (F) pasa
a través del colector (C). Luego es polarizada circularmente por un polarizador (P).
El divisor de haz (D) refleja parte de la luz polarizada a través del prisma TIC. Este

divide la onda inicial en dos partes que se propagan con una leve desviacion de la
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Prisma
TIC

OB

FIGURA 2.1. Esquema de la estructura de un micro-interferémetro TIC.

misma direccion [Dietrich 2006]. Posteriormente, la lente del objetivo (OB) enfoca la
luz hacia la muestra. Luego, la luz se refleja en la muestra (S) y ésta sigue el camino
inverso. Pasa a través del analizador circular (A) y la lente del ocular (OC), hasta
llegar al plano del detector AE [Vaupel 20142, Vaupel 2014°].

Las dos ondas, generan dos imagenes superpuestas de la superficie de la
muestra [Danz 2004, Kagalwala 1998]. Estas estan cubiertas por las franjas de
interferencia impuestas por la diferencia de camino optico (FIGURA 2.2). El maximo
de intensidad es obtenido en el punto de intersecciéon donde la diferencia de camino
optico es cero [Davidson 2002]. Asi como en cualquier posicion transversal, la

diferencia de camino es un numero entero de A [Lang 1968].



FIGURA 2.2. Superposicién de imagenes de una muestra
cubiertas por un patrén de interferencia y desplazamiento
de las franjas debido a la diferencia de camino éptico.

Para obtener el grosor de una muestra, una pelicula de tamafo lateral finito
deber ser crecida sobre un sustrato. En esta situacion, la imagen observada
consiste de patrones de interferencia similares. Estos corresponden a la superficie
del sustrato reflejante y la pelicula reflejante, los cuales son interrumpidas por
franjas de interferencia adicionales formadas sélo en la region de paso (la inter-
franja a esta relacionada con la diferencia de camino, 1 FIGURA 2.3) [Kuncser
2012]. Estas nuevas franjas se desplazan respecto a las anteriores por una distancia
b debido a la diferencia de camino éptico A. Entonces A puede ser expresada en
términos de la longitud de onda como la ecuacion (2.1). La diferencia de camino

optico esta relacionada con el espesor de la pelicula d [Schey 2004].

a=l; 21)
a



A partir de la peculiar disposicion geométrica del experimento, podemos
relacionar A y d de la siguiente manera. La diferencia de camino A, puede
expresarse a incidencia normal como A=2d [Apostol 2008], por lo que el espesor de

la pelicula puede calcularse a partir de la ecuacion (2.2) [Vaupel 20142].

(2.2)

N N
QT

(2 [d Pelicula T

Sustrato

FIGURA 2.3. Determinacion de espesores a incidencia normal. El
medio inmediato es aire por lo que tiene un indice de refraccion
n, = 1.

2.2. Microscopio Optico de

Polarizacidon de Luz Reflejada

Para este trabajo de tesis se usé un microscopio de la compania Carl Zeiss
modelo AXIOPLAN 2 Imaging localizado en el Laboratorio de Superconductividad y
Magnetismo del Instituto de Fisica de la BUAP. Este es un microscopio optico de
polarizacion de luz reflejada, disefiado para aplicaciones de Microscopia de
Contraste de Fase [Murphy 2001, Inoué 1995]. Cuenta con una platina rotatoria de

movimiento mecanico manual, la cual permite barrer la muestra tanto en el eje 6ptico



del microscopio (direccion Z) como en los ejes transversales (direcciones X-Y). El

microscopio AxioPlan se muestra en la FIGURA 2.4.

FIGURA 2.4. Microscopio Carl Zeiss modelo AXIOPLAN 2
imaging del Laboratorio de Superconductividad y Magnetismo
IFUAP.

El sistema 6ptico del microscopio AXIOPLAN se compone de un juego de
cuatro objetivos con aumentos de 2.5X, 10X, 20X y 50X. Mientras que los oculares
tienen un aumento de 10X, dando una magnificacion total de 25X, 100X, 200X y

500X. Las caracteristicas de los objetivos usados se presentan en la Tabla 2.1.
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Fabricante Carl Zeiss

Clase de Objetivo EPIPLAN
Diseiio Especial NEOFLUAR
Método de Contraste POL
Magnificacion/Apertura Numérica 50X/0.80
Medio de Inmersién Aire
Longitud del tubo/Grosor del cubre-objeto QO/0

Tabla 2.1. Propiedades del objetivo de microscopio de 50X, usado para determinar el grosor de la pelicula
delgada.

Los objetivos estan dentro de la clase EpiPlan [Davidson 2002], esto nos dice
que se usa para iluminacion superficial de la muestra a través del objetivo por lo que
la muestra no debe estar cubierta con un cubre-objeto [Groot 2015]. El disefio
NeoFluar permite lograr imagenes de contraste ricas con excelente homogeneidad
y alta resolucién [Allen 1969, Zeiss 2007]. Mientras que el método de contraste POL,
genera baja birrefringencia mediante luz polarizada, lo que le da a la imagen un

mejor contraste [Inoué 1995, Cap. 17].

Analizador

\\\ Lamina A/4

N Divisor
"~ dehaz

Polarizador

LY

Lamina A/4

FIGURA 2.5. Modulo C-DIC y esquema de construccion.
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El microscopio cuenta con un modulo reflector C-DIC formado por un
polarizador lineal, una lamina de A4 para generar luz polarizada circularmente
(mediante un retraso en la fase de la onda de 90°), una lamina semireflectora, una
segunda lamina de M4 y finalmente un analizador (polarizador) lineal [Dietrich 2006,
Vaupel 20142]. En la FIGURA 2.5 se puede observar el médulo C-DIC.

==\

2w max 100w

FIGURA 2.6. Lampara de Halégeno modelo HAL100 como fuente de iluminacién del microscopio Axioplan 2
imaging.

El microscopio usa como fuente de iluminacion una lampara de Haldégeno
modelo HAL 100 manufacturada por Carl Zeiss, mostrada en la FIGURA 2.6 la cual
es alimentada con 12V con una potencia de 100W. El nivel de iluminacidon de la
fuente de halégeno es regulado mediante un potenciometro y esta calibrada por el
fabricante en una escala de 10 niveles [Zeiss], como se puede apreciar en la
FIGURA 2.7.
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FIGURA 2.7. Escala de niveles para la intensidad de luz de la
fuente de Halégeno del Microscopio Axioplan 2 imaging.

2.3. Interferometro

Un interferémetro de luz blanca Michelson emplea un espejo en el llamado
objetivo Mirau para generar una onda plana con el cambio de la fase de la
referencia. Por el contrario, en TIC, la funcién del espejo la toma la superficie de
muestra junto al objeto a ser perfiladas. Por lo tanto, TIC no requiere objetivos Mirau,
y no hay estabilizacion de las trayectorias del haz a través de la amortiguacion de
vibraciones. [Gonzalez-Laprea 2011, Vaupel 20142]. Para las aplicaciones de
Microscopia de Contraste de Fase, de manera concreta para la técnica de
Microscopia de Contraste de Interferencia Total (TIC) el microscopio cuenta con
carrusel en done va colocado un prisma Wollaston Modificado rotatorio [Allen 1969,
Danz 2004, Dietrich 2006], también llamado prisma TIC (FIGURA 2.8). Este, divide
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el haz proveniente de la fuente del microscopio en dos haces idénticos separados y
ortogonales, propagandose en direcciones diferentes por una separacion angular

muy pequena llamada de desplazamiento lo que ayuda a producir las franjas de

A (e gy

S f’f—ﬁ"‘-ﬁ? P ':'x.r A - i

FIGURA 2.8. Prisma Wollaston Modificado rotatorio, también llamado prisma TIC de la marca Carl
Zeiss usado para la generacioén del patron de micro interferencia.

interferencia [Kagalwala 1998, Lang 1968]. El sistema rotatorio del prisma TIC
ayuda a variar el angulo de inclinacion de las franjas del patrén de interferencia
controlando el contraste de la imagen [Danz 2004, Vaupel 2014°].

Para poder realizar el calculo de la altura de la muestra en forma de escalén
se requiere de una longitud de onda fija [Murphy 2001, Cap. 3]. El equipo cuenta
con un filtro, el cual permite pasar luz de una longitud de onda de 544.3 nm (luz
verde), a partir de la luz blanca generada por la lampara de Halégeno. Este filtro es

de la companiia Carl Zeiss y se muestra en la FIGURA 2.9.
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FIGURA 2.9. Remarcado en rojo, filtro de luz que permite pasar una longitud de onda de 544.3 nm fabricado
por la compariia Carl Zeiss.

Para capturar las imagenes de la muestra a analizar, se us6é una camara
digital de alta resolucién con un sensor CMOS a color para aplicaciones de
microscopia de luz, de la companiia Carl Zeiss modelo AxioCam ERc 5s, la cual se
muestra en la FIGURA 2.10. Esta camara cuenta con cuatro modos de resolucion
siendo la resolucion maxima de 5 Megapixeles (2560x1920) asignando un tamafio
de pixel de 2.2 ym x 2.2 um. Las imagenes capturadas son almacenadas en formato
JPG [Zeiss 2015], un formato de compresion de imagenes con alta calidad, tanto en

color como en escala de grises.

FIGURA 2.10. Camara AxioCam ERc 5s utilizada para capturar las
imégenes provenientes del microscopio AxioPlan 2 imaging.
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2.4. Obtencion de Patrones de

Interferencia

Para la generacién del patron de micro-interferencia se utilizoé el microscopio
AxioPlan 2 imaging en conjunto con el prisma TIC y el médulo reflector C-DIC
mediante luz blanca generada por la lampara de halégeno HAL 100. En la FIGURA
2.11 podemos observar el patron de micro-interferencia generado a partir de luz
blanca. El patrén obtenido es una combinacién del fendmeno de interferencia y
difraccion [Davidson 2002]. Este ultimo fendmeno es apreciable en las zonas
“oscuras” del patrén de micro-interferencia, en lugar de tener franjas sin iluminacién
podemos ver el espectro electromagnético correspondiente al halégeno de la fuente
de luz [Murphy 2001, Cap. 3]. Al afadir en el microscopio el filtro de luz verde con

FIGURA 2.11. Patrén de micro-interferencia generado a partir de luz blanca.
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longitud de onda a 544.3 nm, el patron es modificado obteniendo franjas brillantes

verdes y franjas oscuras como se puede apreciar en la FIGURA 2.12.

FIGURA 2.12. Patrén de micro-interferencia generado con luz a una longitud de onda de
544.3 nm.

Como muestra de prueba se utilizé una matriz de 256 escalones con un
tamafio aproximado de 100 um x 100 um cada una, fabricada por la compafiia Carl
Zeiss, mostrada en la FIGURA 2.13. Los escalones estan hechos de silicio sobre
una oblea de silicio. Cada uno de estos, tiene un grosor medido en 104 nm de

acuerdo a las especificaciones del fabricante.
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FIGURA 2.13. Muestra de peliculas delgadas, usada para andlisis de grosor, fabricada
por Carl Zeiss
La muestra fabricada por la compania Zeiss fue examinada usando el
microscopio AxioPlan 2 imaging y el objetivo de microscopio con aumento de 2.5X.

Con el objetivo usado y el aumento dado por los oculares del microscopio tenemos

FIGURA 2.14. Imagen de la muestra fabricada por la compafiia Carl Zeiss, obtenida usando
el microscopio AxioPlan 2 imagign con un objetivo de 2.5 aumentos, capturada por la camara
AxioCam ERc 5s acoplada al microscopio. Se ve una matriz de escalones de 16 filas y 16
columnas.
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un aumento total de 25X, con lo cual pudimos observar claramente la matriz de
escalones. Esta matriz esta definida por 16 filas con 16 columnas de escalones

como puede observarse en la FIGURA 2.14.

Después de examinar la muestra, nos centramos en un escalén al azar de la
matriz de escalones para generar el patron de micro-interferencia y observar si hay
corrimiento de franjas como plantea la teoria descrita en la Seccion 2.1. El patrén
fue generado usando los dos tipos de luz (blanca y verde) independientemente, esto
para observar con mayor detalle como se da el corrimiento de las franjas. La
FIGURA 2.15 muestra el patron de interferencia generado sobre el escaldn para los
dos tipos de luz y también se puede apreciar la imagen gemela de la muestra

sobrepuesta.

C) (b)

FIGURA 2.15. (a) Patron de micro-interferencia generado por con luz blanca sobre un escalon al azar de
la matriz de escalones. (b) Patrén de micro-interferencia generado por con luz verde sobre un escalén al
azar de la matriz de escalones.

En la FIGURA 2.15.(a), con el patron de micro-interferencia generado con luz
blanca, podemos observar como se desplazan las franjas de interferencia de
acuerdo a laregion del “doblete” generado por la superposicion de laimagen gemela
[Danz 2004]. En el doblete del lado izquierdo la franja esta desplazada hacia el
mismo lado. De igual forma el doblete del lado derecho genera un desplazamiento

de franjas en el mismo sentido.
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Una vez que logramos obtener los patrones de micro-interferencia y las
imagenes gemelas de los escalones, desarrollamos el algoritmo computacional con
el cual determinaremos la distancia entre las franjas de interferencia que tiene la
informacion del espesor del escaldon. Posteriormente estudiamos los parametros
experimentales en el uso del microscopio necesarios para optimizar la imagen
resultante con el fin de tener la mayor precision al momento de realizar el analisis.

Esto se detalla de manera precisa en los Capitulo 3 y 4.

Para tener un control sobre cual escalon de la muestra deseamos analizar,
se capturaron imagenes de cada uno de los 256 escalones de la matriz, con su
correspondiente patron de interferencia y con los parametros experimentales
encontrados en el uso del microscopio. Los escalones fueron nombrados de
acuerdo a la fila y columna en que se encuentra cada escalén. En la FIGURA 2.16
podemos observar representacion de la matriz y el nombre asignado a cada

escalon.

