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Resumen.

La caracterizacion de materiales ha sido un area de interés muy importante, puesto que
conforme avanza el desarrollo tecnolégico, se requiere conocer y comprender las propiedades
de los materiales. Sin embargo, parte del desarrollo de nuevas tecnologias se ha enfocado en la
nanotecnologia, por lo que estudiar las propiedades de los materiales a escalas nanométricas se
ha vuelto fundamental, tanto como desarrollar tecnologia que nos permita interactuar con el
mundo microscopico. En este sentido, la microscopia de fuerza atoémica es en la actualidad una
herramienta esencial para la nanotecnologia, que permite caracterizar a nivel local, las propiedades
fisicas, eléctricas, quimicas y mecénicas, de diversos tipos de materiales.

Con base en este contexto, en este trabajo se desarrollo un c6digo en lenguaje Python, que
permite analizar de manera independiente la informacién que genera el Microscopio de Fuerza
Atomica (AFM), mediante la técnica de Piezorrespuesta de Fuerza Atémica (PFM), cuando
analiza muestras ferroeléctricas; puesto que conocer sus caracteristicas a escalas nanométricas se
ha vuelto de gran interés, por sus diversas aplicaciones en las areas de medicina, 6ptica, entre
otras. Normalmente, la técnica de PFM se realiza en modo contacto, pero para muestras con
modulos de Young bajos (materiales suaves), el barrido en contacto mediante AFM puede danar
la superficie de la muestra o arrastrar el material, por lo que las mediciones mediante PFM se
veran severamente afectadas.

Existe un modo en el cual se evita el barrido en contacto directo con la superficie de la muestra,
el cual esta basado en la mediciéon de curvas de fuerza pixel por pixel. Este modo, en el caso del
AFM XE-7 de Park Systems, es llamado Pinpoint; el cual permitira obtener datos de PFM sin
artefactos por cambios topograficos, y se podra realizar el andlisis mas detallado de las senales de
amplitud y fase PFM. Por lo que el c6digo se enfoca en reconstruir las imégenes de ambas senales
por medio de los datos sin procesar del AFM y el andlisis de otros datos que ofrece el AFM como lo
son de los canales de Frame, Pixel y Line. Esto permitira tener el control para hacer una limpieza
de datos focalizada, con el fin de tener méas entendimiento de cémo los equipos de AFM generan las
imagenes, qué informacion se puede obtener de éstas, y observar detalles que tal vez no se muestren
en las mismas o que no sean tan claros, como distorsiones en los campos eléctricos o ser capaz de
identificar si la senal se altera por agentes externos al experimento.
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Capitulo 1

Introduccion.

La caracterizaciéon de materiales es un area que ha adquirido una gran importancia, ya que
el estudio de los materiales en el mundo macroscépico se ve limitada para desarrollar nuevas
tecnologias. El concepto de “nanémetro”, fue propuesto por primera vez en 1925 por Richard
Zsigmondy. En 1959, en su conferencia titulada “There’s Plenty of Room at the Bottom” [1],
el Dr. Richard Feynman plant6 la idea de que seria posible manipular la materia a niveles
atémicos. A partir de estos conceptos se comenzd el camino hacia la nanociencia. En 1974,
Norio Taniguchi describe como “nanotecnologia”’ a la capacidad de manejar materiales a escalas
nanométricas, logrando describir procesos semiconductores [2]. Llegando finalmente al afio 1981,
Ernest Ruska, Gerd Binnin y Enrique Rohrer, disenaron el primer microscopio electrénico co-
nocido como Microscopio de Efecto Tunel (STM) [3], valiéndoles el Premio Nobel de Fisica en 1986.

Sin embargo, las limitaciones del STM, como la elaborada preparacion de las muestras y la
necesidad de estar sellado al vacio, provocod que se buscara desarrollar una nueva herramienta. Por
lo que en 1985, Gerd Binning, Calvin Quate y Christoph Gerber, desarrollaron el Microscopio de
Fuerza Atomica [4].

Por otra parte, en la actualidad, los materiales ferroeléctricos han generado interés por ser un
material versatil y con distintas areas de aplicacion; por lo que, para caracterizar estos materiales a
escala nanométrica, se hace uso de un Microscopio de Fuerza Atémica (AFM), con la metodologia
de la Microscopia de Piezorrespuesta de Fuerza Atomica (PFM). Sin embargo, aun presenta
algunos problemas al momento de analizar materiales suaves, ya que estos pueden ser rayados
o arrastrados, provocando que no se puedan caracterizar sus propiedades, por lo que surge la
necesidad de desarrollar estrategias para analizar las propiedades de este tipo de materiales, en el
modo menos invasivo que se pueda aplicar, que es el modo Pinpoint o contacto intermitente.

El modo Pinpoint es un modo dindmico que permite analizar materiales suaves como los
biolégicos sin comprometer la adquisiciéon de la informacién ya permite capturar de manera
simultanea propiedades mecénicas, topogréficas, entre otras; ademés de que acelera la obtencién
de datos sin sacrificar precisién, permitiendo realizar analisis cuantitativos fiables. Este modo
de funcionamiento del AFM amplia la comprension de la muestra en términos estructurales,
funcionales y mecanicos [5N].

Para el caso de materiales rigidos, este modo del AFM permite cuidar la punta y alargar
su vida util evitando danos por contacto prolongado con el material, aunado a esto también
minimiza la generacion de artefactos en las imégenes resultantes que se pueden presentar como
lineas fantasmas, distorsiones topograficas o ruido [6N].



Introduccion.
1.1 Objetivos

En este trabajo, se propone estudiar el material LINbO3 ya que, al ser un material ampliamente
estudiado, sus caracteristicas més importantes que son las paredes de sus dominios ferroeléctricos
y cémo se encuentran distribuidos ya se conocen. Estas propiedades ferroeléctricas se analizaran
durante la obtencién de las curvas de fuerza-distancia. Esta técnica se conoce como PFM hibrido
(HD-PFM). El estudio y la publicacion de articulos sobre el LiNbO3 comenzé desde 1997 y, desde
2018 se ha observado una tendencia creciente en las areas de fisica, optica e ingenieria [7N].
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Figura 1.1: Grafico tomado de [7]. (a) Crecimiento de las publicaciones referentes a LiNbO3 durante
1997-2021. (b) Grafica de pastel de las areas de investigacion sobre LiNbOs.

Dado que para este trabajo se estudiaron principalmente sus paredes y dominios ferroeléctricos,
se podria abrir el camino al estudio de los datos obtenidos de dichas caracteristicas de forma
simultanea al Microscopio de Fuerza Atémica. Dicho estudio toma mayor relevancia al disenar
las paredes de dominio neutras o cargadas para usarlas de tal manera que se puedan revertir sus
dominios, permitiendo el desarrollo de sensores, memristores y transistores no volatiles.

Por lo que se plantean los siguientes objetivos:

1.1. Objetivos

Objetivo General.

Desarrollar una metodologia para analizar las senales de amplitud y fase PFM obtenidas
durante el contacto en las curvas de fuerza-distancia pizel por pizel, lo cual permitird una mejor
caracterizacion local de dominios y paredes de dominio en materiales ferroeléctricos.

Objetivos Particulares.

= FEstablecer los pardmetros experimentales que permitan estudiar las senales de amplitud y fase
PFM durante la obtencidn de curvas de fuerza-tiempo.

s Desarrollar un programa en Python que permita estudiar las seniales de amplitud y fase PFM
durante la obtencion de curvas de fuerza-tiempo.

» Realizar un estudio de las sefiales de amplitud y fase PFM para obtener una mejor caracte-
rizacion local de dominios y paredes de dominio en materiales ferroeléctricos.




Introduccion.
1.2 Estructura del trabajo.

1.2. Estructura del trabajo.

Después de tener claro el objetivo general, se presentard un contexto histérico breve del AFM,
describiendo los componentes més importantes y algunos secundarios; también se mencionaréan los
modos en que se puede operar el AFM y algunas aplicaciones. Seguido a esto, se describiran los
materiales piezoeléctricos y ferroeléctricos, mencionando caracteristicas que los hacen pertenecer
a estas categorias y explicando fenémenos fisicos que presentan; conceptos que nos permitirdn
abordar la muestra en la que se concentra este trabajo, que es el Niobato de Litio (LiNbO3).
Finalmente, se describira la PFM, que es la técnica con la que analizaremos el LiNbO3, explican-
do més a detalle en qué modo se daré la interaccion punta-muestra, y qué anélisis realizara el AFM.

En el capitulo 3 se explica detalladamente el proceso que se siguié para tomar datos de la
muestra de LiNbOs, describiendo los elementos especificos que se necesitan, para qué se usan, y
como se hacen las conexiones para obtener los datos del AFM y almacenarlos de forma externa.
Por dltimo, se da una descripcién general del funcionamiento del coédigo que se desarrollo,
describiendo a grandes rasgos las partes mas importantes.

En el capitulo 4 se describe cada seccién del codigo desarrollado, explicando qué se busca
hacer y qué es lo que se obtiene; se muestran las graficas que se obtienen y las lineas del codigo
que las generan. Se comparan las imagenes reconstruidas con las iméagenes que genera el AFM, re-
saltando las diferencias que se observan, ademés de describir la interpretacion fisica de las imagenes.

En el capitulo 5 se presentan las conclusiones, explicando qué se resume de todo el trabajo
y analizando si se cumplieron los objetivos particulares y el objetivo general. En el apéndice se
adjunta el cddigo completo, para que pueda ser usado por quien lo necesite y lo pueda modificar
segun sus necesidades.







Capitulo 2

Marco Teoérico.

En este capitulo se estudian las principales caracteristicas de los materiales piezoeléctricos y
ferroeléctricos; en seguida se presentard el material con el que se trabajo, dando una descripciéon
general de éste. Finalmente, se describe el AFM vy la técnica de PFM en modo Pinpoint, mediante
la cual se obtienen las curvas de fuerza.

