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Resumen

La Microscopia de Fuerza Atomica (AFM, por sus siglas en inglés) sirve como una herramienta
versatil ampliamente empleada para la caracterizacion de materiales a micro y nanoescala, ofre-
ciendo valiosos conocimientos sobre su morfologia y propiedades fisicas. La Microscopia de Fuerza
Magnética (MFM), uno de los métodos propios de AFM, permite caracterizar los dominios mag-
néticos de un material ferromagnético, y ha sido objeto de desarrollo en si misma, con métodos
novedosos que incluyen utilizar simultaneamente dos frecuencias de resonancia distintas propias del
cantiléver. Sin embargo, estos métodos presentan problemas que pueden afectar a la muestra que
se desea medir y limitantes como pérdida de informacion, por lo que en este trabajo se presentan
dos métodos nuevos de MFM, la Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM)
y la Microscopia de Fuerza Magnética con Seguimiento de Resonancia (RT-MFM), siendo ambos
métodos nuevas herramientas que permiten ampliar la capacidad de caracterizaciéon de la técnica de
MFM. Este trabajo de tesis presenta también una guia completa para la captura de datos externos
utilizando tarjetas de adquisiciéon de datos, asi como la reconstruccion de imagenes para el anélisis
de propiedades topograficas y fisicas. Ademas, se han desarrollado programas de codigo abierto
para la adquisicion de datos (AFMDAQ Acquisition) y analisis (AFMDAQ Visualizer) con un en-
foque especifico en el avance de modos externos de AFM. La discusién abarca metodologias clave
y herramientas esenciales destinadas a mejorar las capacidades del AFM en diversas aplicaciones
de investigacion.






Abstract

Atomic Force Microscopy (AFM) serves as a versatile tool widely employed for the characte-
rization of materials at the micro and nanoscale, offering valuable insights into their morphology
and physical properties. Magnetic Force Microscopy (MFM), one of the methods inherent to AFM,
allows for the characterization of the magnetic domains of a ferromagnetic material, and has been
developed further in its own right, with novel methods including the simultaneous use of two dif-
ferent resonance frequencies of the cantilever. However, these methods present problems that can
affect the sample being measured and limitations such as loss of information. Therefore, this work
presents two new MFM methods, Hybrid Bimodal Magnetic Force Microscopy (HB-MFM) and Re-
sonance Tracking Magnetic Force Microscopy (RT-MFM), both of which are new tools that expand
the characterization capabilities of the MFM technique. This thesis also presents a comprehensive
guide for capturing external data using data acquisition cards, as well as image reconstruction for
the analysis of topographic and physical properties. Additionally, open-source programs have been
developed for data acquisition (AFMDAQ Acquisition) and analysis (AFMDAQ Visualizer) with
a specific focus on developing external AFM modes. The discussion covers key methodologies and
essential tools aimed at enhancing the capabilities of AFM in various research applications.






Capitulo 1

Introduccion

Desde su creacion en 1986 por Gerber y Quate [1], el microscopio de fuerza atomica (AFM, por
sus siglas en inglés) ha emergido como una herramienta poderosa para caracterizar la morfologia
tridimensional de las superficies de muestras en ambientes tanto de aire como liquidos a escalas
micrométricas y nanométricas. La diversa gama de interacciones entre la punta del AFM y la
muestra permite la deteccion de varias propiedades fisicas a estos niveles, lo que ha llevado al
desarrollo de varias modalidades de AFM. Recientemente, Dokukin y Sokolov introdujeron el modo
ringing (resonante) de AFM, que mejora las capacidades de los modos de fuerza-distancia en la
sondeo de propiedades mecanicas en una nanoescala [2]. Ademas, se ha desarrollado la microscopia
de fuerza de deformacioén superficial multifrecuencia [3] para aumentar las modalidades existentes
como la microscopia de fuerza piezoeléctrica (PFM) [4, 5], y la microscopia actstica de fuerza
atomica (AFAM) [6, 7].

Por otro lado, la Microscopia de Fuerza Magnética, creada en 1987 por Y. Martin y H.K. Wic-
kramasinghe [8], surge como un método de AFM fuertemente orientado a la caracterizaciéon de
propiedades magnéticas a escala nanométrica como la topografia y la distribucién de los dominios
magnéticos de una muestra. La MFM también ha sido objeto de un desarrollo y evolucién tecnold-
gica, buscando mejorar la calidad de las imégenes obtenidas de topografia, amplitud, y fase surge
el método llamado MFM Bimodal [9, 10|, en el cual el piezoeléctrico interno del AFM opera a
dos frecuencias de resonancia de su cantiléver. Después surge el método de Microscopia de Fuerza
Magnética con Resonancia Secundaria (SR-MFM) [11], en el cual se genera un campo magnético
externo usando una bobina debajo de la muestra, el cual excitara al cantiléver a operar a una
frecuencia de resonancia distinta a la interna del AFM. No obstante, estos métodos bimodales
presentan dificultades, MFM bimodal somete al piezoeléctrico a una compleja sefial compuesta de
dos frecuencias, mientras que SR-MFM puede alterar las propiedades magnéticas del material o la
punta del AFM si éstos presentan baja coercitividad.

En este trabajo se propone un nuevo método para resolver las dificultades senaladas previa-
mente, llamado Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM) el cual también
hace uso del cantiléver operando en una de sus frecuencias de resonancia, pero también incorpora
un piezoeléctrico externo, ubicado por debajo de la muestra, que recibira una senal de corriente
alterna (CA) a una segunda frecuencia de resonancia del cantiléver, distinta de la primera, de tal
modo que el campo magnético de la muestra sea el que haga oscilar al cantiléver.

También se propone otro nuevo método, llamado Microscopia de Fuerza Magnética con Se-
guimiento de Resonancia (RT-MFM), que surge de dar solucion a la limitacion de operar a una
dnica frecuencia de resonancia del cantiléver. Esto se logra utilizando también un piezoeléctrico
externo posicionado debajo de la muestra, el cual recibird una senal de CA cuya frecuencia variaré,
gracias a un generador de funciones, segin se realice un barrido de frecuencias alrededor del pico
de resonancia en el cual esta trabajando el cantiléver.



Introduccion

Desarrollar estas técnicas nuevas implica una fuerte necesidad de adquirir y analizar datos
generados por el AFM de manera externa para poder evaluar la validez y eficacia de los nuevos
métodos. A pesar de la existencia de herramientas de software para analizar y reconstruir imagenes
de AFM, como es el caso de los programas Gwyddion [12] y WSxM [13], se presentan limitaciones
para un anélisis méas profundo de los resultados obtenidos por una microscopia, ya que solo pueden
leer y reconstruir los datos preprocesados por los sistemas AFM comerciales, ocultando informacion
que existe dentro de cada pixel que puede ser de suma relevancia. A pesar de estos progresos, ain
se presenten dificultades en el acceso, intercambio y comparacion de datos de AFM debido a los
variados formatos de archivo especificos utilizados por las diferentes companias de AFM. En este
trabajo se ofrece una solucién por medio de emplear un sistema externo de adquisicion de datos
(DAQ), facilitando asi la obtencion de datos en crudo del AFM para su analisis y procesamiento
detallado a nivel de pixel. Revisando la literatura, es apreciable la ausencia de trabajos dedicados
a explicar la reconstruccion detallada de imagenes de AFM a partir de los datos crudos.

Una revision de literatura se realiza en el capitulo 2, correspondiente a los antecedentes que
dieron pie a este trabajo de tesis, por ejemplo, se detalla en la naturaleza de los materiales fe-
rromagnéticos y sus dominios, la creacion de la Microscopia de Barrido por Sonda (SPM) y su
posterior evolucién a la Microscopia de Fuerza Atomica, llegando asi a la Microscopia de Fuerza
Magnética.

En el capitulo 3 se plantea la hipotesis, asi como la lista de objetivos que se tuvo presente
durante el desarrollo de este trabajo.

El capitulo 4 expone los materiales utilizados en los experimentos, asi como también detalla
como realizar los nuevos métodos, HB-MFM y RT-MFM, y como configurar adecuadamente el AFM
para llevarlos a cabo. También, se explica detalladamente y por pasos el proceso de adquisicion
externa de datos en crudo del AFM, para su reconstruccion pixel por pixel tomando en cuenta la
anatomia de una imagen digital, proceso de mucha importancia para el método de RT-MFM.

En el capitulo 5 se presentan y discuten los resultados de los experimentos realizados con los
métodos de adquisicion externa de datos en dos microscopias distintas: PFM en una muestra de
LiNbOg, y curvas de fuerza-tiempo en una muestra de globulos rojos. También se presentan los
resultados comparativos entre HB-MFM y MFM convencional, realizados en una muestra de disco
duro y de Hierro-Niquel (FeNi), asi como los resultados de RT-MFM realizada en un disco duro,
exponiendo la gran cantidad de informacion que se puede obtener con este método.

Finalmente, el capitulo 6 corresponde a las conclusiones, donde se ofrece una reflexién sobre los
resultados de los experimentos y las implicaciones que tienen en el futuro de la investigacion.




Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Materiales Ferromagnéticos

Un material ferromagnético exhibe propiedades magnéticas fuertes, mostrando un momento
magnético espontaneo, incluso en ausencia de un campo magnético externo. Este momento mag-
nético espontaneo sugiere que los espines electréonicos y los momentos magnéticos estan dispuestos
de manera regular dentro del material. La disposiciéon puede ser compleja, pero en general, todos
los arreglos de espines tienen un momento magnético espontaneo llamado momento de saturacion
[14].

Segin el modelo de Weiss, un sélido ferromagnético debe ser considerado como compuesto por
un gran nimero de microcristales, cada uno de los cuales estd magnetizado espontaneamente. Las
direcciones de la magnetizacién de los microcristales no coinciden todas, sino que son aleatorias
en ausencia de un campo externo aplicado. Un campo magnético del orden de 10% a 10% gauss, sin
embargo, sera suficiente para alinear las direcciones de magnetizacion de los microcristales. Esta
transicion de la alineacion aleatoria a la alineaciéon paralela de los dominios elementales da lugar a
fendmenos como la remanencia, la histéresis, el efecto Barkhausen y similares [15].

2.2. Dominios Magnéticos

La definicion estandar del concepto de dominio magnético fue propuesta por R. Becker y W.
Doéring en 1939 en su libro Ferromagnetismus. De acuerdo con ellos, un material ferromagnético
estd compuesto de pequenias regiones las cuales se magnetizan hasta la saturacion [16]. A estas
regiones se les llaman dominios [17].