0101 0102 . * . 0116
0201 0202 bl * . 0216
™ ° ¢ .

™ .
® [ ]
1601 1602 [ . [ 1616

FIGURA 2.16. Representacién matricial de los escalones de la muestra
fabricada por la compania Carl Zeiss, nombradas de acuerdo a las
coordenadas de la fila y columna en que se encuentra cada escalén.
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A cada uno de los 256 escalones se le hizo captura de dos imagenes, una
para la franja recorrida en el “doblete” izquierdo del escalén y otra para la franja
desplazada en el “doblete” derecho. En la FIGURA 2.17 se presentan las dos
imagenes capturadas del escalon 0110, en esta podemos observar en los recuadros
rojos cada uno de los dobletes del escaldn y la franja desplazada debido a la altura

de dicho escaloén.

Doblete Izquierdo Doblete Derecho

FIGURA 2.17. Imagenes del escalén 0110. Del lado izquierdo se presenta remarcado en rojo la zona del doblete
generado por la superposicién de la imagen gemela y el desplazamiento de la franja de interferencia debido a
la altura del escalén. Del lado derecho, de igual manera se presenta remarcado la zona del doblete y la franja
desplazada.

Dado que la muestra usada tiene un gran numero de escalones, decidimos
dividir la muestra en cuatro cuadrantes, los cuales se muestran en la FIGURA 2.18.
Cada cuadrante tiene ocho filas con ocho columnas de escalones. Para el analisis
de las alturas optamos por tomar cuatro escalones, uno por cada cuadrante. Estos
se escogieron analizando cada una de las imagenes de cada escalon, tomando los

mas limpios en cada cuadrante.
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FIGURA 2.18. Matriz de escalones divida en cuatro cuadrantes Q1, Q2, Q3 y Q4. Cada cuadrante
es una mini matriz de 8x8 escalones.

Como se puede apreciar en la FIGURA 2.17, el escalén 0110 presenta
suciedad, esto pasa para una buena parte de los escalones de la muestra, por lo
cual se realizé un proceso de lavado para eliminar la mayor cantidad posible de
suciedad y poder realizar de manera adecuada el analisis de las alturas de los
escalones mediante el codigo computacional desarrollado para el presente trabajo
de tesis, el cual se presenta en el Capitulo 3. Cabe mencionar que dicho cdodigo
computacional ha sido realizo a la par de cada uno de los pasos mencionados en la

presente seccion.
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Capitulo 3

Desarrollo de Coaddigo

para Analisis de Franjas

En este capitulo se describe de manera detallada el cdédigo computacional
desarrollado para determinar la altura de los escalones de la muestra analizada.
Dicho codigo se basa en un seguidor de lineas, de modo que podamos diferenciar
en el patron de interferencia, las franjas oscuras de las brillantes para poder medir

el corrimiento de estas, y asi determinar la altura.

3.1. Analisis Digital de Imagenes

El analisis o procesamiento digital de imagenes, actualmente es usado por
varias areas de la ciencia, tales como la Ooptica, electrénica, matematicas,
informatica entre otras. Este consiste en hacer un mapeo de una imagen sobre
puntos discretos a los cuales se les asigna un par de coordenadas y un valor de
intensidad [Mejia 2005, Cap. 1]. Cuando las coordenadas y los valores de intensidad
asignados son todas cantidades finitas y discretas, decimos que la imagen es una
imagen digital. Estos valores pueden ser alterados mediante una computadora,
permitiendo efectuar operaciones para alcanzar un objetivo deseado. Dentro del
analisis digital de imagenes, se pueden distinguir tres tipos de procesamiento [Mejia
2005, Murphy 2001].
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1. Procesamiento Optico: En este, se emplean arreglos de lentes para mejorar
las caracteristicas de la imagen.

2. Procesamiento Analdgico: Consiste en el uso de sistemas eléctricos para la
alteracion de las imagenes.

3. Procesamiento Digital: Manipulacion de los datos de una imagen por medio

de la computadora.

En el procesamiento digital de imagenes se pueden clasificar cinco areas
principales [Mejia 2005, Murphy 2001]: 1) La adquisicion es el proceso por el cual
se obtiene una imagen. 2) El preprocesado, son las técnicas necesarias para
mejorar la imagen, incluye técnicas tales como la reduccién de ruido entre otros. 3)
El proceso que divide una imagen en objetos de interés es llamado segmentacion.
4) El proceso de descripcion (representacion) diferencia las caracteristicas
convenientes entre un objeto y otro. 5) Finalmente, el proceso de reconocimiento e
interpretacion se encarga de identificar los objetos de interés y les asocia un
significado. Todos estos procesos se agrupan de acuerdo a la complejidad y el
grado de detalles dependiendo de la aplicacion de interés.

Para poder hacer procesamiento digital de imagenes, se requiere el equipo
necesario para obtener una imagen digital o digitalizar una imagen real. Estos
equipos son llamados digitalizadores, los cuales deben ser capaces de dividir la
imagen en pequefias regiones llamadas pixeles [Murphy 2001, Cap. 13]. También
deben ser capaces de medir el nivel de iluminacion de cada pixel, cuantizar dicha
medicion para producir un valor entero y posteriormente escribir estos datos en un
medio de almacenamiento con un formato apropiado para que puedan ser
procesados posteriormente mediante algun tipo de software. La mayoria de los
digitalizadores asignan valores de brillo a los pixeles en un rango entre 0 y 255 para
diferentes modos de color como escala de grises y RGB [Murphy 2001, Cap. 15].
En nuestro caso contamos con la camara digital AxioCam descrita en el Capitulo 2,
la cual genera la imagen digital que necesitamos. El analisis de estas imagenes se
realiz6 mediante el sistema de computo MatLab. Este software es capaz de

procesar la informacion de imagenes digitales para los diferentes formatos de

-24 -



imagen, permitiendo la manipulacion de dicha informacién mediante el desarrollo de
un algoritmo [Matlab 1998]. De manera particular, deseamos analizar el
desplazamiento de las franjas de interferencia debido a la altura de la muestra
analizada. Para esto se desarroll6 un algoritmo, el cual se describe en las siguientes

secciones.

3.2. Lectura de Imagen

Antes de empezar cualquier codigo computacional se debe asegurar uno de
trabajar unicamente con los datos necesarios y en un area de trabajo determinado.
Para llevar esto a cabo, empezamos el cogido computacional con una serie de
comando que nos aseguren estar trabajando unicamente con los datos que las
imagenes que deseamos analizar y que no tenemos mas de un area (ventanas) de
trabajo. El comando clear sirve para limpiar la memoria del sistema eliminando todas
las variables del espacio de trabajo actual, clc borra todo el texto de la ventana de
comandos, lo que resulta en una pantalla clara (FIGURA 3.1). Mientras que el

comando close all elimina todas las figuras cuyos identificadores no estén ocultos.

clear

clc

close all

FileName = '2019.06.25 - ESCALON - 0805 - 500X - INT 4.0 - DOBLETE
DER.Jjpg';

A = imread (FileName) ;

S.oxy F3 1xl 8 double e o>

S v Fl 1xl 8 double G

S ¥ F2 1x1 8 double

SV F3 1xl & double

StartPointsl 1x4 32 double

X 1x61 488 double

¥ 1x61 488 double

b_F1 Ixl g double

b_F2 1xl 8 double

b_F3 1xl & double

cont 1x1 8 double

fila f 1xl 8 double

fila i 1x1 8 double

i 1xl & double

intervalo 1x231 1848 double

3 1x1 8 double

m F1 1x1 8 double

m_F2 1x1 8 double

m F3 1x1 8 double

n 1xl & double

panel 1x1 8 double

xp (a) 1x231 1848 double (b)
oo

FIGURA 3.1. (a) Ventana de comandos con informacién. (b) Ventana de comandos después de ejecutar el
comando clc.
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El comando imread lee la imagen del archivo especificado por filename,
infiriendo el formato del archivo a partir de su contenido. Se genera una matriz de
matrices. Esta tiene la forma A(m,n,p) donde m representa numero de fila (pixel en
la coordenada y), n es el numero de columna (pixel en la coordenada x) y p
representa el numero de matriz o color de la capa (1=Red, 2=Green y 3=Blue ). Por
otro lado, comando figure() abre una nueva ventana para algun tipo de imagen

(graficas, figuras, etc) como se ve en la FIGURA 3.2.

figure (1)

imagesc (A) ;hold on

title ('IMAGEN ORIGINAL')
impixelinfo
datacursormode

¢ Figured = o X
File Edit View Insert Tools Desktop Window Help N

DEde [ RRVDRL- (20800

FIGURA 3.2. Ventana generada por el comando figure().

El comando imagesc muestra el archivo cargado en imread en la ventana
abierta por el comando figure(). Mientras que el comando hold on conserva la figura
actual y ciertas propiedades de ejes para que los comandos de graficos posteriores

se agreguen al grafico existente. Con el comando title asignamos el titulo en la
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figura. Por ultimo, los comandos impixelinfo y datacursormode permiten visualizar
la informacion de la imagen. Esta informacién son las coordenadas de la imagen en
pixeles y el valor de intensidad asignado a cada pixel en formato RGB (jError! No

se encuentra el origen de la referencia.).

| IMAGEN ORIGINAL |

200

400

800

1000

1200

1400

1600

1800

500 1000 1500 2000 2500
§|Pixe| info: (1218, 581) [10 52 14]

Figura 3.3. Figura cargada a partir de los comandos imagesc, title, impixelinfo y datacursormode.
La informacién de la imagen se presenta como Pixel info: (X,Y) [R G B]. Donde X y Y son las
coordenadas de los pixeles y las letras R, G y B representan los valores de intensidad para las
capas Roja=R, Verde=G y Azul=B, de la imagen.

3.3. Mejora de Contraste

Dentro del analisis digital de imagenes muchas veces es requerido que las
imagenes a analizar sean “retocadas” mediante procesos computacionales [Mejia
2005, Cap. 3]. Esto con el fin de mejorar u obtener los datos necesarios para el
analisis como se explico en la Seccion 3.1. En el Método Computacional
desarrollado, se realizdé una mejora de contraste a las imagenes obtenidas con la

camara AxioCam.
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Para hacer la mejora de contraste, hacemos que las capas R (roja) y B (azul)
sean cero. Esto lo podemos hacer ya que nos encontramos en una longitud de onda
que caen dentro del color verde (capa G), por lo que la informacién correspondiente

a las otras dos capas sera minima y de nula utilidad para el analisis.

% Mejora de contraste
( :, 1) = 0; % Capa Roja

A
A ( :, 3) = 0; % Capa Azul

Posteriormente tomamos los valores maximos y minimos de la capa verde
para poder contrastar la imagen. Luego, a la capa G de la imagen le aplicamos un
filtro mediante los valores maximos y minimos de dicha capa. El filtro consiste en
quitarle a la capa verde los valores minimos que esta tiene y multiplicar cada nivel
de cada pixel por la razén entre el valor maximo permitido de la imagen (255) y la
diferencia (contraste) entre los valores minimos y maximos de la capa verde.
Finalmente, el comando imadjust asigna los valores de la imagen de color verdadero
a los nuevos valores RGB.

MaximaIntensidad = max (max ( A(:, =:, 2) ) );

MinimaIntensidad = min (min ( A(:, =:, 2) ) );

A(:, :, 2) = ((255) / (MaximalIntensidad - MinimaIntensidad)) * (A(:,
:, 2) - MinimaIntensidad);

A = imadjust (A, [0 0.15 0; 1 0.7 11,[1);

figure (2)

imagesc (A) ;hold on

title ('IMAGEN CON CONTRASTE MEJORADO')

impixelinfo %$Mostrar (x, y) v (R, G, B) de cada pixel
datacursormode
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IMAGEN ORIGINAL IMAGEN CON CONTRASTE MEJORADO

200 200

400 400
600
80O
1000 1000
1200 1200
1400 1400
1600 1600

1800 (a) 1800 (b)

500 1000 1500 2000 2500 | 500 1000 1600 2000 2500
Pixel info: (1219, 591) [10 52 14] | Pixel info: (245, 1324) [0 141 0]

FIGURA 3.4. (a) Imagen original de la pelicula delgada y el patrén de micro interferencia. (b) Imagen con
contraste mejorado.

Una vez que hemos realizado las operaciones necesarias para mejorar el
contraste de la imagen procedemos a mostrar los resultados obtenidos mediante
los comandos figure, imagesc, title y los demas comandos mencionados
anteriormente. En la FIGURA 3.4.(b) podemos apreciar claramente la mejora de

contraste realizada a la imagen original capturada por la camara del microscopio.

3.4. Eleccion de Franjas

Para empezar a realizar el analisis de las franjas de micro-interferencia, luego
de realizar la mejora de contraste, es necesario elegir las franjas adecuadas
haciendo uso del cursor y la informacién que este provee en la imagen. El analisis
solo requiere de la informacion de tres franjas sobre una misma fila. Los datos son
ingresados manualmente gracias al comando input. El comando disp muestra en
pantalla un mensaje en cual se pide usar el cursor para ingresar los datos que se

piden, uno a la vez, como se ve en la FIGURA 3.5.

% Ponemos manualmente los centros aproximados de los picos de interés
disp('Use el cursor sobre la imagen para ver las posiciones de las
franjas de interés')

POS FRANJAS (1)=input ('Ingrese la posicién de la franja 1: ");

POS FRANJAS (2)=input ('Ingrese la posicién de la franja 2: ");
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Command Window )

Use el cursor sobre la imagen para ver las posiciones de las franjas de interes
f{ Ingrese la posicion de la franja 1: |

FIGURA 3.5. Mensaje en pantalla de salida realizado con el comando disp. El comando input muestra
un mensaje pidiendo el ingreso de la posicion de la fila 1.