2.1. Materiales Piezoeléctricos

La piezoelectricidad es un fenémeno que se produce en ciertos cristales. Al ser sometido a
una fuerza o tensiéon mecénica, la estructura interna del material se polariza, produciendo una
diferencia de potencial. Este fenémeno fue descubierto por Pierre y Jacques Curie en 1881, quienes
experimentaban con cuarzo, el cual arrojaba chispas cuando se comprimia [8].

La piezoelectricidad es un fenémeno que se puede presentar en algunos materiales, caracteriza-
dos principalmente por la falta de centro de simetria a nivel molecular. Los materiales piezoeléctri-
cos pueden ser naturales (que no se modifican), o sintéticos, donde se hace un procesamiento para
que se presente el fenémeno. Podemos describir la piezoelectricidad como la relacién lineal entre
la tensién X aplicada a un material piezoeléctrico, y la densidad de carga resultante D;; esto se
conoce como efecto piezoeléctrico directo, que se describe de la siguiente forma:

D; = d;jr Xk (2.1)

Donde d;j; es un tensor de tercer grado [9]. Al deformar el material, microscépicamente
también deformamos su estructura molecular, provocando un desplazamiento en sus cargas
internas, formando dipolos en todo el material. Los dipolos son los responsables de generar la
diferencia de potencial, cuya direccién esta relacionada con la fuerza aplicada [10].

El fenémeno piezoeléctrico es bidireccional, lo que quiere decir que se puede dar de forma
inversa, es decir: aplicando un campo eléctrico externo, la estructura molecular se deforma. Las
distancias interatomicas (longitud de los enlaces), cambian debido al momento dipolar, haciendo
que el material se deforme [11], ver imagen 2.1.

Estos materiales tienen aplicaciones muy utiles, como en el Microscopio de fuerza atomica,
que utiliza cerdmicas piezoeléctricas para poder controlar movimientos pequenos y precisos en
la plataforma X-Y. Los encendedores eléctricos utilizan un cristal piezoeléctrico que golpea el
mecanismo de encendido, provocando una chispa sobre la salida del gas. También se encuentran
presentes en altavoces, micréfonos, sonares, sensores, etc. [12]



Marco Teérico.
2.2 Materiales Ferroeléctricos
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Figura 2.1: Efecto Piezoeléctrico. En la tensién se le conoce como efecto piezoeléctrico directo y la
deformacion como efecto piezoeléctrico inverso.

2.2. Materiales Ferroeléctricos

Los materiales ferroeléctricos poseen una estructura cristalina con ausencia de centro de
simetria y una polarizacién eléctrica espontanea; esto quiere decir que no necesitan de un campo
eléctrico o una tension externa para estar polarizados. Si esta polarizacion puede ser invertida por
un campo eléctrico externo, es entonces un ferroeléctrico.

El comportamiento ferroeléctrico normalmente se presenta cuando el material se somete a
bajas temperaturas, ya que esto produce cambios en la fase estructural. La temperatura de
Curie es el punto de inflexién, ya que, por encima de esta temperatura, el material pierde sus
propiedades ferroeléctricas y entra en una fase paraeléctrica; pero debajo de esta temperatura, sus
caracteristicas ferroeléctricas estan presentes [12].

Polarizacion

& &

5
Campo
J Eléctrico

6 /J

Figura 2.2: Ciclo de histéresis ferroeléctrica.
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La polarizaciéon de estos materiales se puede describir con ciclos de histéresis ferroeléctrica,
ver imagen 2.2. Este ciclo describe cémo aumenta la polarizaciéon conforme aumenta el campo
eléctrico aplicado, hasta obtener un méximo denominado “Polarizacion de Saturacion (Psat)”; en
ese punto, todos los dipolos eléctricos se orientan hacia el mismo sentido [13, 14].

Por el contrario, cuando no se aplica ningin campo eléctrico, se encuentra el punto “Polari-
zacién Remanente”; en este caso, los dominios cambiaran de direccién y no estarén orientados al
mismo sentido. El campo necesario para llevar la polarizacion a cero se llama “Campo Coercitivo”.
Finalmente, cuando se aplica un campo eléctrico inverso, se obtiene una nueva orientacién de los
dominios, pero todos orientados al mismo sentido.

Los dominios ferroeléctricos se forman para minimizar la energia electrostatica del campo eléc-
trico aplicado y la energia elastica asociada a la fuerza aplicada. Estos dominios estén distribuidos
de tal forma, que un dominio tiene un mismo sentido u orientacién, pero sus dominios vecinos
son diferentes. Los dominios estan separados por paredes que nos indican dénde y como estan
distribuidos los dominios [9].

2.2.1. Niobato de Litio

El niobato de litio (LiNbO3) es un cristal sintético compuesto de litio, oxigeno y niobio. Se
produce mediante el método Czochralski, con la fusién de Nby,O5 y LioCOs, y con una tempera-
tura de 1,265°C se obtiene el crecimiento cristalino [12, 15]. Fue sintetizado por primera vez en
1949 por Matthias y Remeika. Este cristal es reconocido por tener propiedades electro-épticas y
acusto-opticas, ademéas de contar con propiedades piezoeléctricas y ferroeléctricas, entre otras.

El LiNbO3 es un soélido transparente en la region visible del espectro; tiene una estructura
cristalina perovskita, esto quiere decir que es una cerdmica cuya formula quimica es ABQOs; don-
de el cation A es demasiado grande, provocando distorsion en la celda unitaria (ver imagen 2.3). [16]
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Figura 2.3: Estructura perovskita ABOs.

Las estructuras perovskitas se describen con ABOQs3; esto quiere decir que el cristal esta
compuesto por tres elementos quimicos diferentes, presentes en una proporcion 1:1:3. Los atomos
A y B son cationes metélicos. A se ubica en las posiciones de las esquinas del cubo, B se ubica en
el centro del cubo, por ser el de mayor radio; y O se encuentra en los centros de las caras [14].
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Dependiendo de las distorsiones que sufra la estructura, dan lugar a diferentes fenémenos, por
ejemplo, el movimiento de los atomos A y B provoca la polarizacion de la celda unitaria. Los
desplazamientos de los atomos o la incorporaciéon de otros, hacen que los compuestos adquieran
nuevas propiedades fisicas y quimicas.

Retomando al LiNbOs, su estructura cristalina estd compuesta por oxigenos agrupados en
planos, lo que da lugar a octaedros distorsionados. Esta estructura coloca un ion de Litio y de
Niobio en el “centro” de uno de cada tres octaedros [17]. Cuando LiNbOj tiene un desplazamiento
a lo largo del eje ¢ de los elementos Niobo y Litio, estos cambian de posicién; ahora los cationes
de Litio pasan a tomar el lugar del Niobio y éste, a su vez, se desplaza con respecto del centro
del octaedro. El desplazamiento de ambos cationes en la misma direccién provoca que el material
tenga una polarizacién espontanea, por lo que el material contaré con la caracteristica ferroeléctrica.

En el presente trabajo se utilizé un cristal de LiNbOs3, periédicamente polarizado, que es una
muestra estdndar para la microscopia de piezorespuesta de fuerza atémica.
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Figura 2.4: Estructura del LiNbOs.

2.3. Microscopia de Fuerza Atémica

Los Microscopios de Sonda de Barrido (SPM) son una amplia familia de instrumentos,
los cuales utilizan sondas delgadas para hacer un barrido de la superficie de la muestra. Al
momento de barrer la superficie, la sonda registra la interaccion, almacenando los datos que se uti-
lizan principalmente para producir imagenes de alta resolucion de la interacciéon punta-muestra [18].

Uno de los mas importantes instrumentos del SPM es el Microscopio de Fuerza Atémica
(AFM), inventado en 1985 por Binnig, Quate y Gerber [19]. El AFM es un microscopio de fuerza
de barrido, propuesto para solucionar algunas limitaciones de la Microscopia de Tunelamiento
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(STM) [20], ya que éste solo puede obtener imégenes de muestras conductoras o semiconductoras
en el vacio.

Figura 2.5: AFM modelo XE-7 de Park Systems del laboratorio de materiales, Facultad de Ciencias
Fisico Matemaéticas, BUAP.

La versatilidad del AFM permite analizar la muestra en diferentes medios, como liquidos, o
en el vacio, para medir distintas propiedades como eléctricas, magnéticas, 6pticas, etc. Segin se
necesite sin alterar la muestra [21]. El funcionamiento del AFM consiste en una sonda que puede
tener forma piramidal, conica o en forma de v. La sonda estd montada en un extremo de un brazo
voladizo (cantiléver) el cual, a su vez, estd montado en un escaner cerdmico piezoeléctrico interno
que permite controlar el barrido del cantiléver; es decir, la posicion lateral y vertical en relacion a
la muestra (ver imagen 2.6) [22].

Los cambios de posiciéon que presente la punta, se registran con un laser rojo de 633nm
de longitud de onda, el laser mas popular para el AFM. Mediante un diodo laser, se refleja
el haz de luz laser en la parte posterior del cantiléver (a la altura donde se encuentra la
punta); el cantiléver reflejara la luz del laser y la dirigird hacia un detector de posicionamiento,
compuesto por un fotodiodo dividido en cuatro cuadrantes. Cualquier deflexién del cantiléver pro-
duciré un cambio en el punto reflejado en el fotodiodo, que se transformara en senales digitales [23].

Otros componentes importantes del AFM son:

= Plataforma X-Y compuesta de cerdmica piezoeléctrica para amplificar el recorrido. Cubre,
generalmente, un rango de 30 pm a 100 pm.

s Plataforma Z compuesta de un actuador piezoeléctrico capaz de expandirse hasta 12 pm
ademaés de un sensor para monitorear el actuador.