Si una muestra ferromagnética se encuentra desmagnetizada y no estd sometida a un campo
magnético externo, entonces las direcciones de magnetizacién de los dominios individuales se dis-
tribuyen al azar entre varias direcciones posibles como se muestra en la figura 2.1 a), a las cuales
se les denominan como "direcciones de facil magnetizacion". Al someter a la muestra a un cam-
po magnético externo, como en la figura 2.1 b), la magnetizacion persiste en direcciones de facil
magnetizacion, pero los dominios magnetizados en direccién al campo externo crecen a expensas
de aquellos magnetizados en direccién contraria a la direccion del campo externo. De seguir incre-
mentando el campo magnético externo como en la figura 2.1 c), s6lo permaneceran las direcciones
de facil magnetizacion més préoximas a la direccion del campo. Ante la presencia de un campo
magnético externo aiin mayor, la magnetizacion gira hacia la direcciéon del campo como se muestra
en la figura 2.1 d).
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a) b)
MagnetizacionJ \ { -
d) H
c) ‘
b)
c) d)

Fuerza de Magnetizacién H

Figura 2.1: Magnetizacion descrita desde el punto de vista de la definicién estandar de los dominios
magnéticos. Las figuras a), b), ¢) y d) a la derecha muestran la distribuciéon de las direcciones de
magnetizacion de los dominios y sus tamanos relativos. A la izquierda, una curva de magnetizacion
en la que se sefialan las configuraciones de los dominios con los incisos a), b), ¢) y d) respectiva-
mente.
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La definicién previa de dominio magnético es resultado de otras cuatro definiciones mas espe-
cificas que explican diferentes fenoémenos [18]:

1. Dominios de Weiss: La teoria de Weiss establece que un material magnético siempre debe es-
tar saturado [19]. Se asume que a escala microscopica existe una magnetizacion en el material
tal que la direccién de magnetizacién varia entre un punto y otro, provocando que de manera
macroscopica la magnetizacion neta del material sea muy pequena o cero, siendo consistente
con el hecho de que se requiera de un campo magnético externo para que el material sea
saturado. Los monocristales, por ejemplo, exhiben una alta anisotropia magnética, es decir,
se favorece la magnetizacion a lo largo de ciertas direcciones. Por lo tanto, se espera que la
direccién de la magnetizaciéon permanezca cerca de una de estas direcciones.

Si se conceptualiza lo anterior, entonces llegamos al concepto de los dominios de Weiss, satu-
rados a lo largo de una direccién de facil magnetizacion, llamada eje facil de magnetizacion.
Cada uno de los dominios esta separado por capas de transiciéon o "paredes"de dominio
bastante delgadas entre ellos.

2. Dominios de Barkhausen: Cuando una muestra ferromagnética experimenta histéresis, los
cambios en el momento magnético suceden de manera discreta, es decir, regiones pequenas
del material estan sufriendo cambios abruptos en sus direcciones de magnetizacion [19]. A
estas regiones se les denomina dominios de Barkhausen, y no necesariamente son iguales que
los dominios de Weiss.

3. Dominios de Bitter: En la superficie de ciertos materiales ferromagnéticos se forman patrones
de campo magnético de Bitter [20]. Es posible detectarlos mediante la técnica de imagenes
de Bitter, se utiliza una suspensiéon coloidal de particulas magnéticas que se ciernen sobre
una superficie ferromagnética. Las particulas se aglomeran en regiones con campos dispersos
de la muestra, generalmente sobre las paredes de dominio, delimitando asi los dominios de
Bitter.

4. Dominios de Siztus-Tonk: En algunos materiales sometidos a tension, al invertirse el campo
magnético, se forma una regién de magnetizacion opuesta que se extiende gradualmente hasta
rodear la muestra [21]. Al asumir que ciertas caracteristicas de estas regiones, conocidas como
dominios de Sixtus-Tonks, son compartidas también por los dominios de Weiss, se desarrolla
una teoria cualitativa coercitividad.

Podemos decir entonces que los dominios magnéticos de los materiales son regiones donde los
momentos magnéticos de los dtomos estan alineados de manera uniforme, y que su estudio es
importante para comprender el comportamiento magnético a nivel macroscdpico. Esta alineacion
y la dinadmica de los dominios varian significativamente entre los diferentes tipos de materiales
magnéticos [14, 22|, descritos a continuacion:

» Diamagnetismo: El diamagnetismo es una propiedad fundamental de todos los materiales y
se manifiesta como una débil repulsién hacia los campos magnéticos aplicados externamente.
Esta propiedad se origina a nivel atémico, donde los electrones en los &tomos crean corrientes
que generan campos magnéticos opuestos al campo externo aplicado. Cuando un material
diamagnético se coloca en un campo magnético, estas corrientes inducen una magnetizaciéon
en direcciéon opuesta al campo, lo que resulta en una repulsion. El diamagnetismo a nivel
macroscopico es generalmente muy débil y solo se observa claramente en materiales que no
exhiben otras formas de magnetismo como el paramagnetismo o el ferromagnetismo.

» Paramagnetismo: El paramagnetismo es una forma de magnetismo que se observa en materia-
les que tienen dtomos o moléculas con momentos magnéticos permanentes debido a electrones
desapareados, pero que no presentan una magnetizacion neta en ausencia de un campo mag-
nético externo. A diferencia de los materiales diamagnéticos, los materiales paramagnéticos
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se magnetizan en la misma direccién que el campo aplicado, aunque de manera débil. En un
campo magnético externo, estos momentos magnéticos tienden a alinearse parcialmente con
el campo, aumentando la magnetizacion del material. Sin embargo, esta alineacién es solo
parcial y se desordena rapidamente cuando se retira el campo.

» Ferromagnetismo: El ferromagnetismo es una forma de magnetismo caracterizada por la
fuerte interaccion entre los momentos magnéticos de los atomos o moléculas en un material,
que tienden a alinearse paralelamente en la misma direccién, incluso en ausencia de un
campo magnético externo, resultando en una magnetizaciéon neta. En estos materiales hay
areas donde existe el alineamiento paralelo de los momentos magnéticos, a estas regiones se
les llaman dominios magnéticos. Dentro de cada dominio, los momentos estan alineados, pero
los dominios pueden estar orientados en diferentes direcciones. Cuando se aplica un campo
magnético externo, los dominios alineados con el campo crecen a expensas de los que estan
en otras direcciones, aumentando la magnetizaciéon del material. Estos materiales también
exhiben una propiedad conocida como histéresis, que es la retenciéon de una magnetizacion
después de que el campo externo ha sido removido.

= Antiferromagnetismo: El antiferromagnetismo es una forma de magnetismo en la cual los mo-
mentos magnéticos de los atomos o iones en un material se alinean en direcciones opuestas
en una disposicion regular, resultando en una magnetizacién neta nula. En un material anti-
ferromagnético, los 4tomos o iones forman una estructura ordenada en la que los momentos
magnéticos de los a&tomos adyacentes estan orientados en direcciones opuestas, cancelandose

mutuamente.
M — Ferromagnético
1 — Paramagnético
Antiferromagnético
— Diamagnético
-H <« > H
v

-M

Figura 2.2: Categorias de materiales magnéticos dependiendo de su respuesta ante un campo mag-
nético externo: La linea discontinua azul indica la magnetizacién inicial del material ferromagnético
cuando se le aplica un campo magnético externo por primera vez y no se ha formado ningun ci-
clo de histéresis, mientras que la linea continua azul representa su lazo de histeresis; en verde se
muestra la respuesta de un material paramagnético; en gris se tiene la muy baja reacciéon de un
material antiferromagnético; en rojo se exhibe el comportamiento de un material diamagnético,
presentando un campo magnético opuesto al externo.
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Por otro lado, existen diversas técnicas para caracterizar a los materiales magnéticos, entre las
cuales destacan las microscopias de barrido por sonda (SPM, por sus siglas en inglés). Estas técnicas
son fundamentales para el estudio detallado de la estructura y propiedades de los materiales a nivel
micro y nanométrico. En las secciones 2.3 y 2.4, se detallara el funcionamiento general de las SPM,
con un enfoque particular en la microscopia de fuerza atémica y su aplicacién en la investigacion
de materiales magnéticos.

11



Antecedentes
2.3 Microscopia de Barrido por Sonda

2.3. Microscopia de Barrido por Sonda

La Microscopia de Barrido por Sonda, SPM (Scanning Probe Microscopy), es una familia de
microscopias cuyo funcionamiento consiste en una sonda delgada que explora o "barre"la superficie
de una muestra. La interaccion entre la sonda y la superficie de la muestra son monitoreadas y
posteriormente guardadas para su anélisis.

Los miembros de la familia de SPM son la Microscopia de Tunelamiento, STM (Scanning
Tunneling Microscopy), la Microscopia de Barrido de Campo Cercano, SNOM (Scanning Near-
field Optical Microscopy) y la Microscopia de Fuerza Atémica, AFM (Atomic Force Microscopy)
[23].

La Microscopia de Fuerza Atomica es una técnica de imagen con una resolucién topogréafica del
orden de nanémetros, y puede funcionar en modo de contacto, no contacto o contacto intermitente
(tapping). Dependiendo de las caracteristicas de interés a estudiar de la muestra, la AFM otorga
la oportunidad de medir la topografia, friccion, elasticidad, fuerza de adhesion, campo eléctrico,
conductividad, campo magnético, entre otras propiedades. Con el software adecuado, es posible
obtener graficas tridimensionales de algunas propiedades a escala micro o nanométrica.

2.4. Microscopia de Fuerza Atémica

Fue creada por Binning, Quate y Gerber en 1986 como una Microscopia de Barrido por Sonda
[1]. En la técnica de AFM, la sonda es una punta delgada y afilada y esta hecha de un material
adecuado para el estudio de la muestra. La punta estd en un extremo de una viga en voladizo
(mejor conocida como cantiléver), éste sistema de punta-cantiléver esta sometido a una interaccion
con la superficie de la muestra a su vez que la punta realiza un barrido en el plano de la superficie
de la muestra. Los cambios topograficos en la muestra causardn deflexiones en el cantiléver, las
cuales son detectadas mediante un haz de laser incidente en la parte trasera libre del cantiléver,
y seré reflejada hacia un fotodetector [24] para llevar el registro de las oscilaciones del cantiléver
[25] y transformarlas en sefiales digitales para su procesamiento en computadora.