POS FRANJAS (3)=input ('Ingrese la posicién de la franja 3: ');

Para que el analisis de la altura del escaldn sea preciso, es necesario barrer
(recorrer) la mayor area posible de la muestra. Por esto se escoge una fila inicial
fila_i y una fila final fila_f. La informacion de estas filas se obtiene usando el cursor
sobre la imagen. Luego, la informacién se ingresa manualmente, de manera

analoga a la posicién de las franjas (FIGURA 3.6).

[o)

% Escogemos la fila inicial y final para el anédlisis
disp('Ingrese la fila inicial y la fina final para el analisis')
fila i = input('Ingrese fila inicial: ');

fila £ = input('Ingrese fila final: ');

Command Window

Use £l cursor sobre la imagen para ver las posiciones de las franjas de interes
Tngrese la posicion de la framja 1: 1130
Ingrese la posicion de la franja 2: 1219
Ingrese la posicion de la franmja 3: 1336
Ingrese la fila inicial v la fina final para =1 anali=sis
_ﬁg Ingrese fila inicial:

FIGURA 3.6. Pantalla de salida con mensaje pidiendo el ingreso de la fila inicial para el analisis de las
franjas.

Una vez que se han ingresado los datos necesarios, se procede marcar las

franjas seleccionadas. Esto se realiza sobre la imagen con contraste mejorado
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gracias al comando hold on, usado en la linea de codigo al momento de mostrar
dicha imagen. Para poner las marcas se hace uso del comando plot. Este crea un
grafico de lineas 2D, de los datos de Y frente a los valores correspondientes de X.
En este caso lo usamos para colocar una marca con dos asteriscos blancos sobre
las franjas de interés (FIGURA 3.7), uno en la fila inicial y el otro en la fila final.
Ademas, cada una de las franjas son etiquetadas con un numero mediante un ciclo
for el cual ejecuta un grupo de instrucciones en un bucle un numero especificado de

veces.

)

% Enpmeramos los picos

NoFranja = [1,2,3];

plot (POS _FRANJAS (1:1length (POS_FRANJAS) ), fila_i, "Wr)

plot (POS FRANJAS (1:1length (POS_FRANJAS) ), fila_f, "Wr)

for i = 1: length (NoFranija)

% Etiquetar las franjas poniendo un numero justo

% arriba de los *

text ( POS FRANJAS(i) - 0, fila i - 100, num2str (i),...
'"Color', 'white', 'FontSize', 10, 'FontWeight', 'bold',

'"HorizontalAlignment', 'center' )

end

IMAGEN CON CONTRASTE MEJORADO

1000

1200

1400

1600

1800

FIGURA 3.7. Marcas y etiquetas de las franjas de interferencia seleccionadas para
analisis
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3.5. Distancia entre franjas mediante

Curvas Gaussianas

Para obtener la altura de los escalones mediante un seguidor de linea,
primero es necesario obtener el centro de las franjas en cada una de las filas
seleccionadas. Estos centros se obtienen mediante un ajuste llevado a cabo por
una Curva Gaussiana. El Método Computacional desarrollado, usa los centros de
las franjas encontrados por las curvas gaussianas que posteriormente son
ajustados a una linea recta (de ahi el nombre de seguidor de linea) mediante un
ajuste lineal por Minimos Cuadrados. Por ahora describiremos la parte del codigo

empleado para realizar el ajuste por curvas gaussianas.

En el ajuste por curvas gaussianas, primero necesitamos definir las variables
que vamos a utilizar. Asi, definimos la variable n, como el numero de filas que se
van a barrer. La variable Coordenadas crea tres matrices de n filas y 2 columnas.
Estas matrices sirven para guardar los centros de las franjas encontrados por las
curvas gaussianas de cada fila. El comando linspace usado en la variable xp genera
un vector fila de n puntos espaciados una distancia (fila_f — fila_i)/(n-1) el cual sera

usado mas adelante.

%% AJUSTE POR CURVAS GAUSSIANAS

% Definimos las variables que vamos a usar

n = (fila f-fila i) +1;

Coordenadas = zeros (n,2,length (NoFranja));

xp = linspace(fila i, fila f,n);

% Empezamos un contador

cont=0;

% Creamos un vector para guardar las posiciones de los centros de
% las franjas

POS F temp = zeros (1,length(NoFranja));

Dado que el corrimiento se realiza en las franjas oscuras, es necesario hacer
una transformacion a los datos de la imagen. Para poder ajustar las curvas
gaussianas, debemos hacer que los valores mas bajos de la imagen sean

detectados. MatLab asigna como valor maximo de intensidad 255 (unidades
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arbitrarias), esto para las zonas brillantes en las tres capas de colores de RGB y
como valor minimo 0 para las zonas oscuras [Matlab 1998]. En la FIGURA 3.8.(b)
podemos ver una representacion topografica del patron de micro-interferencia en

una zona especifica (FIGURA 3.8.(a)), donde las “cimas” (zona roja) representan

2019.08.27 - CUADRANTE IV - ESCALON 0106 - 500X - POL - VERDE.jpg

200
400
G600
800

1000

Pixel Vertical

1200
1400
1600

1800 (a)

500 1000 1500 2000 2500
Pixe! Honzontal

Nivel de Intensidad
50 60 70 80 90 100 110 120 130 140

2019.08.27 - CUADRANTE IV - ESCALON 0106 - 500X - POL - VERDE.jpg

Intensidad de Color

750 800
Pixel Horizontal

FIGURA 3.8. (a) Zona especifica (recuadro rojo) de la representacion topogréfica del patrén de interferencia. (b)
Esquema topografico del nivel de brillo de las franjas de interferencia. Los picos altos (cimas) representan las
franjas verdes del patrén de interferencia y los picos bajos (valles) representan las franjas oscuras.
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las franjas verdes del patron, mientras que los “valles” (zona azul) representan las

franjas oscuras.

La transformacion realizada, consiste en tomar el nivel maximo de intensidad
permitido (255) y restarle los valores de la imagen original. Con esto hacemos que
los valores de las franjas oscuras (minimos) sean maximos y que los valores de las
franjas brillantes (maximos) sean minimos. De esta manera, las franjas oscuras del
patrén de interferencia se representan topograficamente como “cimas” (FIGURA

3.9) y por lo tanto es posible realizar el ajuste por curvas gaussianas.

% Hacemos la transformacidén de picos
G 255 - A;

Nivel de Intensidad
120 130 140 150 160 170 180 190 200 210

2019.08.27 - CUADRANTE IV - ESCALON 0106 - 500X - POL - VERDE.jpg

Intensidad de Color
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WDD_*——77—77—ﬁ_4 Ayt i YR

800 650 700 750 800 850 .
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900
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FIGURA 3.9. Esquema topogréafico del nivel de intensidad del patrén de interferencia luego de aplicar la
transformacion de los datos. Los picos altos (cimas) representan las franjas oscuras del patrén de interferencia
y los picos bajos (valles) representan las franjas brillantes.

Después de que hemos realizado la transformacion de los picos de
intensidad, podemos realizar los ajustes de las curvas gaussianas a las franjas
oscuras. Para ello debemos recorrer todas las filas del rango escogido, que va
desde fila_i hasta fila_f. Este recorrido se efectia mediante un ciclo for el cual

empieza el ciclo con la fila inicial y se termina en la fila final. Dentro del ciclo se va
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aumentando el contador creado anteriormente y se va mostrando. Esto para poder

visualizar que las acciones dentro del ciclo se estan llevando a cabo.

for j=fila i:fila f
% Aupmentamos el contador
cont=cont+l
% Tomamos los valores de intensidad de la imagen para cada
fila en la capa verde de la imagen
Gl=G(J,:,2);
Gl=double (G1) ;
% Ajustamos las curvas Gaussianas a los picos en cada fila
empezando
% con los valores de las posiciones ingresadas para cada
franja
for i=1:length (POS_ FRANJAS)
% Definimos los limites para la curva gaussiana
PixelLimiteA = POS FRANJAS (i) 30;
PixelLimiteB = POS FRANJAS (i) + 30;
X = double ( PixelLimiteA : 1 : PixellLimiteB) ;
Y = double (Gl (PixelLimiteA: PixelLimiteB) );
% Definimos la ecuacion de la curva gaussiana

GaussEqn = 'al*exp (- ((x-bl)/cl)"2) + dl';

% Escogemos los puntos iniciales para el ajuste

StartPointsl = [60, POS FRANJAS (i), 15, 50];

CurvaAjustada = fit ( X', Y', GaussEqn, 'Start',
StartPointsl);

CoeficientesDelAjuste = coeffvalues (CurvaAjustada);

% Guardamos los valores de los centros de la curva
gaussiana para

% cada fila barrida desde la fila inicial hasta la final

Coordenadas (cont, : ,NoFranja(i))=[73,
CoeficientesDelAjuste (2)];

% Guardamos la posicion del centro de la franja ajustada
por la

% curva gaussiana como parametro para la siguiente fila

POS F temp (i) = CoeficientesDelAjuste(2);

% Mostramos los datos de las franjas oscuras y la curva
gaussiana

% ajustada a esos datos

figure (3)

panel = 1 + mod (3, 4);

set (gcf, 'color', [0.7 0.8 0.9]1 )

subplot (2, 2 , panel)

plot ( CurvaAjustada, X,Y), grid on

legend ('off'")

title ( ['fila ', npm2str(3j) ] )

end
POS FRANJAS=POS F temp;

end
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Dentro del ciclo usamos el comando double en los datos de la imagen ya que
proporciona suficiente precisién para la mayoria de las tareas computacionales.
Ahora es necesario pasar por las franjas seleccionadas para poder realizar el ajuste
a cada una de estas. Para ello se realiza un ciclo for dentro del ciclo que recorre las
filas. Este nuevo ciclo toma el valor del centro de cada franja ingresado
manualmente. Con esto define un limite inferior (PixelLimiteA) y uno superior
(PixelLimiteB) para que la curva gaussiana sea ajustada. Los limites definidos son
usados para crear dos vectores fila: Xy Y. El vector X tiene como datos los pixeles
que van desde el PixelLimiteA hasta PixelLimiteB. Mientras que el vector Y tiene los
valores de intensidad de los pixeles que se encuentran en el vector X. Después
definimos la ecuacion de la curva gaussiana que vamos a ajustar junto con sus
puntos iniciales mediante los comandos GaussEqn y Startpoints1. El ajuste se
realiza usando el comando fit, en el cual debemos dar como parametros de entrada
los transpuestos de los vectores X y Y, la ecuacion gaussiana GaussEqn y los
puntos iniciales StartPoints1. Los coeficientes de la curva se almacenan en la
variable de nombre CurvaAjustada. Estos datos son recuperados gracias al
comando coeffvalues. Dentro de los coeficientes de la curva gaussiana
encontramos los centros de las franjas oscuras correspondientes a los centros de
las curvas. Los centros son guardados finalmente en la matriz Coordenadas junto a
la fila en la cual fue realizado el ajuste. Esto ultimo se hace para cada una de las
franjas. El vector POS_F_temp guarda temporalmente las posiciones de las franjas
para ser usados en la siguiente iteracion del ciclo for como punto inicial del centro

de la curva gaussiana.

Para observar que los ajustes de las curvas son realizados de manera
correcta creamos una nueva figura. En esta, se muestran los puntos
correspondientes a los valores de intensidad de las franjas oscuras y sus
respectivas curvas ajustadas para cada fila, como se puede observar en la FIGURA
3.10.
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FIGURA 3.10. Curvas gaussianas ajustadas y valores de intensidad de las franjas oscuras del
patrén de interferencia.

Una vez que se ha realizado el ajuste gaussiano a las franjas oscuras en
cada una de las filas barridas, podemos realizar el calculo del grosor de la pelicula
delgada. Para esto, debemos tomar las posiciones de los centros de las curvas
gaussianas ajustadas para cada una de las franjas, en todas las filas barridas. Estos
datos se encuentran almacenados en las tres matrices Coordenadas. Por lo que

deben ordenarse los datos de cada franja.

oo
)

CALCULO DEL GROSOR POR CURVAS GAUSSIANAS

% Guardamos los datos de las filas y las posiciones de los picos
Gaussianos

Franjal=Coordenadas(:,:,1);

Franja2=Coordenadas(:,:,2);

Franja3=Coordenadas (:,:,3);

Después de ordenar los datos de cada franja, realizamos los calculos
necesarios para obtener la altura del escalon. Los calculos se basan en la técnica
de Microscopia de Contraste de Interferencia Total descrita en el Capitulo 2. Sin

embargo, para realizar estos calculos, primero debemos obtener la distancia que
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hay entre las franjas 1 y 2 y también la distancia entre las franjas 2 y 3. Con estas
distancias podemos encontrar el desplazamiento de la franja (D1) haciendo la

diferencia entre las distancias D12 y D23.
% Calculamos las distancias entre franjas
D12 = Franja2(:,2) - Franjal(:,2);
D23 = Franja3(:,2) - Franja2(:,2);

% Calculamos el desplazamiento de la franja
D1 = abs( D23-D12 );

Ya que se ha obtenido el desplazamiento de la franja oscura debido a la altura
del escalén, debemos aplicar la ecuacién (2.2) mostrada en el Capitulo 2. Sin
embargo, antes de aplicar esta ecuacién, debemos tomar en cuenta si la franja
desplazada se encuentra al lado Derecho o en el lado Izquierdo de las otras dos

franjas. De no tomar en cuenta esto, los resultados seran erroneos.