Para analizar las caracteristicas de nuestra muestra, podemos operar el AFM en modo
contacto, no contacto o contacto intermitente. En el modo de contacto, el cantiléver recorre
la superficie de la muestra, teniendo deflexiones segin su topografia. En éste se obtiene una
resolucién atémica alta; sin embargo, no se recomienda para muestras blandas, ya que puede
rayarlas [24]. En el modo no contacto, el cantiléver se hace oscilar en una frecuencia cercana a
su primera frecuencia de resonancia. Se acercara a la muestra lo suficiente para que el cantiléver
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Figura 2.6: Diagrama de AFM simplificado.

pueda sentir la fuerza de Van der Waals y registrarla. Con estos cambios en la oscilacion del
cantiléver, se pueden formar imégenes topogréficas [25]. En el modo contacto intermitente o
Tapping, el cantiléver oscila cerca de su primera frecuencia de resonancia; esta senal se usa de
referencia, ya que al momento de empezar el recorrido para acercarse, al momento del contacto
y al alejarse con la muestra, la senal de referencia cambia por la interacciéon con el campo de
la muestra [26]. Esta interaccion nos da informacion sobre la topografia, campos eléctricos, etc. [27].

Entre las aplicaciones més destacadas de la AFM se incluyen el estudio de superficies biologicas,
analisis de mecéanica celular, caracterizacién de materiales semiconductores, ademés de investiga-
ciones sobre propiedades piezoeléctricas y ferroeléctricas. Esta técnica ha sido fundamental en el
avance de la ciencia de materiales, ya que permite manipular &tomos y moléculas individuales, lo
que abre nuevas oportunidades en el disefio de nanomateriales y en el desarrollo de dispositivos de
almacenamiento de datos.

2.4. Microscopia de Piezorrespuesta de Fuerza Atémica

La Microscopia de Piezorrespuesta de Fuerza Atémica (PFM, por sus siglas en inglés), es
una técnica derivada de la Microscopia de Fuerza Atémica (AFM), desarrollada a partir de los
avances en la AFM en la década de 1980. Su evolucién permitio estudiar materiales ferroeléctricos
y piezoeléctricos a nivel nanométrico. E1 PFM se utiliza para medir la respuesta piezoeléctrica
inducida por un campo eléctrico aplicado a la superficie de un material, lo que lo hace clave para
investigar propiedades eléctricas y mecanicas de materiales avanzados, como los utilizados en
dispositivos de memoria.

Para poder realizar la técnica de Microscopia de Piezorrespuesta de Fuerza Atémica o PFM,
necesitamos de un cantiléver con propiedades conductoras, ya que, por medio de esta punta,
podremos aplicar un voltaje AC para inducir un voltaje variable o DC para un voltaje estéatico o
continuo a nuestra muestra ferroeléctrica. Las opciones méas populares de cantiléver que se usan
son aquellas con recubrimientos de Cr/Pt, Au, entre otros.
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El voltaje aplicado en la punta o Vi, crea un campo eléctrico definido:

V%ip = VDC -+ VAC cos(wt) (22)

Donde Vp¢ es el voltaje con polarizacién en DC, V¢ es el voltaje con polarizacion en AC y w
es la frecuencia de la polarizacion AC.

La muestra, al ser un material piezoeléctrico sufrira el efecto piezoeléctrico inverso, provocando
que los dominios ferroeléctricos se expandan o se contraigan, dependiendo de la direcciéon del
campo eléctrico. Al momento de tocar la muestra con el cantiléver, la contraccion o expansion de
la muestra provocard una disminucién o un aumento en la deflexion [28]. Este cambio A se mide
con un amplificador lock-in:

A= A+ Ay cos(wt + ) (2.3)

Donde Ay es el desplazamiento de la superficie y ¢ es el cambio de fase entre el voltaje Vac y
la deformacion inducida por el voltaje A;, es:

ocC
Ay =depsVac + %(VDC —Vs)Vac (2.4)

El primer término es el efecto real de piezorespuesta descrita por el piezocoeficiente dcs s, y el
segundo término es una deformacion electrostética local, causada tanto por la tension de Maxwell
local como por la no local. Vg representa el potencial de superficie y C es la capacitancia total del
sistema voladizo-muestra [29].

. Muestra ferroeléctrica
Base

. Cantilever

Punta con recubrimiento
conductor

. Controlador SPM

. Tierra

. Amplificador Lock-in

. Generador de funciones

PON =

Figura 2.7: Diagrama de la técnica PFM utilizado para este trabajo.

Las senales de amplitud y fase se obtienen, al igual que la topografia, con la deflexién del
cantiléver. La fase indica la orientacion de la polarizaciéon del dominio donde la punta este
tocando, por lo que si la polarizacién del dominio esta orientada de forma paralela con el campo
eléctrico, la respuesta piezoeléctrica estara en fase con la excitacion, provocando una deformacion
positiva o expansiéon. Por otro lado, si la polarizacién del dominio esta orienta en sentido antipa-
ralelo al campo eléctrico, la respuesta estara desfasada y esto hara que el material se contraiga [30].

Generalmente, la sefial de amplitud (ver imagen 2.9) que se registra del fotodetector es muy
pequena, y se puede perder un poco entre el “ruido”; por lo que no se puede obtener una medicién
precisa. Para obtener una senal tutil, se utiliza un amplificador lock-in, capaz de detectar senales
pequenias [31].
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La amplitud indica la posicién de las paredes del dominio. Si la pared que separa a los
dominios esté orientada de forma opuesta respecto a la polarizaciéon espontanea, se conoce como
pared de 180° (pared de dominio ferroeléctrico); y las que separan regiones con polarizacion
perpendiculares, y que difieren de orientacién respecto a la deformacién, son paredes de 90°
(pared ferroelastica, aunque también es una pared ferroeléctrica, ya que también esta orientada
de forma opuesta a la polarizacion) [9]; ambos tipos de paredes pueden reducir los efectos de los
campos eléctricos despolarizantes. La formacion de estas paredes depende de la simetria de las
fases ferroeléctricas y no ferroeléctricas del material (ver imagen 2.8).

Figura 2.8: Imagen de la Fase de 128 pixeles generada por el AFM.

Figura 2.9: Imagen de la Amplitud de 128 pixeles generada por el AFM.

2.4.1. PFM en modo Pinpoint

En el modo Pinpoint o tapping en PFM, se hace oscilar el cantiléver para que éste toque el
material periédicamente. Con esto la punta solo estard en contacto con la muestra durante un
tiempo minimo, reduciendo el dano a la muestra y permitiendo que la punta mejore la calidad de
las imagenes generadas; esto sucede porque la punta, al no estar tocando la muestra todo el tiem-
po, puede registrar de manera mas precisa variaciones provocadas por la piezorespuesta inversa [32].

12
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Durante las pequenas ventanas de tiempo donde la punta entra en contacto con el cantiléver,
se cierra el circuito, permitiendo que un voltaje AC pase de la punta conductora a la muestra
de LiNbOs. El voltaje AC genera un campo eléctrico que provoca la piezorespuesta inversa en el
material, por lo que la punta, al entrar en contacto, podra registrar las deformaciones mecéanicas.
La amplitud y la fase de la oscilacion de la punta van a cambiar al momento de tocar la muestra.

2.4.2. Curvas de fuerza

Las curvas de fuerza son gréaficas que muestran la interaccion de la punta y la superficie de la
muestra en funciéon de la distancia o el tiempo. Las curvas pueden diferir segin el modo en que la
punta interactte con la muestra.

En la figura 2.10, podemos ver como la punta interactia con la muestra, mostrando donde la
grafica cambia de direccién, indicando que comienza a sentir la fuerza de repulsion. Después llega
a un punto minimo que se conoce como Fuerza de adhesion, para finalmente comenzar a alejarse
de la muestra, provocando que la punta sienta un amortiguamiento de oscilacién, para finalmente
regresar a su estado inicial.

Con los datos obtenidos podemos analizar y reconstruir mapas de volumen de fuerza. “Las

curvas de fuerza-distancia son una representaciéon grafica de la fuerza aplicada en funcién de la
distancia entre la punta y la muestra.” [32]

Visualizacién del Canal Fuerza.

lMF

Amortiguamiento de
Tiempo de oscilacion
separacion

—>
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contacto repulsivo
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. Adhesion
Tiempo de contacto

P »
< »

389800 389850 389900 389950 390000
Namero del dato

Figura 2.10: Gréfica de Fuerza vs nimero de dato.
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Capitulo 3

Metodologia

El desarrollo de una metodologia que permita estudiar las senales de amplitud y fase durante
el breve contacto entre la punta y la muestra, es uno de los objetivos planteados para este trabajo;
por lo que se busca detallar el procedimiento que se siguié6 durante una fuerza vs tiempo, para
preparar el AFM y todos sus componentes, como la muestra y la punta.

3.1. Medicion PFM

3.1.1. Piezorespuesta de Fuerza Atémica

Retomando la teoria expuesta en el Capitulo 2, en este trabajo se utilizara la Microscopia
Piezorespuesta de Fuerza Atomica (PFM), pero primero se describira la muestra.
La muestra que se us6é es AR-PPLN TEST SAMPLE - MOUNTED ON 15MM SAMPLE PUCK.
Esta es una muestra de Niobato de Litio de 3mm x 3mm con un grosor de 0.5mm, montada en
un disco de acero inoxidable. Se usa por su confiabilidad en practicas, ya que ha sido ampliamente
estudiada y se conocen sus caracteristicas, como su polarizacién periddica. Esto quiere decir que
tiene un patrén alterno de dominios ferroeléctricos de franjas de 10 pm, con polarizacién opuesta.

kA

/4

3
g __‘//
=

Figura 3.1: Muestra de Niobato de Litio tomada de [33].

15



Metodologia
3.1 Medicion PFM

La superficie de la muestra se limpia con un hisopo de algodén remojado en acetona, para
quitar basuras sin rayar la muestra. Esta se coloca en una base que tiene soldado un cable, que se
conectard para completar el circuito eléctrico necesario en PFM.