Fotodetector Laser

| Cantiléver |

[ Superficie de la muestra ]

Figura 2.3: Diagrama del funcionamiento general del Microscopio de Fuerza Atémica (AFM)

Dependiendo del tipo de microscopia que se requiera, se puede operar el AFM en modo contacto,
no contacto o contacto intermitente. En el modo contacto, como su nombre lo indica, la punta del
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cantiléver est4 en un contacto constante con la superficie de la muestra, tal como se muestra en la
figura 2.3, teniendo asi un perfil topogréfico continuo de la muestra.

En el Modo No Contacto, NCM (Non-Contact Mode), la punta del cantiléver nunca llega a
tocar a muestra [26]. Primero se debe establecer a que frecuencia se hara oscilar el cantiléver como
se muestra en la figura 2.4 a), normalmente se elige una frecuencia cercana a su primera frecuencia
de resonancia. Después, mientras se realiza el barrido en el plano de la muestra, como se ve en la
figura 2.4 b) la punta sufrird cambios en su oscilacion dependiendo de su distancia con el relieve: Al
acercarse a la muestra, la amplitud de oscilacion del cantiléver disminuye, mientras que al alejarse
aumenta, de esa manera y gracias al sistema de retroalimentaciéon del microscopio, éste alejara
o acercaréd la punta, respectivamente, para mantener una amplitud de oscilaciéon constante, asi
obteniendo la informacion topografica de la muestra, tal como se muestra en la figura 2.4 c).

Amplitud b) N

1 Amplitud
de
lrefsrencia

Distancia \ |1 Fuerzas de

] atraccion
Frecuencia deescilacién | ey

f" (FEEIEE _

Topografia Amplitud

N

Longitud de escaneo
Piezoeléctrico

interno AFM

Vuelta

Figura 2.4: Diagrama del funcionamiento general del modo de no contacto. En a) se muestra una
grafica de la frecuencia de oscilacion seleccionada y su respectiva amplitud que sera de referencia,
en b) se muestra un esquema de la fuerza de atraccion presente que afecta al cantiléver al estar a
una distancia proxima de la muestra, en c) se esquematizan los barridos de ida y vuelta, viendo
como cambia la amplitud para registrar los cambios topograficos.

Por otro lado, en el modo de contacto intermitente o tapping, el cantiléver toca a la muestra
en intervalos regulares, establecidos por una frecuencia de oscilacién, normalmente cercana a la
primera frecuencia de resonancia. Al realizar el barrido en el plano de la muestra, el cantiléver
muestrea la topografia de acuerdo a la frecuencia de oscilacion establecida, de tal manera que se
obtiene informacién del relieve de la muestra.

En este trabajo se us6 principalmente el modo de no contacto y contacto intermitente, mediante
el uso de la Microscopia de Fuerza Magnética (MFM), técnica que serd descrita a continuacion.
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2.5. Microscopia de Fuerza Magnética

La Microscopia de Fuerza Magnética (MFM) fue creada en 1987, tan solo un ano después de
que se diera a conocer el AFM, por Y. Martin y H. K. Wickramasinghe [8] como una técnica de
imagen propia de la Microscopia de Fuerza Atémica que sirve para obtener imégenes de los campos
magnéticos de un material a escala micro y nanométrica.

La MFM se realiza en dos partes. Primero, se obtiene la topografia de la muestra mediante
el modo de contacto intermitente haciendo dos barridos, uno de ida (forward) y otro de vuelta
(backward). Después, con la informacion topografica se procede a usar el modo lift, con el cual se
posiciona el cantiléver a una altura constante respecto a la muestra, lo que permitira que oscile,
interactuando con la fuerza de los campos magnéticos de la muestra sin tocar la superficie.

Se debe utilizar una punta recubierta con un material magnético, la cual debe ser previamente
magnetizada en direcciéon ortogonal al plano de la muestra, para posibilitar la interaccion magnética
entre el material y la punta, esto es, los dominios magnéticos del material ejerceran una fuerza
atractiva o repulsiva sobre la punta dependiendo de su polaridad, cambiando asi la manera en que
el cantiléver estd oscilando. Estos cambios son detectados por el fotodetector del microscopio y
procesados por su electrénica interna, para asi representar los dominios magnéticos de la muestra

en una imagen [27]. En la figura 2.5 se ilustran los dos pasos principales para llevar a cabo una
MFM.

Modo tapping
a) o
®* Fase de
referencia ¢o
® Fase de
‘ ‘ interaccion
| Muestra | Cambio
de fase
. d)
b) Modo lift
Fase
Wl | L
Lift
- 1| =y

| Muestra

Figura 2.5: Diagrama del funcionamiento general de MFM. Primero se obtiene la topografia como
se muestra en a), con esa informacion se trabaja en modo lift como se muestra en b), levantandose el
cantiléver a una altura constante respecto a la muestra e interactuando con los dominios magnéticos.
El inciso ¢) muestra un esquema simplificado del cambio de fase del cantiléver durante el modo
lift, el grafico d) conceptualiza ésta idea: si se interactiia con un dominio cuyo campo magnético
sale de la muestra (repulsivo), que entra a la muestra (atractivo) o un dominio lateral.

Una aplicacion experimental de MFM fue hecha por Aguilar et al. [28] para identificar las
distribuciones de las nanoparticulas de MnFesO,4 en sustratos de biocelulosa, procedentes de dos
materiales diferentes, algodén y bagazo. En este experimento, el uso de MFM con la punta en
liftt de 60 nm, determiné, gracias a una comparaciéon entre la imagen de topografia y del cambio
de fase, que las nanoparticulas de MnFeyOy estaban por encima del bioplastico de celulosa de
algodon, mientras que en el bioplastico de celulosa de bagazo se encontraban adsorbidas.
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En afos recientes se han desarrollado varios métodos para mejorar la técnica de MFM [29]
implementando sistemas nuevos, como MFM de campo variable o MFM con temperatura regulable,
asi como modificaciones a la punta del cantiléver, por ejemplo, un recubrimiento multicapas. En otro
trabajo, se propone una nueva técnica de MFM, la cual fue desarrollada y simulada teéricamente
por Rodriguez et al. [9] y comprobada posteriormente de manera experimental por Li et al. [10].
Esta nueva técnica fue nombrada MFM Bimodal, en el cual, el piezoeléctrico interno del AFM se
utiliza para hacer oscilar al cantiléver en dos de sus modos de resonancia, el primero sirve para
detectar las senales topograficas y el segundo para detectar cambios en los campos magnéticos,
ya que es mas sensible a las fuerzas magnéticas entre la punta y la muestra. Sin embargo, se ha
comprobado que las vibraciones del cantiléver inducidas por el piezoeléctrico ceramico interno del
AFM no son 6ptimas [30], lo que afecta las caracterizaciones del MFM bimodal.

Otro sistema novedoso es propuesto por Dongzi et al. [11], el cual llaman Secondary Resonance
Magnetic Force Microscopy (SR-MFM), que consiste en generar un campo magnético externo por
medio de una bobina ubicada debajo de la muestra. Este campo magnético alternante hara que
se excite al cantiléver a través de su punta para detectar y procesar la imagen de los campos
magnéticos existentes en muestras con campos magnéticos débiles. Una caracteristica importante
de esta técnica es que la excitacién de la sonda es bimodal, siendo el primer modo de resonancia
generado por el piezoeléctrico del AFM, y el segundo por el campo magnético externo previamente
descrito. No obstante, para materiales ferromagnéticos con un bajo campo coercitivo, el campo
externo utilizado en la técnica SR-MFM puede modificar los dominios magnéticos de la muestra,
resultando en una obtencién de datos errénea.

Buscando la mejora de la Microscopia de Fuerza Magnética, dos nuevos métodos son propuestos
en este trabajo de tesis. El primero inspirado en los fundamentos de MFM bimodal, al cual se le
bautiz6 con el nombre de Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM). En la
HB-MFM, se utiliza el MFM bimodal, pero la segunda frecuencia de resonancia del cantiléver es
inducida por el campo magnético de la muestra ferromagnética debido a las vibraciones causadas
por un elemento piezoeléctrico colocado debajo de la muestra.

En el afio 2012, Enriquez-Flores et al. [7] crearon dos tipos de microscopias de AFM cuyo
fundamento e importancia recae en el seguimiento de la resonancia del cantiléver: La microscopia
acustica de fuerza atomica con seguimiento de resonancia (RT-AFAM), en la cual las frecuencias
de resonancia del cantiléver del AFM se miden cuando la punta del cantilever est& en contacto con
una muestra, a partir de estos valores de frecuencia de resonancia-contacto, se pueden determinar
las propiedades elasticas de la muestra [31]; y la microscopia de fuerza de piezorespuesta con
seguimiento de resonancia (RT-PFM), la cual detecta la deformacion piezoeléctrica local de una
muestra causada por un campo eléctrico aplicado desde la punta de un microscopio de fuerza de
escaneo [32], donde el nivel de relacion senal-ruido para la microscopia de fuerza piezoeléctrica
(PFM) se mejora si el cantiléver opera a frecuencias de resonancia de contacto.

El segundo método, nombrado Microscopia de Fuerza Magnética con Seguimiento de Reso-
nancia (RT-MFM), es similar a estos dos tipos de microscopias desarrolladas. Configurando el
cantiléver magnético en modo lift y operando en alguna frecuencia de resonancia para obtener
la topografia, y al colocar la muestra encima de un piezoeléctrico, el cual se hard oscilar en un
rango de frecuencias alrededor de otro modo de oscilacion del cantiléver, se proporcionaré, gracias
a este piezoeléctrico, una gran cantidad de informacién que puede ser analizada y asociada a las
propiedades ferromagnéticas de la muestra.
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2.6. Campos magnéticos

Un campo magnético es una region del espacio en la cual la fuerza magnética es observable,
es decir, en la que una carga en movimiento experimenta una fuerza. Este campo es generado ya
sea por cargas eléctricas en movimiento o por materiales ferromagnéticos que contienen dipolos
magnéticos [33].

La microscopia de fuerza magnética se describe como un método principalmente cualitativo, ya
que proporciona informacién sobre la distribucion espacial y las propiedades relativas de los campos
magnéticos en la superficie de una muestra, en lugar de mediciones cuantitativas de la magnitud
de la fuerza magnética o bien de la magnetizacion de un material. Esto es debido a que no es
trivial modelar el sistema de punta-muestra de la MFM ya que depende de muchos factores como
las geometrias de la punta, sustrato y muestra y sus propiedades magnéticas, la influencia de otras
fuerzas como las anteriormente descritas sobre la punta o bien imperfecciones en la muestra como
un tamano no uniforme de nanoparticulas, asi bien como posible ruido por vibraciones externas al
microscopio [34].