% Calculamos el grosor de la muestra mediante los picos Gaussianos
clc

disp('Si la franja desplazada se encuentra el lado derecho ingrese
DER, si se encuentra en el lado izquierdo ingrese IZQ')

band = input ('','s'");
if band == 'DER'

Grosor Ga(:)=(D1./D12)*(544.3/2); % Si el doblete esta en el
lado Derecho

%GrosoriGa(:):(Dl./Dl2)*(544.3); %
else

Grosor Ga(:)=(D1./D23)*(544.3/2); % Si el doblete esta en el
lado Izquierdo

$Grosor Ga(:)=(D1./D23)*(544.3);
end

% Calculamos el grosor promedio, su desviacidn esténdar y el error
% porcentual

Grosor Ga prom = mean (Grosor Ga);

S Ga = std(Grosor Ga);

E Ga porcentual = (S _Ga/Grosor Ga prom) *100;

La posicion de la franja desplazada es ingresada manualmente. Esto para
poder corroborar de qué lado se encuentra la franja, viendo cualquier imagen, ya
sea la original o la de contraste mejorado. Una vez que se ha elegido la opcion DER
o 1ZQ, se procede a realizar el calculo de la altura en cada una de las filas.
Posteriormente se calcula el promedio de las alturas de cada fila, el error absoluto
de las mediciones (desviacidn estandar) y el error porcentual, para obtener asi una

altura media del escalon y su error de medicion.
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3.6. Mejora mediante Minimos

Cuadrados

El calculo de la altura del escalén realizado mediante curvas gaussianas sirve
como un estimador de la altura de la muestra. Sin embargo, este puede presentar
un error de medicién alto, sobre todo si la muestra esta sucia. Esta suciedad puede
hacer que los centros de las curvas gaussianas estan desplazados del centro las
franjas oscuras del patrén de micro-interferencia, como se puede apreciar en la
FIGURA 3.11.

IMAGEN CON CONTRASTE MEJORADO FilaY =504 FilaY =505
250 250

200 200 Fn

i

200 ey
B
400 150 7 e
by

// TR

150 "E-

£ % -

h \«. i %

100 o % 100 /,f x
) % . “
A | ?

50 50
1420 1440 1460 1480 1500 1420 1440 1460 1480 1500

600

Intensidad de pixel
Intensidad de pixel

800

o
T 1000 Pixel Columna PFixel Columna
= FilaY =506 FilaY =503
250 250
1200 = 5
2 - 2
2 200 e = 200 o :
1400 8 f/_‘-\ 3 / \
3 150 / k 2 150 3 5,
g ¥ "‘\‘{-‘ ] £ ‘SP\
1600 @ ¢ b @ ,
= & e = q \
2 100 b 2 100 A3
E /' Y £ 3
1800 # ? y A
50 50
500 1000 1500 2000 2800 1420 1440 1460 1480 1500 1420 1440 1460 1480 , 15
Pixelinfo: (2542, 1848) [0 83.0] Pixel Columna (a Pixel Columna Pixel Columna

FIGURA 3.11. (a) Imagen con contraste mejorado de una pelicula delgada con suciedad. (b) Curvas gaussianas
ajustadas y valores de intensidad de las franjas oscuras del patrén de interferencia de la muestra con suciedad.

Debido a esto, realizamos un ajuste lineal por minimos cuadrados para
obtener asi una linea recta de la forma y = mx + b, la cual siga de manera mas
precisa las franjas oscuras del patron de micro-interferencia, pasando por el centro
de las franjas. Para realizar el ajuste por minimos cuadrados tomamos los datos de

cada franja almacenados en las matrices Franja1, Franja2 y Franja3.

Para encontrar las rectas y = mx + b de cada una de las franjas debemos

obtener los valores m y b mediante las ecuaciones (3.1) y (3.2).

-39 -



1
n n n
i=1xiyi _ﬁ i=1xi i:lyi (31)

Ny, x? — (T, x)

m =

n , — n ,
h = i=1Yi m2l=1xl _ }_, —mF (3.2)
n

Las expresiones dentro de las ecuaciones (3.1) y (3.2) son calculadas una a
la vez y usan los datos de las franjas. Los valores x; son las filas recorridas en el
ajuste gaussiano. Mientras que los valores y; son los valores de los centros de las

curvas gaussianas de cada fila recorrida.

%% AJUSTE LINEAL POR MINIMOS CUADRADOS
% Hacemos el ajuste lineal a cada una de las franjas

% Franja 1
S xy Fl1 = spm(Franjal (: )

;1) .*Franjal(:,2));
S x F1 = sum(Franjal(:,1));
2));

S y F1 = sum(Franjal(:,2))

S2 x F1 = (S x F1)"2;

S x F1 2 = sum(Franjal(:,1).*Franjal(:,1));

m Fl = (S xy FI-((S_ x F1*S y F1)/n))/(S x F1 2 - (S2_x Fl1/n));
b F1 = mean(Franjal(:,2)) - m Fl*mean(Franjal(:,1));

% Franja 2

S xy F2 = spm(Franja2(:,1).*Franja2(:,2));

S x F2 = sum(Franja2(:,1));

S y F2 = sum(Franja2(:,2));

S2 x F2 = (S x F2)"2;

S x F2 2 = sum(Franja2(:,1) .*Franja2(:,1));

m F2 = (S xy F2-((S_x F2*S y F2)/n))/ (S x F2 2 — (S2_x F2/n));
b F2 = mean(Franja2(:,2)) - m F2*mean(Franja2(:,1));

S xy F3 = spm(Franja3(: ) .*Franja3(:,2));
S

;1) .
x F3 = sum(Franja3(:,1));
2))

S y F3 = sum(Franja3(:,2))

S2 x F3 = (S x F3)"2;

S x F3 2 = sum(Franja3(:,1) .*Franja3(:,1));

m F3 = (S xy F3-((S_x F3*S y F3)/n))/(S x F3 2 - (S2 x F3/n));
F3 = mean(Franja3(:,2)) - m F3*mean(Franja3(:,1));

b

%% CALCULO DEL GROSOR POR AJUSTE LINEAL (MINIMOS CUADRADOS)

% Calculamos las posiciones de los centros de las franjas para
cada fila usando la recta (y = mx + b)

% obtenida por el ajuste lineal por minimos cuadrados
intervalo=fila i:fila f;
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+ b F1;
m F2.*(intervalo) + b F2;
m F3.*(intervalo) + b F3

Franjal MC = m Fl.*(intervalo)
Franjaz MC
Franja3 MC

4

Después de obtener los coeficientes m y b de las rectas, correspondientes a
cada franja, procedemos a calcular las posiciones de los centros mediante las rectas
Franja_MC = m_F * (intervalo) + b_F. El intervalo usado, son las coordenadas de
las filas barridas. Una vez que se han obtenido los centros de las franjas, realizamos
un proceso analogo al calculo de las distancias entre franjas, hecho para los centros

de las franjas obtenidos por las curvas gaussianas.

[}

% Calculamos las distancias entre franjas (Minimos Cuadrados)
D12 MC = FranjaZ2 MC - Franjal MC;
D23 MC = Franja3 MC - Franjaz MC;

)

% Calculamos el desplazamiento de la franja (Minimos Cuadrados)
D1 MC = abs( D23 MC-D12 MC );

De igual manera que con las curvas gaussianas, después de calcular las
distancias D12_MC, D23_MC vy el corrimiento de la franja D1_MC, aplicamos la
ecuacion (2.2) para poder determinar la altura del escalén Grosor_MC en cada una
de las filas recorridas. Posteriormente se hace el promedio de las alturas para asi
obtener la altura relativo a toda la muestra Grosor_MC_prom y su correspondiente
error de medicion S_MC.

% Calculamos el grosor de la muestra (Minimos Cuadrados)
if band == 'DER'

Grosor_MC(:)=(D1_MC./D12_MC)*(544.3/2); % Si el doblete esté
en el lado Derecho

%Grosor_MC(:):(Dl_MC./DIZ_MC)*(544.3);
else

Grosor MC(:)=(D1 _MC./D23 MC)*(544.3/2); % Si el doblete esta
en el lado Izquierdo

$Grosor MC(:)=(D1 MC./D23 MC)*(544.3);

end

% Calculamos el grosor promedio, su desviacidn estandar y el error
% porcentual

Grosor MC prom = mean (Grosor MC)

S MC = std(Grosor MC)

E MC porcentual = (S _MC/Grosor MC prom)*100
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FIGURA 3.12. Pantalla de salida con los grosores obtenidos por el Método Computacional desarrollado.

Finalmente podemos observar en pantalla los resultados obtenidos por el
Método Computacional desarrollado (FIGURA 3.12). Adicionalmente, se grafican
los centros obtenidos por las curvas gaussianas y la recta obtenida por el ajuste de
minimos cuadrados para cada una de las franjas (FIGURA 3.13.(a)) mediante el
comando subplot(m,n,p), el cual divide la figura actual en una cuadricula de m por
ny crea ejes en la posicion especificada por p . También se grafican los centros de
las franjas, obtenidos por el ajuste de minimos cuadrados, sobre el interferograma
del escalén analizado, es decir, sobre la imagen con contraste mejorado (FIGURA
3.13.(b)).
figure (4)
subplot(3,1,1),hold on
grid on, grid minor
plot (Franjal(:,1)"',Franjal(:,2)',"'.y', 'MarkerSize',12)
legend ('Franjal')

plot (xp,Franjal MC, 'r-', 'LineWidth',1.5, 'DisplayName', '"Recta yl
ml x + bl")

subplot (3,1,2),hold on

grid on, grid minor

plot (Franja2(:,1)"',Franja2(:,2)',"'.g', 'MarkerSize',12)

legend ('Franja2'")

plot (xp,Franja2 MC, 'r-', 'LineWidth',1.5, 'DisplayName', '"Recta y2
m2 x + b2'")

subplot(3,1,3),hold on

grid on, grid minor

plot (Franja3(:,1)"',Franja3(:,2)',"'.b"', 'MarkerSize',12)
legend ('Franja3")
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plot (xp,Franja3 MC, 'r-', 'LineWidth',1.5, 'DisplayName', 'Recta y3 =
m3 x + b3"'")

figure (2), hold on

plot (Franjal MC, intervalo, 'r.'")

plot (Franjaz2 MC, intervalo, 'r.'")

plot (Franja3 MC, intervalo, 'r.'")

E
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FIGURA 3.13. (a) Centros de las franjas encontrados por las curvas gaussianas y rectas ajustadas

por minimos cuadrados. (b) Centros de las franjas encontrados por minimos cuadrados,
sobrepuestos en el interferograma de la pelicula delgada.

El Método Computacional desarrollado en este capitulo se utilizé para
determinar la altura de cuatro escalones de la matriz presentada en el Capitulo 2.

Los resultados obtenidos de los escalones se muestran en el Capitulo 5.
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Capitulo 4

Parametros

Experimentales

En este capitulo se describen los parametros del equipo utilizado para la
obtencion de los patrones de interferencia. Se presentan los procesos de
optimizaciéon de cada uno de estos parametros con la finalidad de obtener las

mejores imagenes posibles.

4.1. Introduccion

El propdsito de esta tesis es determinar los grosores de una pelicula delgada
a partir de imagenes con patrones de micro-interferencia. Las imagenes, por lo
tanto, deben de obtenerse con la mayor calidad posible. A continuacion, se definen
los criterios de calidad para lograr esta meta. Se indican también los ajustes que

pueden realizarse en el microscopio.

Los parametros estudiados fueron: /a resolucion de la fotografia tomada por
la camara del microscopio, los objetivos del microscopio, el angulo de inclinacion de

las franjas de interferencia, y los niveles de iluminacion.

Para cada uno de estos parametros experimentales, se obtuvieron imagenes
de patrones de interferencia variando el valor de cada uno de ellos. Con estos
resultados se logro correlacionar el valor de los parametros y la calidad de la imagen

obtenida. Se utilizaron histogramas como criterio de calidad.
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Este proceso de optimizacion permitira determinar los parametros adecuados
para la obtencién de imagenes de patrones de micro-interferencia con la mayor

calidad posible.

4.2. Objetivos de Microscopio

El objetivo es el componente 6ptico mas importante en un microscopio. Este
es también el de mayor dificultad de diseno, ya que esta compuesto por un sistema
de lentes muy complejo. Estos, permiten a los microscopios proporcionar imagenes
reales magnificadas, concentrando los haces de luz procedentes de las muestras,
formado asi una imagen intermedia que posteriormente se magnifica por los
oculares [Davidson 2002]. El objetivo de microscopio por su proximidad, es el

componente mas cercano a la muestra para la formacion de imagenes.

Eje 6ptico del sistema

FIGURA 4.1. Esquema de un objetivo de microscopio. En el interior se ve un
sistema de lentes centrados al eje Optico (linea roja). En el exterior se aprecia
el tubo que protege al sistema de lentes y las especificaciones del objetivo.

Los objetivos mas sencillos que se pueden encontrar estan conformados de
una sola lente de aumento con una distancia focal muy corta, pero de gran potencia.
Esto exige que el objetivo sea colocado muy préximo al espécimen de interés, para
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que la luz sea enfocada dentro del tubo del objetivo. Los objetivos mas complejos y
caros estan constituidos de una serie de lentes. Estos sistemas de lentes ayudan
en gran medida a mejorar la calidad de la imagen obtenida, eliminando una serie de

aberraciones que la afectaria [Davidson 2002].