En el AFM se usa una punta ElectricCont-G de Budget Sensors. Esta tiene un recubrimiento
de Cromo y de Platino en ambos lados del cantiléver, lo que permite conducir la electricidad y
reflejar el laser del AFM. Tiene una longitud de 450 yum, un ancho de 50um y un grosor de 2 um.

El Microscopio de Fuerza Atémica es el modelo XE7 de Park System. Este modelo tiene un
cabezal desmontable que facilita la colocacién de la punta en la posicion deseada. El cabezal se
modifico de tal forma que permite tener un cable, por el cual se pasaré el voltaje necesario para pro-
ducir un campo eléctrico. Se pega con pintura de plata de TED PELLA, INC. La pintura se llama
Pelco Conductive Silver Paint. Esta pintura es importante, ya que con ella pegaremos la base de la
punta al cabezal, ademéas de que permite el paso del voltaje hacia la punta. Se deben esperar unos
30 minutos aproximadamente para que seque la pintura, y asi no se desprenda la punta del cabezal.

Figura 3.2: Pintura de Plata.

Una vez que se conecten los cables del cabezal y de la muestra, se enciende el controlador SPM
del AFM. El controlador ayuda a ir registrando y almacenando los datos de la interacciéon punta-
muestra. Cuenta con canales de salida, que permiten extraer las sefiales de manera individual. Para
este trabajo, se hizo uso de algunas de las salidas. Los canales usados fueron:

= A-B: registra la posicion del cantiléver detectado con los fotodiodos. Estos datos permiten
reconstruir la topografia y las curvas de fuerza, pixel por pixel.

s Frame: permite saber dénde comienza a tomar datos el controlador y donde termina.
= Line: delimita el comienzo y el fin de una linea compuesta de pixeles.

= Pixel: registra el inicio y el fin de cada pixel.

s AUX 1: digitaliza la sefial externa de amplitud proveniente del amplificador lock-in.

s AUX 2: digitaliza la sefial externa de fase proveniente del amplificador lock-in.
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Figura 3.3: Controlador SPM del AFM modelo XE-7 de Park Systems.

El controlador SPM va conectado a la computadora y, haciendo uso del programa SmartScan,
se ajusta la camara del microscopio, la distancia del cantiléver, el modo Pinponit, entre otras

generalidades.

Para extraer los datos sin procesamiento del controlador SPM, se hace uso de una tarjeta DAQ
NI USB-6356. Con esta tarjeta, las senales captadas por el controlador SPM se convierten en
senales digitales, que se pueden guardar en alguna computadora. La tarjeta ya mencionada cuenta
con 8 canales analégicos de entrada, sin embargo, para este trabajo solo se usaron 6 canales, en los
cuales se conectaron las salidas del controlador SPM de la siguiente forma:

Canales DAQ | Canales SPM
0 Frame
Line
Pixel
AUX1
AUX2
A-B

T W N =

Tabla 3.1: Relacion de los canales de entrada de la tarjeta DAQ y los canales de salida del contro-
lador SPM.

¢desseovsavnavave @

Figura 3.4: Tarjeta DAQ.
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Figura 3.5: Canales de entrada a la DAQ.

Se usé del programa “AFMDAQ Acquisition “, desarrollado por el Mtro. David Fernandez
Brito en su trabajo de tesis [34]; con ayuda de este programa y la tarjeta DAQ, la informacion del
SPM que sale de sus canales pasa por la tarjeta hacia el programa “AFMDAQ Acquisition “; éste
los guarda en forma de un archivo CSV (Valores Separados por Comas).

Para generar el voltaje necesario para crear un campo eléctrico en la muestra, se usa el
generador de funciones KEYSIGHT 33500B Trueform Waveform Generator, que puede generar
senales comunes como cuadradas, rectangulares, o senales complejas como las sinusoidales
moduladas. Por medio de este dispositivo, se introduce la sefial de referencia -que sera el voltaje-
al lock-in, que a su vez la manda al controlador SPM; controlando su frecuencia, amplitud fase y
la forma de la onda de manera precisa.

2440 54

-s/l@aBO0GBE
Figura 3.6: Generador de funciones KEYSIGHT 33500B Trueform Waveform Generator.

Se hace uso de un amplificador lock-in modelo SR865A, de Stanford Research Systems. El
amplificador se usa para detectar senales muy pequenas, que al mezclarse con ruido se pueden
perder, en este caso, se usa para poder detectar las senales de amplitud y fase que experimenta el
cantiléver. La senal de entrada (cantiléver) se superpone con nuestra sefial de referencia, para que
la primera se vea afectada. Finalmente, el amplificador lock-in amplifica la senal modulada que
esta en fase con la senial de referencia, y la manda a la tarjeta DAQ para almacenarla.
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Figura 3.7: Amplificador lock-in modelo SR865A de Stanford Research Systems.

3.1.2. Analisis de imagenes con Gwyddion

El programa Gwyddion es un software desarrollado por David Necas y Petr Klapetek,
del Departamento de Nanometrologia del Instituto Checo de Metrologia. Este programa esta
orientado a visualizar y analizar datos de Microscopia de Sonda de Barrido (SPM); admite
muchos formatos en los que cominmente se guardan estos datos, lo cual permite hacer el ana-
lisis a campos de altura, visualizar y manipular las imagenes que se obtienen, entre otras funciones.
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Figura 3.8: Ment del programa Gwyddion.
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Para este trabajo se escogié el programa Gwyddion, ya que es un software libre y permite
analizar imagenes en formato tiff; éste se usdé para analizar las imagenes que se obtenian del
AFM de las primeras muestras. Se quitaba el ruido para poder ver més claro algunos detalles de
contornos, o la forma de la topografia; podia cambiar el espectro de colores para marcar més los
tonos oscuros y claros, obtener una imagen en 3D que permita visualizar el eje z para entender
mejor la profundidad de las zonas oscuras, y finalmente para transformar estas imégenes en
matrices, que al final se volvian a reconstruir en imagenes.

Primero se analizo una muestra de glébulos rojos, donde se obtuvo la topografia de un glébulo
rojo. Estas imAgenes se analizaron en el programa Gwyddion y se fueron limpiando de ruido;
se cambiaron los colores y se obtuvieron imagenes en 3D para observarlo mejor. Finalmente, se
guardo una de las imagenes en un archivo txt para después reconstruir la imagen a partir de la
matriz obtenida.

Por ultimo, se trabajo con la coraza de un escarabajo, haciendo el mismo procedimiento que
en el glébulo rojo, obteniendo lo siguiente:

057 um

7 045pum

c) d)

Figura 3.9: Imégenes de entrenamiento: a) topografia de un globulo rojo obtenida con AFM, b)
modelo 3D del globulo rojo, obtenido con el programa Gwyddion, c) topografia de la coraza de un
escarabajo obtenida con AFM, y d) modelo 3D de la coraza obtenido con el programa Gwyddion.
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3.1.3. Programacién en Python

Puesto que los archivos csv resultantes llegan a contar con méas de 500, 000 datos por canal,
se decidié usar el lenguaje de programaciéon en Python; ya que Python proporciona un ambiente
sencillo, que es facil de aprender para quien se inicia en la programacion, es facil de leer ya que la
sintaxis se asemeja al inglés, esta orientado a objetos, entre otras ventajas [35].

El lenguaje de Python fue creado a finales de los 80’s en Holanda por Guido van Rossum, y a
inicio de los 90’s publico la primera version [36].
El codigo (que se puede ver completo en el apéndice) comienza en las primeras tres lineas, llamando
a las bibliotecas que seran necesarias que son [37]:

s Pandas: para leer el archivo csv, asignar nombres a las columnas y poder manipularlas de
forma independiente.

= Numpy: para realizar calculos numéricos y el anélisis del gran volumen de datos, esta biblio-
teca procesa los datos de manera eficiente y rapida.

= Matplotlib: del cual usaremos la funcién de pyplot, la cual nos permitira visualizar los datos
en graficos 2D y 3D, ademés de personalizarlas poniendo etiquetas a los ejes, texto u otros
elementos necesarios para describir la grafica.

De la biblioteca Pandas se usa pd.read csv. Esta funciéon sirve para importar los datos del
archivo csv. A cada columna del archivo de datos csv le asignamos un nombre, utilizando los
corchetes [‘nombre de la columna en el archivo csv”’].values para hacer referencia a la columna
que se quiera llamar.

Se grafican los datos con sus respectivos nombres, colores y le damos un nombre a la gréfica.
Cuando la ventana emergente de la grafica aparezca, es necesario ir haciendo zoom en el centro de
los datos, ya que debemos ver que hemos colocado los nombres correctos a las columnas que les
corresponden y no tener algunas columnas combinadas. El zoom a la grafica se le hace al centro
de los datos ya que al inicio y al final hay datos que sobran.

DERIVADA DEL CANAL FRAME

El canal “Frame” nos indica en qué parte de los datos el AFM comienza a hacer mediciones,
ya que el total de los datos del archivo CSV se obtienen con “AFMDAQ Acquisition” que graba
lo que el AFM registra en el punto en el que se encuentra, incluso antes de comenzar a generar
una imagen en el programa “SmartScan”, por lo que hay datos de sobra al inicio y al final. Es
por esto que se procede a obtener la derivada del canal “Frame”, para poder ver en qué parte del
inicio de la imagen hay cambios significativos, estos cambios indican el inicio y el fin de una imagen.

Utilizando la funcién np.gradient se obtiene la derivada en cada elemento de la columna
“Frame”. Se declaran variables para obtener los maximos y los minimos de los datos de la derivada.
Para poder encontrar los indices donde los valores de la derivada den un salto significativo se
utilizan dos valores umbrales, a estas variables le asignan un valor cercano al del valor Maximo y
Minimo de la derivada.