Procurando un mejor entendimiento de la faceta cuantitativa de la MFM, hay autores que
han propuesto modelos matematicos para cuantificar ciertas partes del sistema de MFM. Por
ejemplo, Bryant et al. [35] propusieron un modelo matematico para describir puntas de MFM con
geometrias esféricas, cilindricas y conicas, encontrando que las que producen una mayor fuerza
por campo magnético son las cilidricas debido a que la naturaleza plana de su extremo contiene
mayor carga magnética que la esfera o la conica, siendo ésta ultima la que encontraron que tiene
el desempeno mas pobre de todas.

Por otro lado, Tomlinson et al. [36] modelaron las propiedades magnéticas de una punta pi-
ramidal usando variables como la geometria de la punta, su grosor de recubrimiento magnético,
la intensidad de campo con el cual se magnetiza dicha punta. De manera similar se ha intentado
modelar puntas con geometrias mas complejas, como es el caso de la punta piramidal truncada,
trabajo publicado por Wadas et al. [37].

Anadido a estos modelos matematicos de puntas magnéticas de MFM, también se ha intentado
modelar la interacciéon entre punta y muestra de manera mas detallada. Héberle et al. [38] realizaron
el modelo matemético de una punta de MFM cénica con recubierta magnética la cual interactua
con nanoparticulas de cobalto en un sustrato de silicio, méas aun, llevaron a cabo un experimento
para comprobar su nuevo modelo matemaético, el cual tuvo resultados positivos. A pesar de esto es
importante notar que por una parte se hicieron simplificaciones matematicas durante los calculos,
y por otro lado se limita mucho experimentalmente al considerar inicamente una geometria para
la punta y un tipo de muestra muy especifico como lo serian nanoparticulas de cobalto, resaltando
nuevamente que la naturaleza de la MFM es principalmente cualitativa, y es esa la perspectiva con
la cual se aborda este trabajo de tesis.
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Hipoétesis y objetivos

3.1. Hipotesis

En la Microscopia de Fuerza Magnética se requiere hacer vibrar el cantiléver mediante un
piezoeléctrico que se encuentra en su base, esta vibraciéon es puramente mecanica. jEs posible
inducir la oscilacién en el cantiléver por medio de la oscilacién de la muestra magnética en alguno
de los modos de resonancia del cantiléver?

3.2. Objetivo general

Desarrollar e implementar un nuevo método para la microscopia de fuerza magnética que per-
mita obtener mas informacion de muestras ferromagnéticas.

3.3. Objetivos especificos

= Disenar un sistema en el cual se pueda montar un elemento piezoeléctrico para adaptarlo a
la platina XY del AFM para después colocar encima del piezoeléctrico la muestra magnética.

= Establecer las condiciones de medicion con el sistema propuesto, frecuencias, voltajes y ele-
vacion del cantiléver.

= Adquirir los datos de MFM con este nuevo sistema.
= Desarrollar un programa para graficar y analizar los datos obtenidos en el punto anterior.

= Establecer un protocolo de caracterizacion mediante la técnica MFM desarrollada, usando
una muestra magnética estandar.

= Realizar pruebas en una muestra magnética para comprobar el sistema experimental y el
protocolo desarrollado.
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Capitulo 4

Procedimiento experimental

En esta seccion se describen los materiales y procedimientos utilizados para realizar los expe-
rimentos de diferentes técnicas de microscopia de fuerza atomica para poner a prueba el sistema
de adquisicion de datos (DAQ) externo controlado por el software AFMDAQ, desarrollado en
Python; asi como para realizar dos nuevas técnicas de Microscopia de Fuerza Magnética (MFM)
llamadas Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM) y Microscopia de Fuerza
Magnética con Seguimiento de Resonancia (RT-MFM). Se emplearon cantilevers especificos, co-
mo el ElectricCont-G de Budget Sensors, para caracterizar la topografia y las propiedades fisicas
de diferentes muestras, incluyendo una cuadricula de calibraciéon estdndar y una muestra de LiN-
bO3 polarizada peri6dicamente; y a punta MagneticMulti75-G de BudgetSensors para las medidas
relacionadas a MFM hechas en muestras de Hierro-Niquel (FeNi) y de un disco duro mecénico.

4.1. Materiales

4.1.1. Hierro-Niquel, FeNi

El Hierro-Niquel (FeNi) es un material ferromagnético, producto de la aleacion entre dichos
metales que presenta fuertes propiedades magnéticas y tiene relevancia en diversas aplicaciones
industriales y cientificas. Esta aleacion exhibe una alta permeabilidad magnética, lo que significa
que puede magnetizarse facilmente y retener una significativa cantidad de magnetismo. Ademas,
presenta una baja coercitividad, lo que indica que requiere un campo magnético relativamente
pequeiio para desmagnetizarse [39)].

Por su naturaleza, éste material presenta las caracteristicas adecuadas para poner a prueba el
método de HB-MFM, pues por una parte, su baja coercitividad impide que se utilice en métodos
como SR-MFM. Por otro lado, su fuerte presencia de campo magnético es candidato para hacer
oscilar el cantiléver magnetizado. La figura 4.1 es una fotografia de la muestra de FeNi utilizada.

4.1.2. Disco Duro Mecanico

Un disco duro mecanico es un dispositivo de almacenamiento de datos que utiliza tecnologia
de grabacién magnética para almacenar y recuperar informaciéon digital, estan tipicamente com-
puestos de un eje de rotaciéon; un brazo actuador que mueve las cabezas de lectura y escritura; las
propias cabezas de lectura/escritura que leen y escriben datos en los platos por medio de campos
magnéticos; y los platos giratorios mismos [40], que son discos de aluminio o vidrio recubiertos con
una capa de material ferromagnético como el 6xido de cobalto, éxido de hierro o una combinacién
de ambos. En éste trabajo, solamente se utilizé el componente de los platos, pues es al tener pro-
piedades magnéticas es la tnica parte del disco duro que es de interés. Por conveniencia, en este
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Figura 4.1: Muestra de FeNi utilizada en este trabajo.

trabajo nos referiremos a dicho plato como el disco duro.

Se utiliz6 una muestra de disco duro mecanico para las mediciones relacionadas con MFM,
HB-MFM y RT-MFM. La figura 4.2 muestra una fotografia de la muestra en cuestion.

4.1.3. Piezoeléctrico

Un piezoeléctrico es un material que genera una carga eléctrica cuando se somete a una ten-
sion mecanica y, de manera inversa, se deforma cuando se le aplica una carga eléctrica [41]. Este
fen6meno, conocido como efecto piezoeléctrico, se utiliza en una variedad de dispositivos, como
zumbadores, sensores y actuadores. Para hacer vibrar un piezoeléctrico, se aplica una senal de
corriente alterna (CA) a sus electrodos. Esta senal de CA genera un campo eléctrico alternante
en el material piezoeléctrico, lo que provoca una expansion y contraccion ritmica del material a la
frecuencia de la senal aplicada.

Los métodos de HB-MFM y RT-MFM requieren de la aplicaciéon de una senal de corriente
alterna (CA) en un piezoeléctrico que se encontrara por debajo de las muestras de FeNi y disco
duro con el fin de que oscilen a la frecuencia deseada y, por lo tanto, que sus respectivos campos
magnéticos oscilen también y la fuerza de esos campos interactie con el cantiléver magnético.

4.2. Instrumentos de electrénica y de medicién

4.2.1. Microscopio de Fuerza Atémica

El microscopio de fuerza atomica (AFM) es una herramienta fundamental utilizada para carac-
terizar la morfologia y propiedades fisicas de los materiales a escala micro y nanométrica. E1 AFM
emplea una punta afilada posicionada en un extremo de un microtravesano llamado cantiléver. Los
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Figura 4.2: Muestra de disco duro utilizada en este trabajo.

Figura 4.3: El material piezoeléctrico utilizado en este trabajo se muestra en las siguientes imagenes:
a) la vista superior, donde se puede adherir la muestra, y b) la vista inferior, que se utiliza para
fijarlo a la platina del AFM.
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atomos en el borde de la punta interactiian con los atomos superficiales de la muestra, causando de-
flexiones en el cantiléver. Estas deflexiones son detectadas por un arreglo de fotodetectores a través
de un haz laser que se refleja en un lado del cantiléver, un sistema conocido como deflexién 6ptica
del haz (OBD). Las seniales capturadas por el fotodetector sirven para dos propositos principales:
1) reconstruir la topografia o ciertas propiedades fisicas de la muestra, y 2) ayudar al sistema de
retroalimentacién a mantener condiciones de escaneo dependiendo del modo operativo del AFM.
Todos los experimentos de AFM se realizaron utilizando el microscopio de fuerza atémica XE-7 de
Park Systems [42].

Para mediciones de morfologia con AFM, solo se necesita una cantiléver de Si o NiSi. Sin embar-
go, al medir propiedades fisicas, se vuelven esenciales cantilévers con recubrimientos especializados.
Por ejemplo, para medir propiedades magnéticas, se puede usar una cantiléver con un recubrimien-
to de Cr/Pt o Cobalto. Para propiedades eléctricas y piezoeléctricas, se emplea una cantiléver con
un recubrimiento conductor. Para medir propiedades mecanicas, es necesaria una cantiléver con
un recubrimiento duro como el carbono tipo diamante. Para medir muestras biologicas, se utilizan
cantilévers recubiertas con materiales inertes como el oro para evitar reacciones y cambios en las
muestras vivas [43, 44, 45].

El fotodetector de AFM tipicamente comprende cuatro areas, como se muestra en la Figura
4.4. Las senales verticales o la flexion vertical del cantiléver pueden ser detectadas por la senal
(A+B)-(C+D)/(A+B+C+D) (ver Figura 4.4a). Mientras que las senales laterales o la torsion del
cantiléver se obtienen de: (A+C)-(B+D)/(A+B+C+D) (ver Figura 4.4b).

El acceso a las senales del fotodetector permite rastrear las diversas fuerzas de interaccién
entre la punta del AFM y diferentes muestras. Las senales verticales y laterales del fotodetector se
pueden obtener a través del modulo de acceso a la sefial (SAM), o en algunos casos, estas senales
pueden ser accesibles a través del controlador del microscopio de sonda de barrido (SPM) (esto
depende de la empresa de SPM). Al desarrollar nuevas microscopias de AFM, es crucial determinar
la accesibilidad de las senales verticales y laterales del fotodetector en cada caso especifico.