El sistema de lentes, por sencillo que sea, se dispone dentro de un tubo de
soporte o camiseta de metal, de modo que las lentes estén centradas y los ejes
opticos coincidan exactamente con eje Optico del sistema (FIGURA 4.1). Las
propiedades individuales de los objetivos se identifican en el grabado al exterior del

tubo de soporte [Zeiss 2007]. Este grabado contiene las especificaciones

FIGURA 4.2. Objetivo de microscopio de la marca Carl Zeiss
usado en el laboratorio para obtener las imagenes del patrén
de micro interferencia. En él se observan las propiedades de
dicho objetivo.

necesarias para su uso correcto (FIGURA 4.2). Para encontrar la imagen mas

apropiada, que nos ayude a determinar la altura de los escalones, se usaron cuatro
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objetivos de microscopio con las mismas propiedades, descritas en el Capitulo 2,

exceptuando la magnificacién de la imagen.

4.2.1. Comparacion de Amplificaciones

(b) 10 X

(d) 50 X

FIGURA 4.3. Imagen capturada haciendo uso de los distintos objetivos de microscopio. (a) Objetivo de 2.5X, (b)
Objetivo de 10X, (c) Objetivo de 20X, (d) Objetivo de 50X.

La FIGURA 4.3 muestra las imagenes que se generan con los distintos
objetivos de microscopio. Se puede observar que con una magnificacion de 2.5X
(FIGURA 4.3.(a)), al generar el patron de micro-interferencia las franjas del patrén
son muy gruesas, sufriendo una leve curvatura. Por otro lado, el corrimiento de la
franja debido a la altura del escaldn no es visible. Con el objetivo con magnificacion
10X, se obtiene una imagen en la cual es posible apreciar el corrimiento de franjas
debido a la altura de los escalones (FIGURA 4.3.(b)). La distancia que hay entre
franjas es mas pequefa que con el objetivo de 2.5X, sin embargo, no permite hacer
las mediciones de manera adecuada sobre una misma fila ya que la distancia entre
escalones es “muy corta”. Esto es importante ya que en el Método Computacional
las mediciones se realizan haciendo barridos sobre filas. Usando el objetivo con

magnificacion 20X, tenemos una mejor definicion del patrén de micro-interferencia
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(FIGURA 4.3.(c)). Ademas, debido al aumento, la distancia entre los escalones es
mayor, lo que permite tener al menos tres franjas necesarias para obtener la altura
del escaldén. También, debido al aumento usado, es posible observar con mas
detalle la muestra. Con el objetivo de magnificacién 50X (FIGURA 4.3.(d)) logramos
observar un unico escalon de la matriz de escalones. También se puede observar
franjas de interferencia bien definidas. Esto nos brinda un mayor numero de pixeles
para cada escalon, lo cual nos da mayor precision al momento de hacer las

mediciones con el algoritmo computacional desarrollado para este trabajo de tesis.

4.3. Angulo de inclinacion de las

franjas

Un parametro importante que debemos tomar en cuenta para poder
determinar la altura de los escalones es el angulo de inclinacion de las franjas de
micro-interferencia. Este parametro afecta la posicion de la imagen gemela
generada por la técnica de Microscopia de Contraste de Interferencia Total (TIC),
como se puede apreciar en la FIGURA 4.4. Este cambio en la posicion de la imagen
gemela hace que la region de analisis cambie, dando mayor o menor informacién
del escaldn a analizar de acuerdo al numero de pixeles que se tiene sobre una franja
de interferencia [Danz 2004]. Gracias al equipo usado, descrito en el Capitulo 2,
podemos cambiar el angulo de las franjas de interferencia, permitiéndonos elegir la

mas adecuada.
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4.3.1. Comparacion de Angulos

Usando un angulo aproximado de 30° respecto a la horizontal, podemos
observar que la imagen gemela se encuentra orientada mas verticalmente (hacia
arriba o abajo) que lateralmente (ver FIGURA 4.4.(a)). También se observa el
corrimiento de las franjas en las orillas de las imagenes superpuestas. Sin embargo,
debido a la inclinacion de las franjas la region de analisis se ve reducido en gran
medida. Dicho de otra forma, el corrimiento de las franjas esta limitado en una zona
especifica del escalon y por tanto las franjas oscuras desplazadas tienen menor
numero de pixeles para muestreo, ademas no recorren lateralmente a la muestra
en su totalidad. Esto haria que la altura medida con el cédigo computacional sea
menos precisa ya que no se tendria informacion de toda la muestra. Usando un

angulo de inclinacion de 45° podemos observar que la imagen gemela se encuentra

(b) 45°

(d) 75° (f) 105°

FIGURA 4.4. Cambio en la posicion de la imagen gemela al cambiar la inclinacion de las franjas de
interferencia. (a) Angulo de 30. (b) Angulo de 45°. (c) Angulo de 60°. (d) Angulo de 75°. (e) Angulo de 90°.
(f) Angulo de 105°.
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igualmente distribuida, tanto vertical como lateralmente (FIGURA 4.4.(b)). Sin
embargo, el corrimiento de franjas sigue permaneciendo en una regién pequefia
para el analisis. Esto quiere decir que la longitud de las franjas desfazadas sigue
siendo pequefia. Por lo que las mediciones seguiran teniendo baja precision. Al
utilizar un angulo de 60°, podemos observar que la imagen gemela tiene una
orientacién mayormente lateral que vertical (FIGURA 4.4.(c)). También es posible
ver que el corrimiento de franjas ocupa una mayor region. Ademas, se puede
apreciar un aumento en la longitud de las franjas desplazadas. Esto ultimo nos
brinda mayor informacién de la muestra, haciendo un poco mas precisas las
mediciones. Sin embargo, el escaldn sigue sin ser cubierta en su totalidad por las
franjas desplazadas. Para el angulo de inclinacién de 75°, la imagen gemela se
encuentra orientada casi por completo de manera lateral (ver FIGURA 4.4.(d)). Es
decir que en la region superior de la muestra tenemos una menor parte de la imagen
gemela. Ademas, es claramente apreciable el aumento en la longitud de las franjas
desplazada, lo que hace posible analizar una mayor parte de la muestra. Teniendo

asi mayor precision en el calculo de la altura del escalon.

En el caso del angulo de inclinacion a 90° (FIGURA 4.4.(e)), la imagen
gemela esta totalmente orientada de manera lateral. Es decir que se encuentra
sobrepuesta al lado derecho o izquierdo de la muestra. También, se puede ver
unicamente el corrimiento de dos franjas de interferencia, una en el doblete
izquierdo y otra en el doblete derecho. Estas franjas desplazadas, abarcan en su
totalidad la longitud del escaldn, lo cual es 6ptimo para hacer la medicion de la altura
de dicho escalon. Esto nos permite tener una mayor precision en la medicion debido
a que tenemos mayor cantidad de pixeles para muestrear, esto se ve mas claro en

el histograma mostrado en la FIGURA 4.5.
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FIGURA 4.5. Numero de pixeles para muestreo en una franja de interferencia desplazada respecto al
angulo de inclinacién en el que se encuentra.

Como se ha podido observar en las imagenes obtenidas para los diferentes
angulos de inclinacion de las franjas de micro-interferencia, al ir aumentando el
angulo respecto a la horizontal, la imagen gemela se coloca cada vez mas de
manera lateral. Al llegar a los 90°, la imagen se acopla ya sea en el lado derecho o
izquierdo de la muestra y la franja de interferencia desplazada recorre por completo
la longitud del escaldn, es decir, hay un mayor numero de pixeles en la imagen
sobre las franjas oscuras. Si sobrepasaramos el angulo de 90°, se obtendrian
imagenes similares a las obtenidas para los angulos de 75, 60, 45 y 30, con la
diferencia en el sentido que van las franjas. Por esta razén, lo mas conveniente para
realizar las mediciones de la altura del escalon, es capturar las imagenes con las

franjas a 90° desde la horizontal.
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4.4. Intensidad de luz

Otro de los parametros importantes que se deben tener en cuenta para poder
realizar las mediciones de la altura de los escalones usando la técnica de
microscopia TIC, es la intensidad de luz con la que estamos iluminando la muestra.
Este factor es de suma importancia, ya que, la cantidad de informacién util para el
analisis puede variar dependiendo del grado de iluminacion aplicada. De manera
mas especifica, la cantidad de luz que apliquemos sobre el escalén ayudara a
mejorar la formacién de franjas de interferencia. Si el nivel de intensidad es
demasiado bajo, habra una saturacion en las franjas oscuras. Dicho de otra manera,

las zonas brillantes seran poco visibles y la imagen estara demasiado oscura de
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FIGURA 4.6. Imagen del escalén 0101 con niveles de brillo (a) 0.0, (b) 1.0, (c) 2.0 y (d) 3.0.
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manera general [Mejia 2005, Cap. 5]. Por otro lado, si el nivel de luz aplicado es
muy alto, las franjas oscuras podrian dejar de observarse, debido a que el brillo sera
demasiado intenso. Ademas, el sensor de la camara utilizada para capturar las

imagenes podria dafiarse por el excesivo nivel de iluminacion.

Como se describié en el Capitulo 2, el microscopio utilizado permite un rango
de intensidad de iluminacion que va desde cero hasta diez. Gracias a esto, tomamos
imagenes del patron de micro-interferencia para los diferentes niveles de luz (ver
FIGURA 4.6 y FIGURA 4.7) y asi poder determinar cual de estos es el mas

apropiado para el analisis de la altura de los escalones.
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FIGURA 4.7. Imagen del escalén 0101 con nivel de iluminacién (a) 4.0, (b) 5.0, (c) 6.0y (d) 7.0.
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Para poder determinar el nivel de intensidad apropiado, nos ayudamos
observando el histograma de valores para las imagenes tomadas con diferentes
niveles de iluminacion. En este histograma se representa la distribucion del nivel de
brillo de cada pixel [Mejia 2005, Cap. 5]. Con esto nos aseguraremos que los valores
de los pixeles se encuentren centrados entre los valores limites permitidos (0,255),

para que asi la imagen no esté muy oscura o tenga demasiado brillo.
4.4.1. Comparacion de niveles de iluminacion

Aunque pudiese parecer innecesario capturar la imagen de la muestra sin
iluminacién (FIGURA 4.6.(a)). Esta imagen y su respectivo histograma de valores
(FIGURA 4.8.(a)) sirven como referencia para descartar las imagenes con bajo nivel
de iluminacion. Si el histograma de las imagenes con iluminacién se encuentra en
el mismo rango o muy cercano al de la imagen completamente oscura, entonces se

descarta.

En el histograma de la imagen con iluminacion 0.0 los valores de los pixeles
se encuentran distribuidos entre 0 y 50. Asi, tomamos como parametro que los
niveles de intensidad se encuentren distribuidos por encima de un valor de 50. Sin
embargo, ya que la imagen cuenta con zonas oscuras, debido al patron de
interferencia, habra pocos pixeles que tengan un valor de intensidad por debajo de
este parametro establecido. Al aplicar iluminacién sobre la muestra con un nivel de
intensidad de 1.0, la imagen obtenida (FIGURA 4.6.(b)) es aun muy oscura. Tanto
que no se puede apreciar ni el patron de micro-interferencia, ni el escalon.
Observando su histograma de niveles de intensidad (FIGURA 4.8.(b)), podemos ver
que tiene una distribucion muy similar al del histograma obtenido con iluminacién
0.0. Los valores de los pixeles siguen permaneciendo entre 0 y 50. Evidentemente,
este nivel de iluminacion queda descartado para poder realizar cualquier clase de
medicion. En la imagen obtenida aplicando un nivel de intensidad de 2.0, es posible
apreciar minimamente el patron de micro-interferencia. En esta, las franjas brillantes
reflejan el bajo nivel de iluminacién aplicado (FIGURA 4.6.(c)). Los pixeles que

representan estas franjas apenas sobrepasan el valor de 50 como podemos

-54 -



WAL grA L e Maloras HiBlgFIms oo Valoroe
1],"- ZFIR06.20 « ESCALON 0104 - SOIKPOL = INT 0.0 - 80 « YERDE jpg o* A0S0 - ESCALON 001 - SIXPOL - INT 1.0 - 30° - VERDE jpg

@ (b)

Mo, Pixelas
Mo, Pixeles

a 50 i} 180 200 250 o & 100 150 200 250
Mivel de Brills
Hinlegramn o Valor as Hisie-grama de Valores
0% 290620« ESCALON O - SOOKPOL «INT 2.0 - " « VERDE g o240t 20990620 - ESCALON G101 - BOOKPOL - INT 3.0 - 807 - VERDE jpy
g i
- 7]
= ®
o o
d =]
= =
] L] 100 150 M0 250 a 50 100 150 200 50
Nivel de Brille Mivel de Brille

FIGURA 4.8. Histogramas de distribucién de brillo de pixeles para los niveles de iluminacién (a) 0.0, (b) 1.0, (c)
2.0y (d) 3.0.

observar en el histograma de distribucion de valores (FIGURA 4.8.(c)). Asi, la
imagen sigue siendo muy oscura, por lo que el analisis de la altura del escalon sera
poco confiable (muy poco preciso). Con un nivel de intensidad de 3.0 aplicada sobre
la muestra, podemos observar con mayor claridad el patron de micro-interferencia,
ademas es posible observar el escalon y su imagen gemela (FIGURA 4.6.(d)).
También, es posible observar mas detalles en la imagen, como manchas de
suciedad o imperfecciones en la muestra. Observando el histograma de la imagen
(FIGURA 4.8.(d)), la distribucion de los valores de intensidad muestra un mayor

numero de pixeles que sobrepasan el valor limite inferior establecido anteriormente.