Con la funcion np.where se encuentran los indices donde sus valores cumplan la condicién de
ser mayores o menores al umbral segin el caso. Finalmente, los indices obtenidos se guardan en
una lista y los valores de estos indices en otra lista. Con estos indices se puede ver que el AFM
comenz6 a hacer mediciones después del primer indice con valor minimo y terminé en el segundo
indice con valor méximo.
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DERIVADA DEL CANAL PIXEL

El AFM hace un barrido de prueba de dos lineas, una ida y un regreso, por lo que se debe
obtener la derivada del canal pixel para ver donde sus valores cambian, obtener los indices y poder
determinar a partir de qué indice se tomaran los datos con los que se va a trabajar utilizando el
mismo codigo para el canal “Frame”.

DERIVADA DEL NUEVO CANAL PIXEL

Ya que se ha localizado dénde termina la segunda linea del canal pixel, se definen nuevas
variables a y b para poder eliminar los datos que no sirven y limitar el procesamiento de datos
solo a los que se necesitan. Se obtiene de nuevo la derivada en el canal Pixel para tener mejores
resultados, esta vez, declarando un umbral méas cercano a los valores maximos y minimos de la
derivada del canal.

RECONSTRUCCION DEL NUEVO CANAL PIXEL

Seguido a esto, se realiza una reconstrucciéon a la grafica del canal pixel con el fin de rellenar
los huecos que lleguen a faltar en las lineas de cada pixel. Se usa la biblioteca scipy.interpolate.
La biblioteca scipy sirve para hacer funciones avanzadas en el procesamiento de numérico basadas
sobre Numpy. Especificamente importamos interpld que permitira hacer interpolacién lineal, con
esto se rellenan los datos faltantes [38].

CORRECION DE INDICES

De la lista de indices x 64 2, se puede ver que algunos indices tienen un tercer valor
consecutivo que provoca errores al obtener los valores méximos de la Amplitud, por lo que se
eliminan estos elementos. Para corregir esto, se hace una nueva lista para almacenar los valores
que genere el ciclo for. En el ciclo for se somete la lista z 64 2 a un anélisis para eliminar los
valores que no cumplan la condicién. En el caso de otros archivos csv, presentan un error diferente
que consiste en tener valores aislados, es decir, que no son consecutivos del elemento anterior y
que no tienen un valor consecutivo, por lo que también se corrige con un ciclo for para eliminar
estos valores. Esto también se puede corregir de forma manual, buscando en las graficas donde los
valores méaximos no son correctos y asi poder eliminar el indice de la lista x 64 2.

MATRIZ DE AMPLITUD

Usando un ciclo "for", se declara una variable que recorrera la lista de los indices obtenidos de
la reconstruccién de la derivada del canal pixel, para obtener el valor méaximo del canal Amplitud,
pero los ird recorriendo en pares; esto significa que la variable se posicionara entre el valor 0 y 1
de la lista de indices del canal pixel, y ahi obtendra el méximo de Amplitud; sucesivamente ira
conel 2y 3,4y 5, etc. Es necesario recalcar que debe de ser entre estos valores, ya que si los toma
por ejemplo entre los indices 1 y 2, la punta del AFM no esta en contacto con el material en ese
momento, por lo que el maximo tomado ahi, serd incorrecto. Se declaran variables para marcar el
inicio y el fin donde la variable del ciclo for realizaré el codigo.

Mientras el ciclo for recorre la lista en pares de los indices, se guardan los valores méximos
de Amplitud en una lista. Cuando termine esto, se usa la funciéon np.argmaz, que sirve para
encontrar los indices de un valor méximo a lo largo de un eje. Para poder obtener el indice donde se
encuentra cada uno de los maximos obtenidos se le suma el valor del indice donde se inici6 el ciclo
y asi, mientras se obtienen los valores maximos de Amplitud, se obtienen los indices de estos valores.
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Una vez que se tengan los valores maximos en la lista, se les da forma de matriz de 128x64,
de esta se toman las filas pares que marcan la “ida” de la punta del AFM y con la funcién
plt.imshow() el programa dara la imagen construida con la matriz.

MATRIZ DE FASE

Para el caso de la senal de fase, se obtiene su imagen tomando los indices donde la senal de
amplitud tiene sus valores maximos. Con el ciclo for obtenemos el valor maximo de la senial de
fase en el indice de la lista y se almacenan en una nueva lista. A estos también se les da forma de
matriz de 128264 para poder generar la imagen con las filas pares.

MATRIZ DE FUERZA

Finalmente, para los valores de fuerza, se reconstruye una imagen que muestre la fuerza de
adhesion. El valor que se necesita es el minimo en cada toque de la punta, por lo que se usa el
codigo de la Matriz Amplitud; creando 2 listas vacias nuevas para almacenar los valores minimos
de la senal de fuerza y sus indices. Teniendo estos valores, se convierten a una matriz de 128264 y
se obtiene la imagen final.

Programa Python
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Figura 3.10: Diagrama de flujo del cédigo en Python.
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Capitulo 4

Analisis y discusion de resultados

4.1. AnaAlisis de las imagenes derivadas del programa Python

Una vez que se ha detallado como esta estructurado el cédigo realizado, en este capitulo se
mostraran las graficas e imégenes que se obtienen, analizdndolas y explicando su importancia.

Visualizaciéon de datos

160000 180000 200000 220000 240000 260000

a) b)

Vv
il - | )

167500 170000 172500 175000 177500 180000 182500 185000 168200 168400 168600 168800 169000

11

——

c) d)

Figura 4.1: Zoom progresivo de la visualizacion de los canales amplitud (rojo), fase (Azul), frame
(verde), fuerza (negro) y pixel (amarillo). En la figura 4.1 (a) se pueden apreciar algunos canales
como el de fase, pixel y un poco el canal de fuerza, es por esto que se hace un zoom progresivo
como se puede ver en las imégenes (b) y (c), llegando hasta (d) donde ya se pueden apreciar los
demas canales y su comportamiento.
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Una vez que se les ha asignado nombre a las columnas, es importante poder visualizar las
graficas juntas, esto permite ver como se comportan los datos, detectando a simple vista donde
la punta tiene interaccién con el material, sobre todo, se puede observar la grafica de fuerza que
describe la interaccién y las seniales de amplitud y fase que se analizaran para observar los efectos
piezoeléctricos inversos del material. Ademaés, se puede ver los datos sobrantes y donde estan
marcados cada uno de los pixeles.

Derivada del Canal Frame

El canal “Frame” es el marco de la imagen, esto quiere decir que nos marca el inicio y el final
de la imagen. Es importante conocer donde inicia la imagen ya que, para trabajar con estos datos
en Python, no se toma en cuenta toda la informacion, solo lo que se encuentra dentro del marco o
“frame”.

Grafica del Canal Frame.

20

2.5

)
o
!

Valor del Dato
i
n
;

1.0 1

0.5

0.0 4

T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Numero del dato 1e6

Figura 4.2: Datos del Canal Frame.

Grafica del Canal Frame y su Derivada.
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Figura 4.3: Datos del Canal Frame (verde), su Derivada (rojo) y los puntos de cambio (azules).
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Sin embargo, la gréafica puede presentar lineas extras que se vuelven un problema para decidir
donde tomar los datos, es por esto que se busca su derivada. Los datos reales se toman entre el
b
primer indice de valor minimo y el segundo indice de valor maximo.

En la grafica 4.3 se puede ver que al momento de derivar los datos del canal frame, obtenemos
12 puntos especificos donde la grafica cambia de direcciéon, aunque en la grafica se vean muy
separados, en realidad son puntos consecutivos, solo que su valor incrementa demasiado, es por
esto que se toman los datos que estan dentro de los primeros 7 puntos.

Derivada del Canal Pixel

En la grafica del canal pixel se puede ver como se marca el inicio y el fin de cada cuadro, es
importante esta delimitacién porque, para obtener las imagenes de la senal de amplitud, se buscan
los valores maximos de cada cuadro.
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c) d)

Figura 4.4: Zoom progresivo a la grafica de pixel. En la figura 4.4 (a) se puede apreciar el conjunto
de datos completos ademas de que se pueden ver los huecos parecidos a los del canal Frame. En la
imagen (b) se hace un zoom a la zona del centro donde se concentra una mayor cantidad de datos,
en la imagen (c) se logran ver 2 pixeles y su divisién interna de cada uno, finalmente en la imagen
(d) se distingue esta division como rectangulos distribuidos cada cierta distancia.

Dado que el AFM hace una prueba de 2 lineas, una ida y un regreso, estas lineas se deben
quitar para no incluirlas en el anélisis de la informacion. Para quitarlas se obtiene la derivada de
la senal, con esta derivada se obtienen los indices de los cambios de la gréfica y se delimitan todas
las senales con los indices, usando el indice final de la segunda linea del pixel y el segundo indice
de valor maximo del canal frame.
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Grafica del Canal Pixel y su Derivada.
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Figura 4.5: Canal Pixel y su Derivada.

Derivada del Nuevo Canal Pixel

Una vez que se han delimitado todas las gréficas, se deriva de nuevo la sefial de pixel para
generar nuevas listas de datos y no tomar los datos de la senal completa.

Reconstruccion del nuevo Canal Pixel

Dado que la delimitacién de cada cuadro es importante, se reconstruye la senal de pixel para
completar los huecos que puedan faltar.
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Figura 4.6: Reconstruccion de Canal Pixel (rojo), Canal Pixel normal (amarillo) y los valores
maximos (punto verde).
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Correccion de Indices

Una vez que se obtienen los indices de la derivada del canal pixel, estos deben de ser revisados,
va que la senal de pixel a veces cambia de direcciéon més o menos de cuatro veces para delimitar
un cuadro, provocando que en los indices se encuentren tres elementos consecutivos o elementos
aislados, es decir que no son consecutivos de ninguno. Estos indices provocan errores ya que, al
buscar los valores maximos de la senal de amplitud, estos se buscan entre los indices, es decir si
témenos los indices 20, 21, 32 y 33 los valores maximos de amplitud se buscan entre 20 y 21 y
entre 32 y 33, pero si el programa detecta un indice como el 31, buscaria el valor maximo entre
31 y 32 por lo que ese valor estaria mal. Por esta razén se deben eliminar los indices “extras”.