Para el SPM del sistema Park XE-7, el SAM se ilustra en la Figura 4.5a. E1 SAM comprende
dos senales: la senal de conduccion y la senal de monitoreo. Para los propositos de este estudio,
se utilizaran las senales de monitoreo, particularmente la senal vertical del fotodetector del AFM
(deflexion del AFM) etiquetada como A-B(AC) en la Figura 4.5a.

Por otro lado, desde el controlador del SPM, se obtendran las seniales para el frame (o marco
de la imagen), la linea (line) y el pixel para la construccion de imagenes (consulte la Figura 4.5b).
La senal de frame denota el comienzo y el final de una imagen, la linea indica el comienzo y el final
de una linea, y el pixel significa el comienzo y el final de un pixel. Estas sefiales se representan en
la Figura 4.5b. Mas adelante, se mostrara la utilizacion de las senales de frame, linea y pixel para
construir externamente algunas propiedades fisicas.

4.2.2. Amplificador Lock-in

Un amplificador lock-in es un dispositivo utilizado para extraer senales débiles de un fondo
de ruido. Funciona aprovechando la informacién de fase de una senal de referencia para extraer
senales débiles que estan presentes en un entorno ruidoso. El proceso comienza con la modulacion
de la senal de entrada con una senal de referencia, es decir, superponer la sefial de entrada con
la de referencia, de tal manera que la senal original se vea afectada por la senal de referencia. El
amplificador lock-in detecta y amplifica inicamente la parte de la senal modulada que estéa en fase
con la senial de referencia, ignorando el ruido y cualquier componente de la sefial que esté fuera
de fase [46]. Esto permite una deteccién precisa de seniales débiles incluso en entornos altamente
ruidosos, haciéndolo valioso para diversas técnicas de AFM.

Para los experimentos de este trabajo se utiliz6 un Amplificador lock-in Modelo SR865A de
Stanford Research Systems, mostrado en la figura 4.6, para poder obtener las senales de amplitud
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a) Vertical

Lateral

Figura 4.4: a) Deteccion del movimiento vertical del cantiléver del AFM y b) Deteccion del movi-
miento lateral del cantiléver por el fotodetector.
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Figura 4.5: a) Médulo de acceso a la senal (SAM), b) Parte trasera del controlador SPM XE-7 de
Park Systems.
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y fase que el cantiléver experimenta y posteriormente ser enviadas a la tarjeta de adquisicion de
datos, sobre la cual se explicara a detalle su funcionamiento en su propia subseccion.

Figura 4.6: Amplificador lock-in Modelo SR865A de Stanford Research Systems utilizado en este
trabajo.

4.2.3. Generador de funciones

Un generador de funciones es un dispositivo electronico que produce ondas eléctricas a diferen-
tes frecuencias y amplitudes, estas ondas pueden ser generadas con formas senoidales, cuadradas
o triangulares. El funcionamiento de un generador de funciones se basa en el uso de circuitos elec-
tronicos que generan senales periddicas, llamados osciladores, controlados electrénicamente, que
permiten ajustar de manera precisa la frecuencia y la forma de la onda generada [47]. Los para-
metros de la sefial, como la amplitud y la frecuencia, se pueden controlar mediante una interfaz de
usuario.

Para los experimentos realizados de HB-MFM y RT-MFM se utiliz6 un generador de funciones
KEYSIGHT 33500B Trueform Waveform Generator, como se ve en la figura 4.7. Las especificacio-
nes de la onda generada varian segun el experimento y se detallan en la seccién de procedimientos.

Figura 4.7: Generador de funciones KEYSIGHT 33500B utilizado en este trabajo

4.2.4. Tarjeta de adquisiciéon de datos

Un sistema de adquisicion de datos (DAQ) es una combinacion de hardware y software disenada
para muestrear un parametro fisico, como voltaje o corriente, y convertirlo en una senal digital que
puede ser almacenada en una computadora para su anélisis.
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Es muy importante elegir adecuadamente un DAQ de acuerdo a los requisitos del sistema
de medicion a ser implementado. Los parametros especificos requeridos de un DAQ dependen
enteramente del nimero de canales de entrada analogicos, la resolucion y la frecuencia de muestreo.
Las caracteristicas mas importantes a considerar en un DAQ incluyen la resolucién, precision,
frecuencia de muestreo, nimero de canales a monitorear, canales analégicos o digitales y el niimero
de convertidores analégico a digital.

Los DAQs pueden clasificarse segin su velocidad de muestreo y portabilidad. Los mas portatiles
son aquellos que utilizan el protocolo USB para transmitir datos a una computadora, seguidos por
tarjetas que se conectan al bus de una computadora de escritorio, y finalmente, aquellos con su
propia computadora interna, lo que los convierte en sistemas independientes, como los sistemas
PXI (PCI eXtensions for Instrumentation).

Los DAQ portéatiles son rentables, faciles de configurar y utilizan el protocolo USB para la
comunicacion de datos con una computadora. Ademas, ciertas versiones de este tipo de DAQ
utilizan el mismo voltaje que la interfaz USB para alimentar su circuiteria interna, eliminando
la necesidad de una fuente de alimentacion externa. Estas placas de adquisicion de datos estan
equipadas con entradas y salidas analdgicas, entradas y salidas digitales y temporizadores. Sin
embargo, la principal desventaja de estas tarjetas es su falta de alta precision. Ademas, su tasa de
muestreo estd limitada por la velocidad del protocolo USB, y no estan disenadas para funcionar
en entornos industriales.

Los DAQ de escritorio pueden instalarse en un bus PCI (Interconexion de Componentes Peri-
féricos) o PCle (PCI Express) de una computadora de escritorio. Ofrecen la ventaja de aprovechar
la velocidad del bus, al tiempo que mantienen la integridad de la senal a través de una conexién a
tierra compartida con el chasis de la computadora.

Para un rendimiento 6ptimo, se recomiendan los sistemas PXI (Extension de PCI Express)
debido a su alto rendimiento en la medicién y su probada capacidad para reducir el tiempo de
prueba y los costos generales. La combinaciéon de alto rendimiento, modularidad y conectividad
de software los hace ideales para aplicaciones de prueba que requieren alta precision, un extenso
nimero de canales y mediciones mixtas.

La seleccion de una tarjeta de adquisicién de datos es una decisiéon crucial en los sistemas de
medicion y control, ya que impacta directamente en la fidelidad de los datos y la eficacia del sistema.
Para tomar una decision informada, se deben considerar multiples factores clave, armonizados con
los requisitos especificos de la aplicacion. Estos factores incluyen la tasa de muestreo, la resolucion,
la cantidad de canales analogicos y digitales, y la necesidad de una senal diferencial o referenciada
a tierra.

La tasa de muestreo emerge como un parametro fundamental, dictando el ritmo al que la tarjeta
de adquisiciéon de datos puede adquirir datos. Deberia ser acorde con la frecuencia de la senal bajo
investigacion. En escenarios con senales de alta frecuencia, como las aplicaciones de comunicacion,
una tasa de muestreo suficientemente elevada es imperativa para prevenir la omision inadvertida de
informacioén crucial. Por el contrario, al evaluar sefiales de baja frecuencia, optar por una tarjeta
con una tasa de muestreo méas baja es prudente para optimizar los recursos computacionales y
reducir los costos generales [48].

La resolucion tiene una importancia primordial como un aspecto indispensable al examinar las
tarjetas de adquisicién de datos. En este contexto, la resolucion se refiere a la capacidad de la
tarjeta para convertir senales analégicas en valores digitales discretos. Una resoluciéon elevada dota
al sistema con una capacidad mejorada para discernir diferenciaciones minuciosas en los valores de
la senal, particularmente crucial en aplicaciones donde la precision es primordial [49]. No obstante,
se requiere un equilibrio prudente, ya que una resolucién escalada a menudo demanda recursos
de hardware aumentados y un consumo de energia proporcionalmente elevado, necesitando un
equilibrio alineado con los requisitos de la aplicacion [50].
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La cantidad de canales analégicos y digitales en una tarjeta de adquisicién de datos constituye
otro elemento que requiere una contemplacién meticulosa. Determinar un niimero apropiado de
canales depende de las demandas de la aplicacion; las aplicaciones que cuentan con una abundancia
de sensores o senales requieren la adquisicién de una tarjeta de adquisicion de datos que ofrezca un
complemento de canales lo suficientemente extenso. Ademaés, es responsabilidad del investigador
evaluar la necesidad de canales analdgicos, digitales o una amalgama prudente de ambos tipos de
canales, ya que ciertas aplicaciones requieren la conversion sincrona de senales tanto analégicas
como digitales [51].

Ademés, la eleccion entre la adquisicion de sefiales diferenciales y referenciadas a tierra plantea
un dilema importante, dependiendo de la calidad de la senal y del grado de interferencia electro-
magnética en el entorno. Las seniales diferenciales confieren una mayor inmunidad a la interferencia,
cuantificando las diferencias de voltaje entre dos puntos y mitigando asi las perturbaciones. En
entornos repletos de ruido eléctrico o donde la integridad de la senal es primordial, la selecciéon de
una tarjeta que incorpore senales diferenciales es un curso de acciéon prudente. Por el contrario, en
casos caracterizados por una robusta intensidad de senal y una susceptibilidad minima a la inter-
ferencia, las tarjetas de adquisicion de datos que incorporan senales referenciadas a tierra pueden
constituir una alternativa mas econémicamente prudente [52].

PXI System
(Ethernet)

Desktop DAQ

(PCI) (USB)

L

Portable DAQ

Figura 4.8: Diferentes tipos de sistemas de adquisicion de datos (DAQ) y sus protocolos de comu-
nicacion.
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4.3. Procedimientos

4.3.1. Programa de adquisiciéon de datos

La microscopia de fuerza atoémica (AFM) sirve como una herramienta versatil ampliamente
empleada para la caracterizacion de materiales a micro y nano escala, ofreciendo valiosos conoci-
mientos sobre su morfologia y propiedades fisicas. A pesar de la propuesta de numerosas nuevas
tecnologias de AFM cada ano, ingenieros e investigadores se enfrentan a un desafio en la adqui-
sicion externa eficiente de datos y la posterior reconstruccion de imagenes. Ademas, la mayoria
de los usuarios de AFM estan limitados a analizar iméagenes proporcionadas por microscopios de
sonda de barrido comerciales. Sin embargo, al adquirir datos en bruto reales del AFM, se hacen
posibles estudios exhaustivos de la topografia y las propiedades fisicas.