La FIGURA 4.7.(a) muestra la imagen obtenida al iluminar un escalén con

una intensidad de 4.0. En esta, podemos ver claramente las franjas de micro-
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interferencia, asi como la frontera de muestra y su imagen gemela. Con este nivel
de iluminacion, podemos diferenciar mejor las zonas sucias de la muestra. En su
histograma (FIGURA 4.9.(a)) podemos apreciar como la distribucion de valores se
encuentra centrada entre los niveles de brillo 50 y 200. Lo cual da pauta para poder
realizar el analisis de la altura del escalén. Aplicando una iluminacién con intensidad
de 5.0, podemos observar en la imagen obtenida (FIGURA 4.7.(b)), como las franjas
brillantes del patrén de micro-interferencia empiezan a saturarse. Es decir, varios
de los pixeles en la imagen han alcanzado el valor de intensidad mas alto (255),
para hacer esto mas evidente el color del histograma ha sido modificado. También,
en el histograma podemos ver que, para las zonas oscuras, los pixeles tienen

asignado un valor por arriba de 60 (FIGURA 4.9.(b)). Lo que nos dice que las franjas
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oscuras del patron de interferencia estan siendo opacadas por el brillo presente en
la imagen. Para el nivel de iluminacion con intensidad de 6.0, podemos ver que el
brillo en la imagen es tan alto, que la frontera del escalén empieza a no ser visible
(FIGURA 4.7.(c)). También podemos observar como las franjas oscuras estan cada
vez mas atenuadas por las franjas brillantes. Por su parte, el histograma nos
muestra como se ha saturado la imagen debido al nivel tan alto de iluminacion para
la mayoria de los pixeles de la imagen, mientras que los pixeles que representan
las franjas oscuras tienen valores por arriba de 100 (FIGURA 4.9.(c)). La imagen
obtenida usando un nivel de iluminacién de 7.0 (FIGURA 4.7.(d)) es muy similar a
la que se obtiene al iluminar la muestra con intensidad 6.0. El brillo presente es muy
alto, haciendo que algunas franjas oscuras del patron de interferencia sean apenas
perceptibles. Por su parte, el histograma de valores nos muestra una distribucion en
la cual los pixeles correspondientes a una buena parte de las franjas oscuras, han
superado un valor de 150 (FIGURA 4.9.(d)).

De acuerdo con las imagenes obtenidas para los diferentes niveles de
intensidad de luz aplicada a la muestra con pelicula delgada en forma de escalon.
Y retomando el parametro establecido para imagenes sin iluminacion. La imagen
cuyo histograma de valores obtuvo la mejor distribucion de brillo, segun nuestro
interés, es la imagen obtenida aplicando el nivel de intensidad 4.0 (FIGURA 4.7.(a)).
La distribucion de niveles de brillo de esta imagen se encuentra centrada entre los
valores 50 y 200. Lo que nos permite observar de manera clara las franjas brillantes
y oscuras del patrén de interferencia sin saturar la imagen de brillo o haciéndola
demasiado oscura. Ademas, nos permite ver claramente el escalon y su imagen

gemela. Asi como detalles extras en la muestra.

4.5. Resolucion de la camara

La resolucién de una imagen nos indica los detalles que pueden observarse
en esta. Asi, tener mayor resolucion se traduce en obtener una imagen con mas

detalle o calidad visual. Las imagenes digitales son almacenadas como mapa de
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bits, el cual describe el tamafio de la imagen con dos numeros enteros [Mejia 2005,
Cap. 2]. El primer numero es la cantidad de columnas de pixeles (ancho de la
imagen) y el segundo es la cantidad de filas de pixeles (alto de la imagen). Estos
dos numeros multiplicados nos dan el total de pixeles que tenemos en la imagen, lo

cual es de suma importancia a la hora de analizar la imagen.

El tamafio en pixeles de una imagen digital esta limitado por la capacidad del
dispositivo de captura. Por ejemplo, si empleamos una camara de un teléfono
celular con un sensor de 8 megapixeles (8 Mpx) podremos capturar imagenes con
un maximo de ocho millones de pixeles (8,000,000 pixeles). Sin embargo, esto no
nos dice el tamafio exacto de las fotografias. La resolucidn de una imagen digital es
la relacidn entre el tamafio de pixeles de la imagen y sus dimensiones fisicas. Esta
se manifiesta mediante un dispositivo de salida como una pantalla o una impresora.
Asi, una mayor resolucion implica una mayor cantidad de pixeles por unidad de
longitud, lo que se expresa en un nivel de detalle mayor en la imagen. Tomando en
cuenta lo anterior descrito, y haciendo uso de la camara AxioCam ERc 5s de la
compainiia Carl Zeiss, obtuvimos las imagenes que posteriormente analizamos. Esta
camara nos ofrece la posibilidad de obtener 4 diferentes tamafios de imagen [Zeiss
2015] cuya maxima capacidad es de 2560 columnas de pixeles por 1920 filas de

pixeles (2560x1920 = 5 Mpx), como se puede apreciar en la siguiente lista.

1. 1280x720 pixeles (0.9 Mpx)

2. 1920x1080 pixeles (2.0 Mpx)

3. 2560x1440 pixeles (3.7 Mpx)

4. 2560x1920 pixeles (5 Mpx), maxima capacidad del sensor.

En la FIGURA 4.10 se presenta el menu de opciones de la camara, haciendo
uso de estos modos de captura, se tomaron imagenes del patron de interferencia
sobre la muestra. Esto con el fin de comparar diferencias entre las imagenes

capturadas y con ello elegir la mas adecuada para el objetivo deseado.
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Color Preset 1080p30
EXposure Video Encoder FPS:FULL BR:MID

Sharpening ;

Setup User Snapshot Res 5 MP
Technical Info Snapshot Delay

FIGURA 4.10. Menu de Opciones para resolucion de la camara digital AxioCam ERc 5s.

4.5.1. Comparacion de Resoluciones

Enla FIGURA 4.11 se puede observar cada una de las imagenes capturadas
con las opciones de captura de la camara utilizada. Para las opciones de captura

de 0.9 Mpx, 2.0 Mpx y 3.7 Mpx el tamafno de la imagen es el mismo, la unica
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FIGURA 4.11. Comparacion entre resoluciones. (a) 1280x720. (b)1920x1080, (c) 2560x1440, (d) 2560x1920.
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diferencia es la cantidad de pixeles que contiene la imagen, dicho de otra forma, el
tamafno de los pixeles cambia, mientras mayor cantidad de pixeles tenga una
imagen con las mismas dimensiones mas pequeno sera el tamano del pixel. Por
otro lado, podemos ver que la imagen con 5 Mpx (FIGURA 4.11.(d)) es diferente a
las demas. Esta tiene una mayor cantidad de pixeles, sin embargo, sus dimensiones
son mayores (verticalmente), por lo que puede que no exista cambio en el tamafio
de los pixeles. Esto es de suma importancia ya necesitamos tener la mayor cantidad
de pixeles para poder muestrear de mejor manera las franjas oscuras del patron de

interferencia como se explicé en la seccion 4.3.

Para determinar cual de los tamafios de imagen nos da mayor informacion
sobre una franja oscura que recorra totalmente la longitud de un escalon, se realizé
un conteo de cuantos pixeles estan sobre la franja. Este conteo se realizo
escogiendo un pixel fila inicial y uno final sobre una misma columna. Con estos

datos se calcul6 la diferencia la cual nos dice cuantos pixeles estan sobre la franja.
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FIGURA 4.12. Conteo de pixeles sobre una franja oscura en la periferia de un escalon para los diferentes
tamafios de imagen. (a) 0.9 Mpx, (b) 2.0 Mpx, (c) 3.7 Mpx y (d) 5.0 Mpx
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Tamaio de Imagen en Pixeles No. de Pixeles sobre la franja

1280x720 (0.9 Mpx) 236 * 1 pixel
1920x1080 (2.0 Mpx) 354 £ 1 pixel
2560x1440 (3.7 Mpx) 472 + 1 pixel
2560x1920 (5.0 Mpx) 473 + 1 pixel

Tabla 4.1. Cantidad de pixeles en una franja oscura sobre un escalén, para los diferentes tamanos de imagen

En la Tabla 4. se muestra la cantidad de pixeles para una franja oscura del
patrén de interferencia sobre un escalén para los diferentes tamafios de imagen. De
acuerdo a los datos obtenidos en la tabla podemos decir que las imagenes con 3.7

y 5.0 megapixeles son optimas para realizar el analisis del grosor de la pelicula
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FIGURA 4.13. Gréfico para determinar la mayor cantidad de pixeles entre dos franjas oscuras del patron de
interferencia para los diferentes tamafios de imagenes. De arriba abajo (0.9 Mpx, 2.0 Mpx, 3.7 Mpx y 5.0 Mpx).
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delgada usando el codigo computacional desarrollado. Sin embargo, falta
determinar cual de las imagenes tiene un mayor numero de pixeles entre dos franjas
de interferencia oscuras. Para esto se graficé una pequefna parte de las columnas
de pixeles (de 400 a 600) para las diferentes imagenes de la FIGURA 4.11, sobre
una misma fila, como se puede apreciar en la FIGURA 4.13. Con esto podemos
decir que las imagenes con 3.7 y 5.0 Mpx nos daran resultados similares ya que
tienen a primera vista la misma cantidad de pixeles entre franjas, por eleccion propia

decidimos utilizar la imagen de 5.0 Mpx.

Con todo lo realizado en el presente capitulo, hemos determinado los mejores
parametros para capturar la imagen que nos ayudara a realizar la medicidn de la
altura de los escalones con la mayor precisién posible. Las imagenes pueden ser
capturadas con un tamano de 3.7 o 5 Mpx para poder tener la mayor cantidad de
informacion de la imagen. Para la muestra utilizada, que tiene un tamafio
aproximado de 100 micrédmetros por 100 micrometros, el objetivo de microscopio
debe tener un aumento de 50X, de modo que al combinarse con el aumento de los
oculares del microscopio la magnificacion total sea de 500X. Para poder muestrear
por completo el escalén, las franjas de interferencia deben tener un angulo de
inclinacién de 90° respecto a la horizontal. Por ultimo, el parametro mas importante,
la intensidad de luz aplicada sobre la muestra debe ser 4.0, de este modo
aseguramos un buen equilibrio para las zonas brillantes y oscuras del patron de

interferencia sin saturar la imagen o haciendo esta muy oscura.
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Capitulo 5

Resultados

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos a partir del Método
Computacional desarrollado en esta tesis. Estos resultados son comparados con
las alturas obtenidas de cada muestra medida por Perfilometria y por Microscopia
de Fuerza Atémica (AFM). Los resultados corresponden a cuatro muestras
escogidas, una por cada cuadrante de la matriz de “escalones” presentada en el

Capitulo 2.

5.1. Resultados con el Meétodo

Computacional

De la matriz de “escalones” presentada en el Capitulo 2, se tomaron cuatro
muestras, una por cada cuadrante. Las muestras estan etiquetadas de la siguiente
manera Q#_YYXX, en donde “Q#” representa el numero de cuadrante en el cual
esta la muestra, mientras que el sufijo “YYXX” representan las coordenadas YY vy

XX del escaldn dentro de la matriz de escalones.

Los resultados obtenidos de las cuatro muestras se presentan en la Tabla
5.1.
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MUESTRA GROSOR MC
Q1_0810 103.82 nm £ 0.55 nm
Q2_1416 104.45 nm £ 0.63 nm
Q3_1505 103.71 nm £ 0.44 nm
Q4_0106 102.78 nm £ 0.18 nm

Tabla 5.1. Grosores determinados por calculo llevado a cabo con el Método Computacional (MC) desarrollado
basado en la técnica de microscopia TIC.

Enla Tabla 5.1 podemos observar las alturas de los escalones obtenidos por
el calculo realizado con el Método Computacional desarrollado. De las cuatro
muestras analizadas, la muestra Q2_1416 tiene una altura calculada en 104.45 nm
siendo esta la que mas se acerca a la altura que reporta el fabricante 104 nm. Las
tres muestras restantes difieren en promedio 1.69 nm del espesor especificado por
el fabricante. Las incertidumbres en las mediciones son relativamente bajas. Para
poder tener idea de la precision de las mediciones obtenidas, las muestras
Q1_0810, Q2_1416, Q3_1505 y Q4_0106 se midieron por otras técnicas comunes

para determinar el espesor de peliculas delgadas.

5.2. Comparacion con Mediciones de
AFM

Con la finalidad de comparar nuestros resultados con otras técnicas, en la
Tabla 5.2 se presenta la altura obtenida por Microscopia de Fuerza Atémica (ver

Apéndice A) y las obtenidas con el algoritmo desarrollado en el trabajo de tesis.
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MUESTRA GROSOR MC GROSOR AFM
Q1_0810 103.82 nm = 0.55 nm 103.70 nm = 9.15 nm
Q2_1416 104.45 nm £ 0.63 nm 106.10 nm £ 9.43 nm
Q3_1505 103.71 nm = 0.44 nm 106.80 nm % 7.53 nm
Q4_0106 102.78 nm £ 0.18 nm 105.80 nm £ 7.16 nm

Tabla 5.2. Grosores determinados por calculo llevado a cabo con el Método Computacional (MC) y mediante
Microscopia de Fuerza Atémica (AFM).

Para la muestra Q71_0870, podemos ver que las alturas obtenidas con los dos
métodos difieren en apenas 0.72 nm. En las otras muestras, la diferencia es mayor.
La mayor diferencia se encuentra en la muestra Q3_17505 en donde la discrepancia
entre los dos métodos es de 3.09 nm. Noétese, sin embargo, que las barras de error
que se obtienen en Microscopia de Fuerza Atomica son mayores que las que se
obtienen con el cédigo computacional desarrollado. Para las muestras Q2_1416,
Q3 1505, Q4_0106, las alturas obtenidas con ambos métodos difieren en promedio
2.59 nm. Sin embargo, al comparar las barras de error de todas las muestras para
los dos métodos, las medidas obtenidas son estadisticamente iguales. Esta
comparacién estadistica se aprecia mejor en la FIGURA 5.1, en donde se muestran

los resultados obtenidos con ambos métodos y sus respectivas barras de error.