834550 834560 834570 834580 34590 834600 834610

Figura 4.7: Forma de la grafica que se genera por tener 3 elementos consecutivos.

Esto se ve méas claro al momento de generar la imagen de la senal de amplitud en base de la
matriz de valores maximos, consiguiendo lo siguiente:
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Figura 4.8: Imagenes de la sefial de amplitud: (a) imagen de 64 pixeles con error de indices, (b)
imagen corregida de 64 pixeles, (c) imagen de 128 pixeles con error de indices y 8d) Imégenes
corregida de 128 pixeles.
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Figura 4.9: Imagenes de la senal de fase: (a) imagen de 64 pixeles con error de indices, (b) imagen
corregida de 64 pixeles, (c) imagen de 128 pixeles con error de indices y (d) Imagenes corregida de

128 pixeles.
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4.2. Anilisis y comparaciéon de imagenes de las senales de
Amplitud

Para formar las imagenes de las sefiales de amplitud y fase en el AFM en el modo PFM hibrido,
se calcula un promedio de la senal que se obtiene de toda la curva de fuerza vs tiempo sin embargo
esto es incorrecto ya que se pueden formar mejores imagenes tomando en cuenta el valor maximo
de la senal de amplitud en cada pixel, esto porque dicho valor se da justo antes del despegue
punta-muestra.
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Figura 4.10: Graficas de amplitud (rojo), fase (azul), fuerza (negro) y pixel (amarillo).

Para la senal de fase se usa el mismo indice del valor maximo de la sefial de amplitud, como
se puede ver en la imagen con los puntos morados marcados a la misma altura, para observar las
paredes ferroeléctricas en el mismo momento; para la sefial de fuerza se utiliza su valor minimo
que indica el valor de la fuerza de adhesion (punto morado).
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Matriz de Amplitud

Las primeras imagenes que se reconstruyen son las de las sefiales de Amplitud y Fase. Estas
imégenes representan un area de 25 m cuadradas, con calidad de 16, 32, 64 y 128 pixeles.

Figura 4.11: Comparacion de imégenes de la sefial de Amplitud, las imagenes (a), (c), (e) y (g) son
imégenes generadas con el programa SmartScan y las imégenes (b), (d), (f) y (h) son imégenes
generadas con el codigo desarrollado. Imégenes a y b son de 16 pixeles, (c) y (d) son de 32 pixeles,
(e) y (f) son de 64 pixeles, (g) y (h) son de 128 pixeles.
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Este grupo de 8 imégenes se obtienen del analisis de la muestra LiNbO3, analizada en modo
pintpoint, aplicando 1400 mV en DC y con un pico de resonancia del cantiléver en 175 kHz.

En las imagenes (a) y (b) podemos ver que no se distingue ninguna linea o pared recta, esto
por la calidad de 16 pixeles, en la imagen generada con el programa propuesto en este trabajo
(b), se distingue en la parte inferior izquierda, una zona mas oscura, pero ninguna linea marcada.
Para las imagenes (c) y (d) sigue sin presentar las lineas de las paredes, solo se pueden observar
como algunos pixeles negros se alinean en pequenos grupos cercanos.

Con forme se aumenta los pixeles de las imégenes, se pueden apreciar las paredes de los
dominios. En las imagenes (e) y (f) ya se pueden observar las lineas de las paredes de los dominios
ferroeléctricos, aparentemente se logra distinguir 5 bloques divididos por estas lineas, sin embargo,
estas lineas atn no se ven completamente continuas, en algunas secciones les faltan “pedazos”
y mayor definicién. Finalmente, en las imagenes (g) y (h) de 128 pixeles se pueden distinguir 6
bloques que son los dominios ferroeléctricos y 5 paredes de dominio; estas nos describen como se
separan los dominios con polarizaciones orientadas en sentidos perpendicularmente diferentes.
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Figura 4.12: Imagen reconstruida de la senal Amplitud de 128 pixeles con cuadricula que divide
cada 2.5 micrémetros y una barra de color que muestra el voltaje que va de 0V a 0.72V.
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Con ayuda de la cuadricula podemos distinguir el ancho de las paredes de dominio, que van de
los 3, 4 y 5 micrometros, siendo los més angostos los que se pueden ver cortados por la imagen, es
decir, los dominios del inicio y del final.

Ademaés, se logran apreciar algunos detalles de la topografia del material, como lo son las
manchas oscuras, estas nos indican que el material tiene imperfecciones en la superficie, estos
pueden ser rayaduras, golpes o incluso suciedades. Normalmente, cuando el material no se limpia
bien y el AFM registra esas manchas, lo que puede llegar a pasar es que la punta arrastra el objeto,
por lo que se debe limpiar nuevamente. En este caso, estas manchas solo son imperfecciones de la
superficie del material.

Observando las imagenes obtenidas con el sistema SmartScan, se puede notar en un principio
que la combinacién de colores oscurece la imagen, esto puede generar problemas para el investi-
gador, ya que puede dificultar la identificacion de las paredes de los dominios. Esta combinacion
de colores la da el programa por defecto, sin embargo, al analizarla por primera vez podriamos
pensar que el material es mas uniforme de lo que podria ser, ya que los tonos no son ni tan claros,
ni tan oscuros.

Esto pasa porque el programa SmartScan asigna los colores de forma lineal, es decir, el rango
completo de los valores de los datos corresponde al rango completo de la gama de colores, esto
se puede entender mejor de la siguiente forma, supongamos que tenemos un conjunto de datos
cuyos valores van del 0 al 10 y el programa usa la escala de colores “viridis”, cuando el programa
relacione los colores con los valores, al 0 le tocara, por ejemplo el color amarillo y al 10 el color
morado, por lo tanto al 5 le asignara el color que se encuentre exactamente a la mitad de la escala.

Por el contrario, en el grupo de imégenes (b), (d), (f), y (h) que se generaron con el codigo,

print (MatrizParPPAmplitud64)
> plt.imshow(MatrizParPPAmplitud64, cmap=’afmhot’, interpolation=’nearest’)

+ plt.show()

se usa la interpolacién “nearest” para que a cada valor distinto que haya en la matriz, le asigne
un color por lo que cada pixel serd un bloque solido de ese color que evitara que se generen valores
intermedios y tonos suavizados. Esto es muy util para destacar las manchas obscuras detectadas
por la topografia del material y las paredes de los dominios.

4.3. Andlisis y comparaciéon de imagenes de las senales de
Fase

Para la senal de fase, el grupo de imagenes (a), (c), (e) y (f) son las imégenes obtenidas por el
programa comercial SmartScan, como se puede ver estas imagenes también se ven “oscurecidas”
por el formato del programa, sin embargo, esto no representa ningin problema para poder
identificar los dominios ferroeléctricos los cuales podemos ver que se encuentran ordenados de tal
forma que cambian de orientacion en 180°, es decir que en cada dominio el campo esta polarizado
hacia un sentido. Esto se observa como franjas claras y obscuras que coinciden con las pardes
de la senal de Amplitud. Con forme la cantidad de pixeles aumenta los dominios se ven maés
rectos, definidos y si el material tiene alguna imperfeccién aparece, esto permite observar que los
dominios de la muestra estan ordenados de forma que un dominio tiene a su lado dominios opuestos.

Para las imagenes obtenidas del AFM, los valores del voltaje que experimenta el material van
de -10V a 10V al igual que las imagenes que se generan con el codigo sin embargo, la asignacion
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de colores es distinta (recordando lo ya descrito en parrafos pasados), podriamos pensar que el
material experimenta el voltaje de igual forma a lo largo de cada uno de sus dominios solo por la
asignacién de colores pero al determinar una nueva forma de asignarlos podemos observar que los
colores de los pixeles se concentran mas cercanos al centro en tonos naranjas y en los extremos
que son amarillo y café oscuro, es decir, experimentan voltajes més cercanos al -10, 0 y 10 que a
los valores intermedios.

Grados

Grados

Grados

Figura 4.13: Comparacion de imagenes de la senal de Fase, las imagenes (a), (c), (e) y (g) son
imégenes generadas con el programa SmartScan y las imégenes (b), (d), (f) y (h) son imégenes
generadas con el codigo desarrollado. Imagenes (a) y (b) son de 16 pixeles, (¢) y (d) son de 32
pixeles, (e) y (f) son de 64 pixeles, (g) y (h) son de 128 pixeles.
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4.3 Analisis y comparacion de imagenes de las sefiales de Fase

Al observar las franjas ordenadas alternando colores podemos entender que estan orientadas en
sentidos contrarios y delimitadas, esto debido a que les ayuda a minimizar la energia electrostatica
del campo despolarizante que se compensa mediante conduccién eléctrica a través del material.
Estos dominios también ayudan a compensar las tensiones mecanicas, redistribuyéndolas y
mejorando su resistencia mecanica, sin embargo, esto solo lo hacen las paredes ferroelasticas que
tienen su polarizacién en angulos de 90°. Es por esto que se le anade una barra de color con escala
en los grados en los que pueda apuntar el dominio.

Los dominios ferroeléctricos que podemos observar en esta muestra nos indica que el material
tiene una buena calidad cristalina, con pocas imperfecciones y buena estabilidad eléctrica interna.

Sefial Fase 128 pixeles
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Figura 4.14: Imagen reconstruida de la senial Fase de 128 pixeles con cuadricula que divide cada
2.5 micrémetros y una barra de color que muestra los grados en los que se polarizan los dominios
que van de -180° a 180°.