En el desarrollo de estas nuevas técnicas de AFM, la adquisicion y el anélisis externos de datos
generados por el AFM son imprescindibles. Aunque se han desarrollado herramientas de software
para el analisis y la reconstruccion de imagenes de AFM, se ha puesto un enfoque significativo
en estudiar propiedades mecanicas a través del analisis de curvas de fuerza-distancia (F-D), ejem-
plificado por el software nanite desarrollado en Python [53]. Ademas, el software Python Force
Microscopy Laboratory (PyFMLab) ha sido disefiado para determinar las propiedades viscoelésti-
cas de las muestras a partir de curvas F-D convencionales [54]. El software AtomicJ, desarrollado
en Java, analiza las curvas F-D para producir mapas de propiedades mecénicas [55]. Otras herra-
mientas de software, como TopoStats, se han desarrollado para identificar y rastrear biomoléculas
especificas a partir de imagenes de AFM [56].

Ademas del software de AFM mencionado anteriormente, en algunos trabajos se han analizado
los datos de AFM para mejorar la resolucion de la imagen [57, 58, 59| o para aumentar la velocidad
de escaneo del AFM [51]. Los paquetes de software gratuitos més populares para el procesamiento
de iméagenes de AFM, como Gwyddion [12] y WSxM [13], tienen limitaciones para leer y recons-
truir solo los datos generados por los sistemas comerciales de AFM. Estos datos son tipicamente
preprocesados por los sistemas de AFM, ocultando cierta informacién pixel a pixel que puede ser
crucial para el estudio en curso, como se demuestra en este trabajo. A pesar de estos avances,
persisten desafios en el acceso, intercambio y comparacion de datos de AFM debido a los diversos
formatos de archivo ofrecidos por las empresas de AFM.

Una soluciéon potencial a este problema es la utilizaciéon de un sistema de adquisicion de datos
externo (DAQ), que permite la recuperacion de datos brutos del AFM para el posprocesamiento y el
anélisis pixel a pixel. Sin embargo, atin existe una brecha en la literatura respecto a la reconstruccion
detallada de imagenes topograficas de AFM y propiedades fisicas a partir de datos brutos adquiridos
utilizando un DAQ. A continuacién se presenta una metodologia para adquirir datos brutos de AFM
utilizando un DAQ y se demuestra como reconstruir iméagenes topograficas y ciertas propiedades
fisicas utilizando programas de c6digo abierto desarrollados en Python.

Para la implementacion externa y el desarrollo de nuevas microscopias en un AFM, es necesario
reconstruir externamente la topografia de la muestra y asociar ciertas zonas de la muestra con sus
propiedades fisicas medidas a través de la microscopia implementada o desarrollada. E1 AFM
genera imégenes de topografia mediante el escaneo de lineas, que estan formadas por pixeles.
Generalmente, las opciones para elegir la longitud de nuestra imagen estan determinadas por el
nimero de lineas, que necesitan ser un multiplo de 16. El ntimero de pixeles est4 determinado por
el cuadrado del namero de lineas; por ejemplo, si la imagen consta de 256 lineas, el namero de
pixeles es 256 x 256 = 65536.

Los sistemas AFM utilizan sefiales de referencia de Frame (o marco de la imagen), linea y pixel
para la reconstruccién de iméagenes. El Frame denota el inicio y el final de la imagen escaneada.
La linea indica el inicio y el final de cada linea, mientras que los pixeles marcan el inicio y el final
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Inicio de 12 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
frame1
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Figura 4.9: Senales de referencia de Frame, linea y pixel utilizadas para construir imagenes en el
AFM. Las lineas rojas representan el inicio y el final del Frame. Las lineas azules delimitan el inicio

y el final de la linea 8. Las lineas verdes marcan el inicio y el final del pixel en la fila 4 y columna
9.

de cada pixel. En el caso de una configuraciéon de 16 pixeles x 16 pixeles, las referencias de Frame,
linea y pixel se ilustran en la Figura 4.9.

La adquisiciéon de datos para la reconstruccion de la topografia se realizo utilizando una tarjeta
de adquisicion de datos portatil NI USB-6356. Esta DAQ cuenta con ocho canales de entrada
analogicos y una velocidad de muestreo maxima de 1.25 MS/s por canal. Las sefiales de Frame,
linea y pixel (del controlador SPM), asi como las senales z (del modulo de acceso a la sefial), estan
conectadas a la DAQ, como se muestra en la Figura 4.10.

La DAQ es controlada por un programa en Python; el programa Python se puede descargar
desde su sitio web respectivo (https://www.python.org/). Python tiene la ventaja de ser de
codigo abierto y gratuito. El tiempo de escaneo de la imagen completa determina los ciclos de la
DAQ); por ejemplo, un tiempo de escaneo de 9 minutos para una imagen requiere aproximadamente
16,000 ciclos utilizando la NI USB-6356. Las senales z, de Frame, de linea y de pixel pueden ser
adquiridas por la DAQ en tiempo real y generar un archivo de valores separados por comas (CSV)
con 4 columnas correspondientes a z, Frame, linea y pixel.

Por ejemplo, se obtuvo una imagen de 64 pixeles x 64 pixeles escaneando la superficie del
disco duro en modo de contacto, con una velocidad de escaneo de 1 Hz, utilizando una punta
ElectricCont-G de Budget Sensors. La muestra del disco duro se obtuvo cortandola de una unidad
rota. Se generd un archivo CSV con 4 columnas. Este archivo incluye texto en las primeras cinco
filas, como se muestra en la Figura 4.11a. Es conveniente abrir el archivo CSV en un programa de
bloc de notas para eliminar estas filas de texto y facilitar el anélisis posterior, como se ilustra en
la Figura 4.11b. En nuestro caso, la columna 0 contiene la senal de Frame, la columna 1 contiene
la senal de linea, la columna 2 contiene la senal de pixel y la columna 3 contiene la senal z.

El siguiente paso es leer el archivo CSV modificado (Figura 4.11b) en Python para graficar las
senales de frame, linea, pixel y z, como se muestra en la Figura 4.12.

Primero, se analizaré la senal de Frame. La sefial de Frame (Figura 4.12a) muestra dos zonas
donde el voltaje (el Frame esta en voltios) alcanza hasta 3V. Estas zonas estan asociadas con el
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Pﬂ“é‘ XE Signal Access Module
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Figura 4.10: Configuraciéon de adquisicién de datos topograficos.

luthor, admin
TimeStamp,28-Aug-23 11:52 AM
Sample Clock Rate,16000.00

Devl/ai@,Dev1/ai2,Dev1/ail,Dev1l/ai3
049,0.048,0.048,0.039
049,0.048,0.048,0.040
049,0.049,0.049,0.041
048,0.047,0.048,0.040
048,0.048,0.048,0.042
048,0.048,0.048,0.041
047,0.048,0.047,0.047
047,0.046,0.047,0.046
047,0.047,0.046,0.046
046,0.047,0.047,0.051
046,0.046,0.047,0.048
046,0.047,0.045,0.052

049,0.048,0.048,0.039
049,0.048,0.048,0.040
049,0.049,0.049,0.041
048,0.047,0.048,0.040
048,0.048,0.048,0.042
.048,0.048,0.041
047,0.048,0.047,0.047
047,0.046,0.047,0.046
047,0.047,0.046,0.046
046,0.047,0.047,0.051
046,0.046,0.047,0.048
046,0.047,0.045,0.052

OO0
OO0
3
5
©
-
[

Figura 4.11: Ejemplo de archivo CSV obtenido por DAQ portatil para la construccion externa de
la topografia.
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a) b)

<) d)

Figura 4.12: Topografia y senales obtenidas en disco duro mediante modo de contacto AFM. a)
Frame, b) Linea, c) Pixel, y d) z.

inicio y el final de la imagen, como se muestra en la Figura 4.13 (lineas rojas). Para identificar los
puntos de datos exactos donde estos voltajes difieren de cero, se emplea el concepto de derivada
numérica o un comando que utilice este concepto en el codigo de Python.

; S

Frame (V)

-3

0.0 05 10 15 20 25 3.0

Nimero de dato (u.a) .

Figura 4.13: La senal de frame en rojo y su derivada en negro, las flechas azules indican el inicio y
el final de la imagen.

En la Figura 4.13, cuatro lineas verticales negras indican cambios en la senal de Frame. Las
flechas azules resaltan las lineas negras, indicando el inicio y el final de la imagen. En la region
delimitada por las flechas azules, se analizara la senal de linea, ya que esta zona contiene toda la
informacién de nuestra imagen.

La Figura 4.14 muestra la senal de linea y su derivada, con la derivada marcando el inicio y el
final de las lineas. Solo se utilizaran las derivadas positivas para construir la imagen de 64 lineas,
de acuerdo con la region donde la imagen esta limitada por las lineas indicadas por las flechas
azules.
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Figura 4.14: La senal de linea en azul y su derivada en negro; las flechas azules indican el inicio y
el final de la imagen.

El siguiente paso implica analizar la senal de pixel. En la Figura 4.15, la senal de pixel se
representa en verde, mientras que la derivada de las lineas se representa con la linea negra. Una
linea (datos entre dos lineas de derivada positiva) comprende los datos de ida y vuelta, y la imagen
se puede construir utilizando los datos de ida o de vuelta. En nuestro caso, se utilizaran los datos
de ida.

Vuelta

1 N

N

~

-

Pixel (V)

i Derivada de la linea

131 132 1.‘33 134 135
, le6
Numero de dato (u.a)

Figura 4.15: La senal de pixel de ida y vuelta en verde y la derivada de la linea en negro.

Hay 65 pixeles por linea, formando 64 espacios entre ellos, para los datos de ida o vuelta.
Dependiendo de la DAQ utilizada y su configuraciéon, puede haber una pérdida de datos de pixeles.
Si esto ocurre, es necesario un paso adicional para reconstruir los pixeles utilizando las posiciones
de los pixeles medidos como referencia. Para determinar las posiciones de inicio y finalizacion de
los pixeles, es necesario obtener la derivada de los pixeles. Esto permite la creaciéon de un grafico
como el mostrado en la Figura 4.16.

El siguiente paso es analizar la senal z, considerando la posicién de los pixeles de ida. La
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Figura 4.16: La senal de pixel en verde y su derivada en negro.