En la FIGURA 5.1 se puede observar con mayor claridad los datos
presentados en la Tabla 5.2. En la figura, los cuadrados en color negro representan
las alturas obtenidas por AFM con sus correspondientes barras de error de igual
color. Los resultados obtenidos por el Método Computacional estan representados
por triangulos de color azul. Para estas ultimas, sus barras de error son apenas
apreciables comparadas con las de AFM. Las mas evidentes se presentan en las
muestras Q2 1416 y Q3 1505 en donde se obtuvo un error de medicién

relativamente mas grande que en las otras dos muestras.

Dado que las barras de error de las mediciones obtenidas coinciden en cada

muestra para los dos métodos de medicidn, podemos decir que las alturas son
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Comparacion Grosores (AFM vs Método Computacional)
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FIGURA 5.1. Barras de error de las mediciones realizadas mediante AFM y Método Computacional
(MC).

estadisticamente iguales. La duda que surge ahora es saber qué medida es la mas
adecuada. La discrepancia promedio entre las mediciones de las muestras es de
1.97 nm, el cual es un valor relativamente “grande” para la escala en la que se esta
midiendo. Por lo tanto, es necesario comparar los resultados obtenidos por el

Método Computacional con una técnica de medicién menos localizada.

5.3. Comparacion con Mediciones de

Perfilometria

Como se menciond al final de la seccién anterior, las mediciones obtenidas

con el Método Computacional deben compararse con una técnica de medicion mas
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confiable que permita analizar areas de mayor extension. En esta seccion se
comparan las alturas de los escalones Q7_0810, Q2_1416, Q3_1505y Q4 0106

obtenidos por el Método Computacional y los obtenidos con un Perfilbmetro.

Los resultados obtenidos presentan en la Tabla 5.3.

MUESTRA GROSOR MC GROSOR P
Q1_0810 103.82 nm + 0.55 nm 103.73 nm + 0.68 nm
Q2_1416 104.45 nm + 0.63 nm 104.93 nm + 0.55 nm
Q3_1505 103.71 nm = 0.44 nm 103.29 nm % 0.54 nm
Q4_0106 102.78 nm £ 0.18 nm 102.31 nm £ 0.60 nm

Tabla 5.3. Grosores medios por Perfilometria (P) y grosores determinados por calculo llevado a cabo por el
Meétodo computacional (MC).

En la Tabla 5.3 podemos observar las alturas obtenidas por el calculo
realizado por el Método Computacional. También se presenta el resultado obtenido
de cada muestra medidas por Perfilometria, (ver Apéndice A). En la Tabla podemos
ver como las alturas obtenidas son bastante parecidos entre los dos métodos.
También podemos ver que la diferencia mas grande entre las medidas se da en la
muestra Q2_1416. Dicha diferencia es de apenas 0.68 nm. En contraste, para la
muestra Q71_0810, las alturas medidas difieren en 0.09 nm, siendo estos resultados,

al igual que en la seccion anterior, los mas cercanos entre los dos métodos.

De manera analoga a las comparaciones realizadas entre AFM y el Método
Computacional, al observar los errores de medicion obtenidos por Perfilometria y el
Método Computacional podemos asegurar que las medidas obtenidas son

estadisticamente iguales, como se puede apreciar en la FIGURA 5.2.
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Comparacion Grosores (Perfildmetro vs Método Computacional)
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FIGURA 5.2. Barras de error de las mediciones realizadas mediante Perfilometria y por el Codigo
Computacional (MC).

En la FIGURA 5.2, los valores de las alturas obtenidas por el Perfilometro
estan representados por los puntos en color rojo junto a sus respectivas barras de
error, igualmente en rojo. Al igual que en la seccion anterior, los resultados
obtenidos por el Método Computacional son los representados por los triangulos

azules y sus respectivas barras de error.

Observando nuevamente las barras de error, ahora para todos los tres
métodos, podemos apreciar que las mediciones obtenidas son estadisticamente
iguales. Aun mas, las alturas obtenidas por el Método Computacional caen dentro
de las barras de error del Perfilometro. Esto mismo ocurre para los resultados
obtenidos mediante Perfilometria, estos caen dentro de las barras de error del
Método Computacional, exceptuando la muestra Q4 07106, ya que esta muestra
presenta un error muy pequeno en comparacion con las demas muestras. Mientras
que en la FIGURA 5.1, solo las mediciones obtenidas por el Método Computacional,

estan dentro de las barras de error obtenidas por AFM.
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Capitulo 6

Discusion

En este capitulo se discuten los resultados presentados en el Capitulo 5. Se
indican también las ventajas y limitaciones del Método Computacional con respecto

a las mediciones hechas por Perfilometria y Microscopia de Fuerza Atomica.

6.1. Ventajas del Metodo

Computacional

6.1.1. Incertidumbres pequenas

Como se indicé en el Capitulo 5, los valores numéricos de las alturas
obtenidas mediante el Método Computacional y aquellas obtenidas con AFM vy
Perfilometria son muy parecidos entre si. Las alturas obtenidas por Microscopia de
Fuerza Atomica, sin embargo, presentan incertidumbres en las mediciones bastante
grandes en comparacion con los otros dos métodos de medicion. Por otra parte, los
errores obtenidos por Perfilometria son ligeramente mas grandes que los del
Método Computacional, teniendo una discrepancia promedio de 0.14 nm. La
FIGURA 6.1 muestra una representacion grafica de esta comparacion. En todos los

casos, el Método Computacional ofrece valores con la menor incertidumbre.
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Comparacion de Grosores
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FIGURA 6.1. Grosores obtenidos por los tres métodos de medicion (AFM, Perfilometria y Método
Computacional) y sus respectivas barras de error.

L 4

6.1.2. Tiempo que tarda una medicion

Para lograr que las mediciones con Perfilometria y AFM sean lo mas precisas
posibles, se requiere invertir un tiempo considerable. En estos métodos de medicion
se deben de tener en cuenta varios parametros necesarios para una buena toma de
datos. Debido a esto, se necesita tomar varias lecturas para encontrar los
parametros correctos y asi evitar mediciones con una gran incertidumbre. Ademas,
se necesita que los equipos estén bien calibrados. De lo contrario, se corre el riesgo
de tener mediciones incorrectas (carencia de exactitud). En el caso del Método
Computacional, el realizar las mediciones no requiere de mucho tiempo. Ademas,
los parametros mas importantes a tener en cuenta son el enfocamiento de la

muestra y la intensidad de luz aplicada para que la imagen no se sature.
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6.1.3. Técnica de medicion no destructiva

Como se indico en la Seccion 6.1.2, las mediciones hechas por Perfilometria
y Microscopia de Fuerza Atomica requieren de ciertos parametros para obtener
buenos resultados. Entre estos parametros se encuentra la fuerza que se aplica
sobre la muestra, ya que la muestra es presionada por una punta de prueba
(FIGURA 6.2) para la medicion en los métodos mencionados. El control en este
parametro es de suma importancia. Si se aplica demasiada fuerza, se puede dafar
la superficie de la muestra y hacerla inservible. Ademas, se corre el riesgo de dafiar
la punta de prueba, lo cual implica tener que parar las mediciones de la muestra en
progreso y de las siguientes. El proceso de medicion puede continuar si se cuenta
con una punta de repuesto. Sin embargo, de no tener un repuesto es necesario
comprarlo. Cabe mencionar que el precio de estas suele ser alto (entre 200 y 7000
dolares). En contraste, el Método Computacional tiene una gran ventaja ante estos
dos métodos de medicion. La medicidn unicamente requiere del patron de
interferencia generado por la diferencia de camino 6ptico recorrido por la luz entre
el sustrato y la pelicula delgada. En otras palabras, nunca se toca la muestra de

manera mecanica. Por lo tanto, no hay manera de dafiar la muestra.

FIGURA 6.2. (a) Punta de prueba de un Perfildbmetro. (b) Punta de prueba AFM.
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6.1.4. Mediciones sobre areas sucias

Para que se puedan realizar mediciones por Perfilometria y AFM se necesita
que una punta de prueba toque el escalon que se quiere medir. Debido a esto, se
necesita que la muestra este completamente limpia. Si la muestra a medir tiene
suciedad de alguna clase, las mediciones realizadas mediante Perfilometria y
Microscopia de Fuerza Atomica se veran afectadas en el grado en que este
contaminada la muestra. La suciedad puede interponerse entre la punta de prueba
y la superficie del escalén. Ademas de llegar a dafar la muestra, una seccion
contaminada hara que la altura medida tenga un valor mayor al real. En el caso mas
favorable, que la muestra no esté demasiado sucia y la suciedad sea apenas
perceptible, las mediciones realizadas variaran minimamente. Al contrario, si la
suciedad es considerable, las mediciones pueden variar completamente. Por su
parte, con el Método Computacional obtenemos una gran ventaja sobre las
mediciones por Perfilometria y AFM, ya que se pueden llegar a medir muestras con
suciedad relativamente alta sin variar demasiado los resultados obtenidos. Sin

embargo, lo mas recomendable es tener muestras limpias.

FIGURA 6.3. (a) Muestra Q1_0106 con suciedad. (b) Muestra Q1_0106 limpia.
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A modo de ejemplo, se realizaron mediciones de los escalones Q1_0810,
Q2_1416, Q3_1505 y Q4 0106 previas a las presentadas en el Capitulo 5. En estas
mediciones previas, las muestras se encontraban con suciedad, como se muestra
en la FIGURA 6.3.(a). En la Tabla 6.1 se presentan los resultados. Se puede
observar que las alturas obtenidas de la muestra sucia y de la muestra limpia no
varian mucho entre si. La discrepancia mas grande entre los valores obtenidos es
de 0.88 nm. Estas mediciones pueden variar por diversos factores. Entre estos
factores se encuentran la suciedad sobre el escaldn, las pequefias variaciones en
la intensidad de luz, el proceso de limpieza y el enfoque dado a la imagen. La

muestra limpia se presenta en la FIGURA 6.3.(b).

MUESTRA GROSOR MUESTRA SUCIA GROSOR MUESTRA LIMPIA
Q1_0810 104.33 nm = 1.14 nm 103.82 nm = 0.55 nm
Q2_1416 104.16 nm = 0.69 nm 104.45 nm = 0.63 nm
Q3_1505 103.23 nm £ 0.37 nm 103.71 nm £ 0.44 nm
Q4_0106 101.90 nm £ 3.44 nm 102.78 nm £ 0.18 nm

Tabla 6.1. Grosores determinados por calculo llevado a cabo con el Método Computacional (MC) para las
muestras Q1_0810, Q2_1416, Q3_1505 y Q4_0106 con suciedad y posteriormente limpias.

6.2. Limitaciones

6.2.1. Tamano de los escalones

Una de las limitaciones encontradas usando el Método Computacional es el
tamano de la muestra. Las muestras Q1_0810, Q2_1416, Q3 1505 y Q4 0106
tienen un tamano lateral de aproximadamente 100 ym. Para estas muestras de
escalones, la franja de micro-interferencia que se desfasa por la altura del escalén

puede ser detectada a partir del objetivo de microscopio con un aumento de 10X.
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Sin embargo, la medicién se ve alterada debido a que el corrimiento no se realiza
de manera apropiada. Por esa razoén, y tal como se explica en el Capitulo 3, las
imagenes de las muestras se tomaron con la maxima magnificacion posible por los
objetivos de microscopio (50X). Sin embargo, para muestras menores a 50 ym de

tamarno lateral, no es posible hacer las mediciones correctas.

N

Phone: +1-800-715-8440  www.brukerafmprobes.com
Model: VGRP-15M

10 um pitch and depth reference
Depth: 177.0 nm

FIGURA 6.4. (a) Especificaciones de la muestra de prueba Bruker VGRP-15M. (b) Matriz de “escalones” de la
muestra de prueba.

Para ilustrar esta limitante, se realiz6 la medicion de una muestra de prueba
de 10 ym de ancho con una altura de escalén de 177 nm. Esta es una muestra
bastante pequena. Por esta razon se utilizé el objetivo de microscopio con la mayor
magnificacion que tenemos en el laboratorio (50X). Esta muestra presenta una
matriz de escalones, las cuales pueden ser observadas en la FIGURA 6.4.(b).

Al comparar las FIGURAS FIGURA 6.4.a y FIGURA 6.3, podemos ver
claramente la diferencia de tamarios de los escalones. Ademas, en la FIGURA 6.4.b
no es posible ver la imagen gemela producida por la técnica de Microscopia de
Contraste de Interferencia Total. A pesar de esto ultimo, se puede apreciar un
corrimiento de la franja negra. Sin embargo, debido al tamafo reducido de la
muestra, al realizar las mediciones de la altura de los escalones se obtuvo un valor

de 118 nm aproximadamente. Este resultado tiene un error aproximado de 59 nm.
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6.2.2. Frontera de los escalones

Otra de las limitaciones del Método Computacional es la definicién de la
frontera de la muestra. Si la frontera de la muestra no se encuentra bien definida y
delineada, se puede producir un corrimiento completamente erréneo o incluso no
encontrarse el corrimiento. Un ejemplo de esto se aprecia en la FIGURA 6.5, en
donde se presenta la frontera irregular de una pelicula delgada de Niobio depositada

sobre sustrato monocristalino de silicio.

FIGURA 6.5. Frontera mal definida de una Pelicula delgada de Niobio crecida en el Laboratorio
de Superconductividad y Magnetismo del Instituto de Fisica de la BUAP.

En la FIGURA 6.5 se puede observar claramente como la frontera esta mal
definida. Aun podemos ver un ligero desplazamiento en la franja negra. Sin
embargo, este corrimiento no es lo suficientemente apreciable como para hacer el
célculo del grosor de la pelicula. Al observar con cuidado la parte superior de la

imagen, se puede ver que la franja negra desplazada se dobla ligeramente hacia la

-75 -



izquierda haciendo que el desplazamiento sea menor. Esto conduce a que el calculo

del grosor se produzca de manera erronea.