En la imagen ampliada de la senal de fase de 128 pixeles se puede apreciar una cuadricula que
divide la imagen en cuadros de 5  m?2, por lo que podemos notar que los dominios ferroeléctricos
tienen un ancho aproximado de 5 pum, esto nos indica que la muestra tiene una buena calidad
cristalina. Ademés de que se pueden apreciar cuadros blancos y negros dentro de los dominios,
estos se presentan debido al tratamiento que se hace a los datos ya que se buscan observar mas
detalles, el ruido se hace visible en comparacién con las imagenes que genera el AFM. Al sensibilizar
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4.4 Analisis y comparacion de imégenes de la sefial de Fuerza

el analisis de datos se logran obtener detalles finos que permiten generar iméagenes con los dominios
maés definidos y con mayor contraste.

4.4. Analisis y comparacion de imagenes de la senal de Fuerza

Figura 4.15: Comparacion de imégenes de la sefial de Fuerza, las imagenes (a), (c), (e) y (g) son
imégenes generadas con el programa SmartScan y las imagenes (b), (d), (f) y (h) son imagenes
generadas con el codigo desarrollado. Imagenes (a) y (b) son de 16 pixeles, (¢) y (d) son de 32
pixeles, (e) y (f) son de 64 pixeles, (g) y (h) son de 128 pixeles.

Para la senal de fuerza, como ya se mencion6 en la seccién 2.4.2 curvas de Fuerza, la senal
de la fuerza se detecta en cada pixel, iniciando con un aumento en la fuerza por la repulsion
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que experimenta la punta, llegando a un punto méaximo y después bajando, hasta la fuerza de
adhesién.Es esta fuerza la que se extrae para formar una matriz; en cada pixel se busca el valor
minimo de la fuerza, ver imagen 2.10.

El valor minimo de la senal de fuerza en cada pixel es el momento donde la punta y la muestra
tienden a pegarse, sin embargo, al analizar la grafica de la fuerza, se logra apreciar que este valor
minimo no se encuentra a la misma altura del maximo de la senal de la amplitud donde se daria
la fuerza minima del contacto eléctrico, sino que se encuentra méas adelante, esto podria deberse
a que la muestra, al no estar en un ambiente cerrado ni controlado como lo estaria en un STM,
podria tener una delgada capa de agua. Esta posible capa de agua provoca que la punta, cuando
comienza a levantarse y a despegarse del material, lo haga mas lento y sienta mayor resistencia a
la separacion.

Sefial Fuerza 128 pixeles
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Figura 4.16: Imagen reconstruida de la senal Fuerza de 128 pixeles con cuadricula que divide cada
2.5 micrémetros y una barra de color que muestra el voltaje que va de 0.8 V a -1.3 V.

Para las imagenes obtenidas mediante el cédigo, se utilizé el valor minimo en cada contacto
lo que permitié crear una imagen de la topografia del material. En la imagen 4.15 h) se puede
apreciar como la muestra tiene lineas que pasan de forma diagonal a lo largo de la imagen en el
area de 25 pum, estas lineas pueden ser por el uso constante de la muestra o por aplicar una alta
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4.4 Analisis y comparacion de imégenes de la sefial de Fuerza

fuerza de la punta a la muestra. A pesar de este desgaste, los dominios ferroeléctricos no se ven
distorsionados ni crean mayor problema.

En la imagen 4.15 podemos ver las 2 columnas donde se comparan las imégenes de fuerza de
adhesion obtenidas con el codigo propuesto ( (b), (d), (f), (h) ) y las imagenes que proporciona
el microscopio ( (a), (c), (e), (g) ). En secciones anteriores se ha explicado que cuando se
reconstruyeron las imagenes con el cédigo propuesto, se sensibilizo el andlisis de datos, lo que
permitié capturar mas detalles, sin embargo, en el caso de las imagenes reconstruidas con la senal
de fuerza se puede notar, sobre todo en la imagen h, que comienzan a aparecer artefactos. Estos
artefactos se ven en forma de lineas horizontales que presentan pixeles muy oscuros.

Los artefactos de la imagen 4.15 (h) surgen, en este caso, debido al procesamiento de datos.
Esto se sabe por dos razones:

s Al comparar la imagen (h) con la imagen (g), los artefactos no aparecen en la imagen (g).

= Al comparar la imagen (h) con las (b), (d) y (f), las lineas horizontales no son igual de claras,
van cambiando de color y de posicion.

Sin embargo, con los resultados del analisis llevado a cabo en el material es que se logra
reconstruir una imagen de la fuerza de adhesién. Esto es un resultado adicional que se obtiene al
medir en PFM hibrido en comparaciéon con PFM convencional.

En general podemos observar que con el anélisis de los datos obtenidos mediante PFM hibrido
propuesto en todo el codigo genera imagenes con un nivel de detalle alto, lo que permiti6é observar
satisfactoriamente los dominios y las paredes de dominio a través de las senales de fase y amplitud
respectivamente. Aunque en las imagenes de la sefial de fuerza se presentaron artefactos ajenos a
los datos, se lograron reconstruir imégenes topograficas, por lo que se puede decir que el codigo
propuesto en este trabajo alcanzo los objetivos propuestos, con posibilidad de mejorar en la forma
de interpretar los datos como un trabajo a futuro.
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Capitulo 5

Conclusiones

Se presenté una nueva metodologia para analizar los datos generados con PFM hibrido,
comenzando con la implementacién de un generador de funciones y un amplificador lock-in que
ayudaron a detectar mejor los efectos del fenémeno ferroeléctrico a través del AFM. La metodologia
propuesta resulta conveniente ya que, con la implementacion del codigo en leguaje Python, se
facilita el andlisis de los datos, aun para quienes no dominan los lenguajes de programacion.

El cédigo permite obtener imégenes de alta calidad que muestran detalles mas nitidos por
su distribucién de la gama de colores a los valores de los datos; permitiendo analizar cualquier
parte de las senales detectadas que se requiera pixel por pixel. Esto, a su vez, permite realizar
una correcta caracterizacion del material en cuestién ya que, al obtener las curvas de fuerza-
distancia, simultaneamente se obtienen las seniales de amplitud y fase. Estas senales se estudian
independientemente para poder formar las imégenes de las paredes de los dominios, los dominios
ferroeléctricos y la senal de fuerza de adhesion que permite formar las imégenes de la topografia
del material.

Con ayuda de las imagenes generadas se puede realizar el estudio del material de forma com-
pleta, ya que podemos conocer cualquier valor que se requiera, dando pie a que se puede modificar
el codigo de tal manera que se adapte a las necesidades del momento. Esto representa una ventaja
ya que se han sentado las bases para la implementaciéon de una de las més modernas técnicas en
los microscopios de fuerza atéomica que es la llamada "Data Cube"(se tienen muchos datos en un
solo pixel), la cual trata de obtener la caracterizacion de propiedades fisicas durante el contacto
que se da en las curvas de fuerza-distancia.
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Apéndice A

Apéndice: Codigo en Python.

El siguiente codigo se importard directamente desde un archivo con extension ".py"

# -*- coding: utf-8 -x*-

Created on Sep 2024

Qauthor: Sandra Tzitlalli Hernandez Marin
wan

from matplotlib import pyplot as plt
import numpy as np
import pandas as pd

df _64 = pd.read_csv(’D:/Actividades pira a/Tesis/Pintpoint/PintPointPPLN64pix.csv’
)

PPFrame64 = df_64[’Devl/ai0’].values

PPPixel64 = df_64[’Devl/ai2’].values

PPAmplitud64 = df_64[’Devl/ai3’].values

PPFase64 = df_64[’Devi/ai4’].values

PPFuerza64 = df_64[’Devi/aib’].values

plt.plot (PPAmplitud64, label=’Amplitud’, color=’red?’)
plt.plot (PPFase64, label=’Fase’, color=’b’)

23 plt.plot (PPFrame64, label=’Frame’, color=’g’)

plt.plot (PPFuerza64, label=’Fuerza’, color=’k?’)

25 plt.plot (PPPixel64, label=’Pixel’, color=’y’)

plt.title(’Visualizaci n de todos los canales .7’)
plt.xlabel(’N mero del dato’)

) plt.ylabel(’Valor del dato’)

####SSESSS444444444 DERIVADAS E INDICES DEL CANAL FRAME ###########444444H4H4H##H

Derivada_Canal_PPFrame64 = np.gradient (PPFrame64)

Maximo_PPFrame64 = np.max(Derivada_Canal_PPFrame64)
Minimo_PPFrame64 = np.min(Derivada_Canal_PPFrame64)

umbral_max = Maximo_PPFrame64 * 0.25

umbral_min = Minimo_PPFrame64 * 0.25

indices_max64 = np.where(Derivada_Canal_PPFrame64 > umbral_max) [0]
indices_min64 = np.where(Derivada_Canal_PPFrame64 < umbral_min) [0]
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print("Indices m ximos:", indices_max64)

print("Indices m nimos:", indices_miné4)

Elementos_Select _PPFrame64 = np.concatenate((indices_max64,indices_min64), axis=0)

50 print (Elementos_Select_PPFrame64)

Indices_Selecte_PPFrame64 = PPFrame64[Elementos_Select_PPFrame64]

plt.plot( Elementos_Select_PPFrame64, Indices_Selecte_PPFrame64,’mo’)

; plt.plot(Derivada_Canal_ PPFrame64, label=’Derivada del canal Frame’, color=’red’)

plt.title(’Indices del Canal Frame 64°)
plt.show ()

) H##EESSSSSSES4444444 DERIVADAS E INDICES DEL CANAL PIXEL  ########4444444444H4##H

Derivada_Canal_PPPixel64 = np.gradient (PPPixel64)

; print(Derivada_Canal_PPPixel64)

Maximo_PPPixel64 = np.max(Derivada_Canal_PPPixel64)
Minimo_PPPixel64 = np.min(Derivada_Canal_PPPixel64)

umbral_max_PPPixel64 = Maximo_PPPixel64 * 0.25
umbral_min_PPPixel64 = Minimo_PPPixel64 * 0.25

indices_max_PPPixel64 = np.array(np.where(Derivada_Canal_PPPixel64 >
umbral_max_PPPixel64) [0])

indices_min_PPPixel64 = np.array(np.where(Derivada_Canal_PPPixel64 <
umbral_min_PPPixel64) [0])

indices_select_PPPixel64 = np.concatenate((indices_max_PPPixel64,
indices_min_PPPixel64))