Figura 4.17 muestra la senal z (topografia en magenta) y los pixeles en verde. La topografia exhibe
variaciones de menos de 10 mV. Para construir la imagen de 64 pixeles x 64 pixeles, solo se requiere
un punto de los datos de topografia entre cada pixel. El promedio de los datos entre cada pixel es
atil; con estos datos, se puede construir la imagen de 64 pixeles x 64 pixeles. Es importante notar
que entre cada pixel, existen varios puntos de datos de topografia. Al utilizar imagenes generadas
directamente desde sistemas AFM, estos puntos de datos no se muestran. Para ciertos estudios, la
inclusion de estos puntos de datos podria ser crucial para un analisis méas profundo.
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. +1.098e6
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Figura 4.17: La senal z de ida en magenta y los pixeles en verde.

La Figura 4.18a muestra la imagen 3D generada en Python promediando el valor z en cada pixel.
Sin embargo, como se observa en la imagen, hay una pendiente (también visible en la Figura 4.12d),
que se atribuye a la no linealidad de los componentes piezoeléctricos que mueven los escaneres xy
y z del AFM. El comando detrend en Python se utiliza para corregir esta pendiente, ajustando un
polinomio para aplanar la imagen, especificamente un polinomio de grado 1, es decir, una linea.
Después de este proceso, la imagen de topografia se asemeja a la Figura 4.18b. La Figura 4.18c
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presenta la topografia 2D del disco duro, donde se captur6é un perfil mostrado en la Figura 4.18d
en el centro de la Figura 4.18c en la linea 32.

a)

Z (nm)

:\\\\
Perfil de topografia

e
[

Z (nm)

0 10 20 30 40 50 60
Namero de Pixel

Figura 4.18: La topografia de ida del disco duro obtenida del promedio de z en cada 64 pixeles x 64
pixeles, a) sin aplanar, b) con aplanado, ¢) imagen 2D de la topografia del disco duro y, d) perfil
de la topografia.

La Figura 4.18b tiene 64 pixeles x 64 pixeles, pero una imagen estandar en AFM suele ser de
aproximadamente 256 pixeles x 256 pixeles. Se puede llevar a cabo el mismo procedimiento descrito
anteriormente para obtener una imagen de 256 pixeles x 256 pixeles, como se muestra en la Figura
4.19. En la Figura 4.19a, se muestra la topografia 3D de la superficie del disco duro, mientras que
en la Figura 4.19b, se observa la topografia 3D obtenida de la superficie de la rejilla de calibracion.
Es maés tipico mostrar las im4genes de topografia en 2D con una barra de escala de falso color,
como se muestra en las Figuras 4.19c y 4.19d; estas imagenes se pueden obtener en Python.

El perfil de la topografia en la Figura 4.19e muestra mas detalles de la superficie del disco duro
que el perfil de 64 pixeles x 64 pixeles (Figura 4.18d). El perfil de la topografia de la rejilla de
calibracion (Figura 4.19f) revela rectangulos con una altura de alrededor de 115 nm, lo cual es
consistente con los 111 nm de esta rejilla estandar HS-100MG.

Las unidades z estan en voltios porque la adquisicion se realiza mediante la DAQ. Para con-
vertir las unidades z a nanémetros, es necesario obtener la sensibilidad inversa de cantiléver 6ptica
(invOLS) a partir de la pendiente de una curva de fuerza vs. distancia medida en una superficie
incompresible, como el silicio.

AFMDAQ Acquisition

AFMDAQ Acquisition es un programa desarrollado para adquirir datos brutos del AFM uti-
lizando una DAQ NI USB-6356. Cuenta con una interfaz grafica de usuario (GUI) que facilita
establecer una conexion con la DAQ y proporciona opciones para configurar la frecuencia de mues-
treo y el nimero de muestras. La interfaz incluye botones para inicializar y detener el muestreo,
como se muestra en la Figura 4.20. Ademés, solicita al usuario que especifique el nombre bajo el
cual se guardaran los datos adquiridos. Los datos se almacenan en un formato de archivo CSV
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Figura 4.19: Topografia 3D de a) disco duro y b) rejilla de calibracion HS-100MG; topografia 2D
de ¢) disco duro y d) rejilla de calibracion HS-100MG; perfil de la topografia de e) disco duro y f)
rejilla de calibracion HS-100MG.
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para su posterior procesamiento. El software AFMDAQ Acquisition permite la adquisicion de seis
canales de datos: Frame, linea, pixel, topografia, datal y data2. Estos dos ultimos canales, datal y
data2, pueden utilizarse para adquirir datos de propiedades fisicas como friccién o senales laterales
(de ida y vuelta), o senales de amplitud y fase de piezorespuesta o MFM, como se discutird maés
adelante. Para ejecutar el programa GUI de AFMDAQ Acquisition, es necesario el paquete de
Python nidagmaz.

# AFM_DAQ Visualizer - [m] X

SampleRate (Hz: 1000 DAQ Data

Mumber of Samples: 1000

MNumber of Channels: &

Voltage (V)

C5V File Name:  datos_dag.csv

27 —— Channel 1
—— Channel 2
—— Channel 3

Channel 4
| Channel 5
Channel 6

Stop Acquisition 0 25 50 75 100 125 150 175 200
Time (s)

Exit

Figura 4.20: GUI de AFMDAQ Acquisition
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AFMDAQ Visualizer: Interfaz grafica de usuario

AFMDAQ Visualizer es una interfaz grafica de usuario (GUI) disenada para procesar los archi-
vos CSV adquiridos utilizando el programa AFMDAQ Acquisition. La interfaz grafica de usuario
de AFMDAQ Visualizer permite al usuario primero seleccionar la ruta al archivo CSV previamen-
te guardado. Luego, el usuario debe elegir uno de los tres tipos de microscopia que el programa
puede procesar actualmente: Topografia, PFM y Curvas de Fuerza-Tiempo del Modo de AFM de
Volumen de Fuerza. Una vez realizada esta seleccion, el usuario debe especificar la resolucion de
pixeles de la microscopia a partir de la cual provienen los datos CSV. Esta resolucién se indica
tipicamente como "n x n", por ejemplo, 64 x 64, 128 x 128, 256 x 256, y asi sucesivamente.

Dependiendo de la configuracién anterior, se mostrara una lista de casillas de verificacion, la
Tabla 4.1 muestra las opciones disponibles para graficar.

Tabla 4.1: Opciones para imagenes y graficos del software AFMDAQ Visualizer.

Topografia Microscopia de Fuerza de | Curvas de Fuerza-Tiempo
Piezorespuesta (PFM)
* Topografia 2D * Topografia 2D * Ida
* Topografia 3D * Amplitud 2D * Vuelta
* Perfil de linea de topografia * Fase 2D * Perfil de linea de la ida
* Topografia 3D * Perfil de ida de la vuelta
* Amplitud 3D * Energia de adhesion
* Fase 3D
* Perfil de linea de topografia
* Perfil de linea de amplitud
* Perfil de linea de fase

Ambos programas estan disponibles en el sitio de GitHub https://github.com/
Monopolo-Magnetico/AFM_DAQ_Visualizer. Ademas, el software fue probado en el AFM Na-
noscope IV Dimension 3100 de Bruker/Veeco/Digital Instruments para verificar que los programas
funcionen de manera efectiva en todos los sistemas de microscopia de barrido de sonda con acceso
a las senales de frame, linea, pixel y topografia.

Materiales para los experimentos de adquisicién externa de datos.

Los materiales utilizados para poner a prueba el método de adquisicién externa de datos son
principalmente las puntas de AFM y las muestras, que se describiran brevemente:

El cantiléver utilizado para la topografia de la rejilla de calibracion estan-
dar, la microscopia de fuerza de piezorespuesta y el mapeo de fuerza-volumen es
el cantiléver ElectricCont-G  de Budget Sensors (https://www.budgetsensors.com/
contact-mode-afm-probe-platinum-electricont).

La muestra de la rejilla de calibracion HS-100MG es un estandar de calibracién de altura, con
una altura de paso de 100 nm. Fue comprada a Budget Sensors en https://www.budgetsensors.
com/height-calibration-standard-hs-100mg.

Las mediciones de microscopia de fuerza de piezorespuesta (PFM) se realizaron uti-
lizando una muestra de LiNbOjz obtenida de Oxford Instruments, ID de muestra de
prueba AR-PPLN 900.241 (https://estore.oxinst.com/uk/products/microscopy-supplies/
atomic-force-microscopy/zid900.241). Esta muestra es una muestra ferroeléctrica polarizada

37



Procedimiento experimental
4.3 Procedimientos

peridédicamente con dominios polarizados fuera del plano opuestos. La medicion de PFM se realizo
en modo resonante aplicando un voltaje de CA de 1Vpp a 208 kHz, cerca de la segunda frecuencia
resonante.

Para el mapeo de volumen de fuerza, se utilizaron células sanguineas donadas por José Juan
Gervacio. Se extrajo una gota de sangre del dedo indice de José Juan Gervacio pinchandolo con
una aguja limpia. La gota de sangre fresca se coloc6é en un portaobjetos de vidrio y se distribuyo
uniformemente utilizando otro portaobjetos de vidrio. La muestra se midi6 inmediatamente. El
mapeo de fuerza se realizé aplicando una fuerza méxima de 70nN en un escaneo de 256 pixeles x
256 pixeles sobre un area de 25 x 25 ym?.
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4.3.2. Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida, HB-MFM

Como se mencion6 en los antecedentes, la HB-MFM surge como una potencial solucion a los
problemas que presentan algunos métodos de MFM bimodal tal como SR-MFM, pues un campo
magnético externo puede alterar los dominios magnéticos de la muestra. El método de HB-MFM
propone usar el fundamento de la bimodalidad, pero esta vez se inducird una frecuencia de re-
sonancia al cantiléver gracias al mismo campo magnético de la muestra, de esa manera dejando
inalteradas las propiedades magnéticas de la muestra.

Previo a realizar MFM o cualquiera de sus variantes es necesario montar una punta especial
para MFM en el cabezal del AFM. Por lo general, suelen ser puntas de silicio recubiertas de algin
material magnético. Para éste trabajo de tesis se utilizé un cantiléver marca BudgetSensors modelo
MagneticMulti75-G para MFM, cuyo cantiléver tiene una pelicula delgada de aluminio en la parte
donde incide el laser, mientras que tiene la punta recubierta con una aleacion de cobalto. Esta
punta fue previamente magnetizada a lo largo de la direccion de la punta por medio de dejarla 24
horas entre dos imanes de neodimio.