Esta desventaja, sin embargo, podria servir como un parametro de mejora en
la fabricacién de las peliculas delgadas con escalones mejor definidos. Por ejemplo,
para los resultados mostrados en el Capitulo 5 se us6 una muestra comercial. Esta
muestra fue fabricada por la Companiia Carl Zeiss mediante algun proceso bien
establecido. En este caso, las fronteras de los escalones pudieron distinguirse
claramente, como se mostrd en los capitulos anteriores, haciendo que los calculos
obtenidos con el método computacional correspondieran con las alturas de los
escalones especificadas por la compania. Podemos entonces usar el método de
medicion desarrollado como un parametro de control de calidad en los procesos de

fabricacion de las peliculas delgadas.
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Capitulo 7

Conclusiones

Usando un microscopio éptico de luz reflejada y con polarizacion circular, se
lograron obtener exitosamente patrones de micro-interferencia en muestras planas.
En muestras con estructura de escalon, se pudieron obtener imagenes gemelas
sobrepuestas con corrimiento de franjas de interferencia debido a la altura del

escalon.

Se estudiaron los parametros experimentales en el uso del microscopio para
lograr imagenes de patrones de micro-interferencia que permitan analizarlas con la
mayor precision posible. La resolucion de la imagen tomada debe ser de 5 Mpx.
Esta es la maxima resolucion alcanzada por la camara AxioCam ERc 5s utilizada
para esta tesis. Para muestras con un tamano alrededor de 100 ym de ancho, el
objetivo de microscopio adecuado es el de 50X con polarizador, el cual, junto con el
tubo ocular, produce 500 aumentos. La intensidad de luz aplicada a la muestra
puede variar dependiendo del material del que este hecho las muestras de prueba.
Sin embargo, la intensidad no debe saturar de brillo la imagen resultante. Para las
muestras analizadas, encontramos que la mejor opcidn es aplicar una intensidad de
4.0 (unidades arbitrarias) basado en la escala de la lampara del microscopio. Por
ultimo, para muestras de alrededor de 100 ym de ancho, la inclinacién de las franjas
de interferencia mas adecuada es a 90° (verticales). Con esta inclinacion obtenemos
mas datos en las fotografias capturadas, lo que permite obtener una mayor precision

en el calculo de las alturas de los escalones.

Se desarrollé un Método Computacional para determinar las alturas a partir
de imagenes de patrones de interferencia. El método esta basado en la técnica de

Microscopia de Contraste de Interferencia Total (TIC). El algoritmo de coémputo
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permite obtener alturas bastante precisas. Se realizé el calculo en imagenes
obtenidas de escalones reales. Los valores de las alturas calculadas fueron
comparables con los medidos mediante la técnica de Perfilometria y Microscopia de

Fuerza Atémica.

El Método Computacional desarrollado tiene ventajas sobre las técnicas de
AFM y Perfilometria. Puede emplearse en muestras con suciedad relativamente alta
sin afectar considerablemente el calculo. Ademas, es una técnica no invasiva, por
lo que la muestra no corre el peligro de ser dafiada. Para que las mediciones por el
Método Computacional puedan llevarse a cabo con buenos resultados, se requiere
que el tamano de los escalones sea mayor a 50 um de ancho y que las fronteras de

los escalones estén bien definidas.
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Apeéndice A

A.1. Microscopio de Fuerza Atomica

Para comparar las mediciones obtenidas a partir del trabajo de tesis con un
método de medicidn probado, se utilizé un Microscopio de Fuerza Atémica modelo
Dimension Edge System de la compafiia Bruker. El Microscopio de Fuerza Atomica
se encuentra en el Laboratorio de Microscopia de Fuerza Atomica del Instituto de
Fisica de la BUAP.

FIGURA A.1. Microscopio de Fuerza Atémica modelo Dimension Edge
System de la marca Bruker localizado en el Laboratorio de Microscopia
de Fuerza Atémica del Instituto de Fisica de la BUAP.
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Los escalones fueron medidos siguiendo una metodologia establecida. Se
tomaron las mediciones de cada una de las muestras Q1_0810, Q2_1416, Q3_1505

y Q4_0106 en una misma zona como se muestra en la FIGURA A.2.

FIGURA A.2. Zona de medicién para cada uno de los escalones Q1_0810,
Q2_1416, Q3_1505 y Q4_0106.
Las imagenes que se obtuvieron (FIGURA A.3) de las muestras fueron
analizadas usando el software Gwyddion. Este software permite determinar
diversas caracteristicas de un material, a partir de la imagen generada con el

Microscopio de Fuerza Atémica.

H IVAN-IIl C-1505_082819112747.5/G_HEIGHT_SENSOR_FRW.FLT [Height Sensor] 2.6:1 (Gwyddion) - (] X

(2 ‘ O pm l10 120 30 140 J 50 B0 70 175.1 nm
v be e b b by P R R

T . S ST W W W T B

(41,3 prm, 1.5 pr): 118.4 nm = 1.184e-007 m

FIGURA A.3. Imagen de la muestra Q3_1505 obtenida por AFM abierta con el software
Gwyddion.
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El procedimiento para analizar la altura del escalon mediante el software fue

el siguiente.

1. Aplicar la funcion Level Row en la parte de la imagen correspondiente al
sustrato
Aplicar una mascara sobre el sustrato
Usar la funcién Polynomial Background unicamente sobre la region de la
mascara

4. Quitar mascara
Verificar el perfil del escalén (FIGURA A.4)

0.154
0.10
5 005
2 a
0.00 o
0.05 A

IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII‘IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII

0 10 20 30 40 50 60 70 80

x [pum]

FIGURA A.4. Perfil del escalén medido en AFM.

6. Usar la funcién 1D Statistical
7. Calcular la altura mediante dos cursores, como se muestra en la FIGURA A.5

8. Calcular el error mediante ajustes gaussianos
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FIGURA A.5. Calculo de altura mediante cursores.

El calculo del error se realizé ajustando una curva Gaussiana a los picos
generados por la funcién 1D Statistical (FIGURA A.5). Esto con el fin de encontrar

el centro de dichos picos, usando la Anchura a Media Altura (FWHM) dada por el

valor b del ajuste gaussiano, como se ve en la FIGURA A.6.
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3 Fix Parameter Error —  Initial
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3 [1 ¥p=-10378um™" £ 14pm™ — 605913
= = [0 a= 22000pm = 17pm™! — [248737e+007
E 0.04 3
— u [1 b= 15459mm + 1.7nm — |7.86304e-000
a 3
= ¥ result: 1.28e+013
0.02 4 = Correlation Matrix
7 1.000
3 0.006 1,000
3 Ld -0.004 —0.576  1.000
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LI I I O B .
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FIGURA A.6. Ajuste Gaussiano para célculo de error en AFM.
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El ancho Anchura a Media Altura de una curva gaussiana esta relacionado

con el error de medicion de acuerdo a la ecuacion (A.1).

_ FWHM
9= 33548 (A1)

A.2. Perfildbmetro

También, se utilizé un Perfilometro Veeco Dektak 150 de la companiia Bruker
para comparar las mediciones de las alturas de los escalones obtenidas en el
presente trabajo de tesis. El perfildbmetro se encuentra en el Laboratorio Centrar del
Instituto de Fisica de la BUAP.

FIGURA A.7. Perfilbmetro Veeco Dektak 150 de la marca Bruker
localizado en el Laboratorio Central del Instituto de Fisica de la BUAP.

Para las mediciones de Perfilometria tuvimos que experimentar con los
parametros del perfilbmetro para obtener mediciones precisas. Los parametros
encontrados fueron: Distancia de barrido de 1000 um, duracion de medicion 30s,

fuerza aplicada sobre la muestra 15 mg.
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El perfilometro genera un archivo con los datos de la medicion los cuales
analizamos usando el software Origin 2018. La figura muestra el perfil de un escalén
obtenido por perfilometria. El calculo de la altura y su respectivo error de medicién

se realizaron mediante el ajuste de la funcion escalon.

1 50 iiodei Step H 'ltu ra
if(x<x1 {y=A}
- seel 53 tep Fit of Q3_15-05_02 B"Raw"
Plot Altura - -
A 4.8652 + 0.5487
1s 103.28792 + 0.54839
x1 535.75+ 0
Reduced Chi-Sqr 269.15621
R-Square (COD) 0.90013
1 00 Adj. R-Square 0.90002 AL Y —
v w
—
[
~
©
—
2
=
0 W‘mw"‘ L

400 500 600 700
Lateral (um)
FIGURA A.8. Perfil del escalon Q3_1505 y ajuste de la funcién escalon.

-84 -



Referencias

[Allen 1969] R.D. Allen, G. B. David, G. Nomarski, (1969). “The Zeiss-
Nomarski differential interference equipment for transmitted-light microscopy’,
Zeitschrift fur Wissenschaftliche Mikroskopie und Mikroskopische Technik, Vol. 64,
pp. 193-221.

[Apostol 2008] D. Apostol, V. Damian, P. Logofatu, (2008). “Nanometrology of
Microsystems: Interferometry”, Romanian Reports in Physics, Vol. 60, pp. 815-828.

[Danz 2004] R. Danz, P. Gretscher, (2004). “C-DIC: a new microscopy
method for rational study of phase structures in incident light arrangement”,
ELSEVIER Thin Solid Films,Vol. 462-463, pp. 257-262.

[Davidson 2002] M. Davidson, M. Abramowitz, (2002). “Optical Microscopy’,
Encycl. Imaging Sci. Technol, Vol. 2, pp. 120.

[Dietrich 2006] Peter Dietrich, Peter Schnuell, (2006). “Prism Changing
Arrangement”, US Patente No. US 2006/0103923-A1.

[Espinos 2010] J. Espinds, (2010). “Aplicaciones Tecnolbgicas de Peliculas
Delgadas”, Cuadernos de Divulgacioén Cientifica, Encuentros con la Ciencia, Vol. 2,
pp. 25-28.

[Gonzalez-Laprea 2011] J. Gonzalez-Laprea, A. Marquez, K. Noris-Suarez, R.
Escalona, (2011). “Study of bone cells by quantitative phase microscopy using a

Mirau interferometer”, Revista Mexicana de Fisica, Vol. 57, pp. 435-440.

[Groot 2015] P. Groot, J. Biegen, (2015). “A new class of wide-field objectives
for 3D interference microscopy”, SPIE Optical Metrology, Vol. 9525, pp. 22-25.

[Inoué 1995] S. Inoué, R. Oldenbourg, (1995). “Microscopes”, Handbook of
Optics: Devices Measurements and Properties, Chapter 17, Vol. 2, pp. 17.1 - 17.52.

-85 -



[Kagalwala 1998] F. Kagalwala, T. Kanade, (1998). “Computational Model of
Image Formation Process in DIC Microscopy”, Conference Paper, Proceedings of

Three-Dimensional and Multidimensional Microscopy V, Vol. 3261, pp. 193-207.

[Kuncser 2012] C. Kuncser, A. Kuncser, S. Antohe, (2012). “Learning by
scientific and experimental reasoning: practical prominence of errors and their
elimination in Total Interference Contrast Microscopy’, Romanian Reports in
Physics, Vol. 64, pp. 143-154.

[Lang 1968] W. Lang, (1968). “Nomarski differential interference-contrast
microscopy”, Reprinted From Zeiss Information, Vol. 70, pp. 114-120.

[Matlab 1998] “Image Processing Toolbox User’s Guide”, The MathWorks, Inc.

[Mejia 2005] J. Mejia, (2005). “Apuntes de Procesamiento Digital de
Imaganes”, UASLP Facultad de Ingenieria, Area de Computacion e Informatica, Ed.

1, San Luis Potosi.

[Murphy 2001] D.B. Murphy, (2001). “Fundamentals of Light Microscopy and
Electronic Imaging”, 1 ed., EE. UU. Wiley-Liss Inc.

[Nieto 1994] E. Nieto, J.F. Fernandez, P. Duran, C. Moure, (1994).
“Peliculas Delgadas: fabricacion y aplicaciones”, Boletin de la Sociedad Espafiola
de Ceramica y Vidrio, Vol. 33.

[Regalado 1986] L. Regalado, (1986). “Las Peliculas Delgadas y sus
Aplicaciones en Optica”, Revista Mexicana de Fisica, Vol. 32, No. 4, pp. 601-612.

[Schey 2002] B. Schey, (2002). “C-TIC Optische H6henmessung auf nm-

Skala’, Mikroskopie von Carl Zeiss.

[Schey 2004] B. Schey, R. Danz, V. Smoje, (2004). “Gepulste Laserdeposition
und TIC-Mikor-skopie - zwei Methoden fir die effektive und intelligente
Schichtentwicklung”, Photonik, Mikroskopie, Vol. 3, pp. 42-45.

[Vaupel 20142] M. Vaupel, (2014). “Interference Contrast Profilometry with
Zeiss TIC”, Carl Zeiss Microscopy.

- 86 -



[Vaupel 2014°] Matthias Vaupel, Helmut Lippert, (2014). “Method for
Determining Roughness data and/or Topography data of Surface in Material
Microscopy”, US Patente No. US 2014/0285814-A1.

[Zeiss] Zeiss. “Operating Manual”, Axioplan 2 imaging and Axiophot 2,

Universal Microscopes.

[Zeiss 2007] Zeiss (2007). “Objectives from ZEISS - Exceeding Your Expectations”,

Brilliant Imaging for Research and Routine Work in Life Sciences.

[Zeiss 2015] Zeiss, (2015). “User Guide. AxioCam ERc 5s”, Microscope Camera.

- 87 -