5 print ("Indices m ximos 64 pix:", indices_max_PPPixel64)

print ("Indices m nimos 64 pix:", indices_min_PPPixel64)

Elementos_Select _PPPixel64 = PPPixel64[indices_select_PPPixel64]
Elementos_Select _PPPixel64 = np.concatenate((indices_max_PPPixel64,
indices_min_PPPixel64), axis=0)

) print (Elementos_Select_PPPixel64)

Indices_Selecte_PPPixel64 = PPPixel64[Elementos_Select_PPPixel64]

plt.plot( Elementos_Select_PPPixel64, Indices_Selecte_PPPixel64, ’co’)

5 plt.plot(Derivada_Canal_PPPixel64)

plt.plot (PPPixel64)
plt.title(’Indices del Canal Pixel 64°)

s plt.show()

o
]

130700
2561702

»
1

IntervaloPPAmplitud64 =np.array(PPAmplitud64[a:b])
IntervaloPPFase64 =np.array(PPFase64[a:b])
IntervaloPPFuerza64 =np.array(PPFuerza64[a:b])
IntervaloPPPixel64 =np.array(PPPixel64[a:b])

####S S ##E DERIVADAS E INDICES DEL CANAL PIXEL #######4#4#4#4444#44444#4####

Derivada_Canal_IntPPPixel64 = np.gradient(IntervaloPPPixel64)
print (Derivada_Canal _PPPixel64)
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Maximo_IntPPPixel64 np.max (Derivada_Canal_IntPPPixel64)
Minimo_IntPPPixel64 = np.min(Derivada_Canal_IntPPPixel64)

umbral_max_IntPPPixel64 Maximo_IntPPPixel64 *x (.49
umbral _min_IntPPPixel64 = Minimo_IntPPPixel64 * 0.49

indices_max_IntPPPixel64 = np.array(np.where(Derivada_Canal_IntPPPixel64 >
umbral _max_IntPPPixel64)[0])

indices_min_IntPPPixel64 = np.array(np.where(Derivada_Canal_IntPPPixel64 <
umbral _min_IntPPPixel64)[0])

indices_select_IntPPPixel64 = np.concatenate((indices_max_IntPPPixel64,
indices_min_IntPPPixel64))

print("Indices m ximos 64 pix:", indices_max_IntPPPixel64)
print("Indices m nimos 64 pix:", indices_min_IntPPPixel64)

Elementos_Select_IntPPPixel64 IntervaloPPPixel64[indices_select_IntPPPixel64]

Elementos_Select_IntPPPixel64 = np.concatenate((indices_max_IntPPPixel64,
indices_min_IntPPPixel64), axis=0)

print (Elementos_Select_PPPixel64)

Indices_Selecte_IntPPPixel64 = IntervaloPPPixel64[Elementos_Select_IntPPPixel64]

26 plt.plot( Elementos_Select_IntPPPixel64, Indices_Selecte_IntPPPixel64, ’ko’)

plt.plot(Derivada_Canal_IntPPPixel64)
plt.plot(IntervaloPPPixel64)

) plt.title(’Indices del Canal Pixel 64°)
) plt.show ()

HE#HHAHAEHRH SRS A #A#### RECONSTRUCCION DE GRAFICAS PIXEL ###########AHRARFRARARARSE
from scipy.interpolate import interpld

mask_64 = “np.isnan(Derivada_Canal_IntPPPixel64)
x_64 = np.arange(len(Derivada_Canal_IntPPPixel64))
y_64 = Derivada_Canal_IntPPPixel64[mask_64]

f_interpolacion = interpld(x_64, y_64)

x_64_2
y_64_2

indices_select_IntPPPixel64
f_interpolacion(x_64_2)

IndicesPix = (x_64_2, y_64_2 )
y = len(y_64_2)
print (y)

) print (x_64_2)
5 plt.plot(IntervaloPPFase64, ’g’ )
3 plt.plot(x_64_2, y_64_2 , ’ro’)

54 plt.plot(Derivada_Canal_IntPPPixel64, ’b’)
5 plt.show ()

58 x_64_2.sort ()

) print(x_64_2)
##gudt St S 44444 CORRECCION DE INDICES #########4##4444444444#S#HSHASSHSHY
NuevaListaX_64 = []

for i in range(len(x_64_2)):
# Condici n para n meros no consecutivos con ning n otro
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if 1 > 0 and x_64_2[i] != x_64_2[i-1] + 1 and (i == len(x_64_2)-1 or x_64_2[1i]
'= x_64_2[i+1] - 1):
168 continue # Saltar los n meros que no son consecutivos ni con el anterior

ni el siguiente

170 # Comprobar si el valor actual es el tercero de tres n meros consecutivos
71 if 1 > 1 and (x_64_2[1i] == x_64_2[i-1] + 1 == x_64_2[i-2] + 2):

172 continue # Saltar el tercer n mero consecutivo

73 NuevaListaX_64.append(x_64_2[i])

175 print (NuevalListaX_64)

1851 Lista3 list(NuevalistaX_64[3::4])
152 Lista4 = list(NuevalListaX_64[0::4])
183 print (Lista3)

s5 Lista3.extend(Lista4d)
156 Lista3.sort ()

188 HHHABFRBHARSRBHAASBHAFRF#HAES MATRIZ AMPLITUD #####HHHAHAHFABHBHFHHARAHABHBRRRHHHARH

92 ValoresMaximosAmplitudé4 = []
193 IndicesValMaxAmplitudé4 = []

105 for i in range(0, len(Lista3) - 1, 2)

196 Inicio = Lista3[i]

Fin = Lista3[i + 1]

99 Listal123456 = IntervaloPPAmplitud64[Inicio:Fin + 1]

201 Max_Amplitud64 = np.max(Listal23456)

IndicesMaxAmplitud64 = np.argmax(Listal23456)

205 IndicesMax_Amplitud64 = Inicio + IndicesMaxAmplitud64
207 IndicesValMaxAmplitud64.append(IndicesMax_Amplitud64)
209 ValoresMaximosAmplitud64.append (Max_Amplitud64)

211 print(len(ValoresMaximosAmplitud64))
212 print (IndicesValMaxAmplitud64)

218 MatrizPPAmplitud64 = np.array(ValoresMaximosAmplitud64[0:8192]) .reshape(128,64)

219 filasPares = [0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20, 22, 24, 26, 28, 30, 32, 34,
36, 38, 40, 42, 44, 46, 48, 50, b2, 54, 56, 58, 60, 62, 64, 66, 68, 70, 72, 74,
76, 78, 80, 82, 84, 86, 88, 90, 92, 94, 96, 98, 100, 102, 104, 106, 108, 110,
112, 114, 116, 118, 120, 122, 124, 126]

220 MatrizParPPAmplitud64 = MatrizPPAmplitud64[filasPares, :]

221 print (MatrizParPPAmplitud64)

222 plt.imshow(MatrizParPPAmplitud64, cmap=’afmhot’, interpolation=’nearest’)

plt.show ()
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HEHSHHSHHSH AR BB SRS SSRGS S S 4HE MATRIZ FASE #H#4HU#HSSHSSHSHHSHHSHHSHHSSH S B BHS RS
ValoresMaximosFase64 = []
for j in IndicesValMaxAmplitud64

ValoresMaxFase64 = np.max(IntervaloPPFase64[j])
ValoresMaximosFase64.append(ValoresMaxFase64)

print(ValoresMaximosFase64)

38 plt.plot(IndicesValMaxAmplitud64, ValoresMaximosFase64, ’ro’)
o plt.plot(IntervaloPPFase64, ’b’)

) plt.show ()

» MatrizPPFase64 = np.array(ValoresMaximosFase64[0:8192]) .reshape(128,64)

13 MatrizParPPFase64 = MatrizPPFase64[filasPares, :J]
44 print (MatrizParPPFase64)

plt.imshow(MatrizParPPFase64, cmap=’afmhot’, interpolation=’nearest’)
plt.show ()

> HERBHBFRBHAARARAAAHRBHRFRBHAA#S MATRIZ FUERZA #H#AHAHHBHBHABHAAAARBH SRR BRAAS SR RAARS

ValoresMinimosFuerza64 = []
IndicesValMinFuerza64 = []

for i in range(0, len(Lista3) - 1, 2)
Inicio = Lista3[i]
Fin = Lista3[i + 1]
ListaFuerza64 = IntervaloPPFuerza64[Inicio:Fin + 1]
Min_Fuerza64 = np.min(ListaFuerza64)
IndicesMinFuerza64 = np.argmin(ListaFuerza64)
IndicesMin_Fuerza64 = Inicio + IndicesMinFuerza64

IndicesValMinFuerza64.append(IndicesMin_Fuerza64)

ValoresMinimosFuerza64.append(Min_Fuerza64)

273 print (len(ValoresMinimosFuerza64))

) MatrizPPFuerza64

print (IndicesValMinFuerza64)

= np.array(ValoresMinimosFuerza64[0:8192]) .reshape (128,64)

filasPares = [0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20, 22, 24, 26, 28, 30, 32, 34,
36, 38, 40, 42, 44, 46, 48, 50, b2, 54, 56, 58, 60, 62, 64, 66, 68, 70, 72, 74,
76, 78, 80, 82, 84, 86, 88, 90, 92, 94, 96, 98, 100, 102, 104, 106, 108, 110,
112, 114, 116, 118, 120, 122, 124, 126]

MatrizParPPFuerza64 = MatrizPPFuerza64[filasPares, :]

s3 print (MatrizParPPFuerza64)
82 plt.imshow(MatrizParPPFuerza64, cmap=’afmhot’, interpolation=’nearest’)
s5 plt.show ()
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