El elemento piezoeléctrico utilizado en este trabajo proviene de un zumbador o buzzer comercial,
el cual fue abierto por la mitad para dejar al descubierto el material piezoeléctrico. Encima del area
circular que corresponde a dicho material se colocoé barniz aislante para evitar la transferencia de
cargas eléctricas a las muestras a analizar, y encima del barniz aislante se coloca cinta doble cara
para poder colocar de manera estable la muestra, quedando como en la figura 4.3a. Por debajo del
piezoléctrico también se coloca cinta doble cara para poder adherirse a la platina de AFM, como
se aprecia en la figura 4.3b. Una vez montado el piezoeléctrico al AFM debera verse como en la
figura 4.21.

Figura 4.21: Piezoeléctrico montado en la platina del AFM, listo para ser conectado y recibir la
sefial emitida por el generador de funciones.
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Es necesario realizar un barrido de frecuencias en el cantiléver del AFM con el fin de identi-
ficar sus frecuencias de resonancia. Esto se puede hacer mediante el software SmartScan de Park
Systems con el cual trabaja el AFM modelo XE-7 de Park Systems. Las dos primeras frecuencias
de resonancia para el cantiléver magnético utilizado corresponden a f; = 71.5 kHz, indicada en
rojo, y fo = 455.1 kHz, indicada en azul, como se muestra en la figura 4.22. Usando este mismo
software se establece la frecuencia de operaciéon del cantiléver, es decir, la frecuencia a la cual
oscilara el piezoeléctrico interno del AFM para trasmitir esas vibraciones al cantiléver. Para este
experimento se establecié a la frecuencia fy = 455.1 kHz, y seré ésta la frecuencia de referencia
para el amplificador lock-in interno del AFM.

Amplitud
35 o

30
25 4
20

15 4

Amplitud (nm)

10

-5 T T T
0 100000

T T T T T
200000 300000 400000 500000 600000

Frecuencia (Hz)

Figura 4.22: Frecuencias de resonancia del cantiléver. En azul se indica la primera frecuencia de
71.5 kHz y en rojo la segunda de 455.1 kHz.

Se debe configurar el generador de funciones para que genere la senal correspondiente a la
frecuencia f; adquirida previdamente, por lo que se establecio la sefial con forma de onda senoidal,
a una amplitud de 1Vgpsg v frecuencia f; = 71.5 kHz. Esta sefal saldra del canal 1 del generador
de funciones. Por otro lado, el amplificador lock-in deberéd configurarse para que opere utilizando
una referencia externa.

Se procede entonces a realizar las conexiones debidas entre el AFM, generador de funciones y
amplificador lock-in. Se comienza por conectar el canal 1 del generador de funciones a las terminales
del piezoeléctrico y al canal de referencia del amplificador lock-in, esto mediante una conexién tipo
T para cables BNC. Después, se conectan los canales de Fase y Amplitud del amplificador lock-in
a los canales Aux ADC1 (Auxl) y Aux ADC2 (Aux2), respectivamente, del controlador SPM del
AFM, de tal manera que se obtengan la Fase y Amplitud debido a las oscilaciones a la frecuencia
fi = 71.5 kHz del piezoeléctrico externo ubicado por debajo de la muestra.

Habiendo realizado estas conexiones, es posible iniciar las mediciones de HB-MFM. Para esto,
utilizamos el programa SmartScan para hacer operar al AFM en modo de no contacto y configurar
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que se monitoreen los datos de los canales de Topografia, Fase y Amplitud provenientes de las
oscilaciones a la frecuencia fy del piezoeléctrico interno del AFM, asi como Auxl y Aux2 para
adquirir la Fase y Amplitud debidas a la frecuencia f;.

El método de HB-MFM se aplicé primero en la muestra estandar de disco duro para calibrar
los parametros del AFM, ya que se conocen de antemano su topografia y sus dominios magnéticos.
Posteriormente, se realiza HB-MFM a una muestra de FeNi para medir su topografia, amplitud y
fase.

7 » \1‘
N7

l Ref 2
Piezoeléctrico |nteracu9n del Lockin AFM
interno AFM \' cantiléver

Piezoeléctrico
Externo

Generadorde
funciones

—p Lock-in Externo

I 2
\ Ay, by >

Figura 4.23: Diagrama del experimento de HB-MFM, del amplificador lock-in externo se obtiene
informacién de las variables de Amplitud (A;) y Fase (¢1) debido a la frecuencia f;, mientras que
del amplificador lock-in interno del AFM se obtienen datos de las variables de Topografia (T),
Amplitud (As) y Fase (¢2) debido a la frecuencia fs.

Ademas, se realizaron MFM convencionales en la muestra de disco duro y en una muestra de
FeNi, en las cuales se trabajo con la primera frecuencia de resonancia del cantiléver, f; = 71.5 kHz,
en ambos casos midiendo amplitud, fase y topografia. Posteriormente se compararon los resultados
con los de HB-MFM.
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4.3.3. Microscopia de Fuerza Magnética con Seguimiento de Resonancia,
RT-MFM

La Microscopia de Fuerza Magnética convencional solo permite medir en una frecuencia de
resonancia del cantiléver aplicado al mismo, dando como resultado imégenes que representan un
mapeo de las caracteristicas magnéticas del material estudiado. Sin embargo, al trabajar solo
con una frecuencia, surge la limitante de obtener tnicamente informacién asociada a esa tnica
frecuencia, perdiendo la oportunidad de adquirir los datos que pueden ofrecer otras frecuencias
cercanas al pico de resonancia. Més atin, como se mencioné previamente en la subseccion Programa
de adquisicion de datos, éstas imagenes son preprocesadas por el software de AFM, ocultando
informacién importante tal como el tratamiento que se le aplica a los datos ubicados dentro de un
pixel, como las curvas de amplitud y fase.

Para resolver éstas problematicas se propone implementar un Seguimiento de Resonancia o
Resonance Tracking (RT) al método de MFM, resultando entonces en la RT-MFM. Este método se
caracteriza por implementar un piezoeléctrico debajo de la muestra el cuél, gracias a un generador
de funciones, oscilard conforme a un barrido de frecuencias alrededor de la frecuencia del pico
de resonancia del cantiléver del AFM. Para poder analizar los datos es necesaria una tarjeta de
adquisicion de datos portatil que transmita la informacién a la computadora con ayuda de un
software, para que después se guarde la informacion y pueda ser procesada, graficada y analizada.

El arreglo experimental para realizar RT-MFM tiene ciertas similitudes con aquel de HB-MFM,
pues la punta del cantiléver también deberd ser magnética para poder realizar MFM, usando
para éste experimento el mismo modelo MagneticMulti75-G de BudgetSensors. La preparacion
del piezoeléctrico también es similar, pues para poner la muestra sobre éste y posteriormente ser
ubicado en la platina del AFM, bastara con poner barniz aislante encima del area piezoeléctrica
para aislar a la muestra de cargas eléctricas y colocar cinta doble cara sobre el barniz aislante y
por debajo del piezoeléctrico para poder fijar la muestra y el piezoeléctrico a la platina del AFM,
respectivamente. Se utilizo el mismo piezoeléctrico comercial que en el experimento de HB-MFM,
mostrado en la figura 4.3a y 4.3b.

Asi pues, también serd necesario realizar un barrido de frecuencias en el cantiléver del AFM
para identificar su frecuencia de resonancia, esto también mediante el uso del software SmartScan
de Park Systems. En éste método solo sera necesario el uso de su primera frecuencia de resonancia,
ubicada en f = 71.5 kHz, como se muestra en la figura 4.24, la cual sera utilizada para la operaciéon
del cantiléver y por lo tanto la senal de referencia para el amplificador lock-in interno del AFM.

Ahora bien, se debe configurar el generador de funciones. Para esto, primero debemos establecer
una senal con forma senoidal y amplitud de 2V g5, y dado que en este caso deseamos que se
realice un barrido de frecuencias alrededor del pico de resonancia, debemos activar la opcion Sync
del generador de funciones, para establecer el intervalo de frecuencias que se barrera, asi como el
tiempo en que sera realizado dicho barrido. En este experimento se utilizo el rango de frecuencias
de 65 kHz a 85 kHz, utilizando un tiempo de barrido de 0.015 segundos o bien 15 milisegundos.
También es necesario que el amplificador lock-in esté configurado para su operacion utilizando una
referencia externa.

Las conexiones se deben realizar de la siguiente manera: Primero es necesario conectar la tar-
jeta de adquisiciéon de datos mediante un cable USB al CPU de una computadora. Después, del
controlador SPM del AFM, conectar los canales de Frame, Linea (o Line) y Pixel a la tarjeta de
adquisicion de datos externa mediante cables BNC, en este experimento se asignaron a los canales
0, 1y 2 de la tarjeta, respectivamente. Luego, conectar el canal de Sync del generador de funciones
a la tarjeta de adquisicion de datos, que en este experimento fue asignado al canal 3. Después,
conectar el canal 1 del generador de funciones a las terminales del piezoeléctrico y al canal de
referencia del amplificador lock-in, usando una conexiéon tipo T para cables BNC. Posteriormen-
te se conectan los canales de Fase y Amplitud del amplificador lock-in a los canales Aux ADC1
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a) b)

Frecuencia (Hz) vs Amplitud (nm) Frecuencia (Hz) vs Amplitud (nm) y Fase (deg)
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Figura 4.24: a) Espectro de frecuencias del cantiléver, en verde se ubica la primera frecuencia
de resonancia del cantiléver, la cual se detalla con un acercamiento en b) donde podemos ver la
curva de amplitud en azul y el comportamiento de la fase en rojo. El software de AFM siempre
seleccionara una frecuencia un poco mayor a la correspondiente al maximo de amplitud, senalada
en magenta.

(Auxl) y Aux ADC2 (Aux2), respectivamente, del controlador SPM del AFM, de tal manera que
se obtengan la Fase y Amplitud debido al barrido de frecuencias que experimenta el piezoeléctrico
externo ubicado debajo de la muestra, y mediante conexiones en T, también conectar los canales
de Fase y Amplitud del amplificador lock-in a la tarjeta de adquisicién de datos, siendo utilizados
en este experimentos los canales 4 y 5 respectivamente, de este modo se tienen todas las conexiones
listas.

Se procede entonces a configurar LabVIEW, el software con el cual se leeran y guardaran los
datos capturados de manera externa mediante la tarjeta de adquisicion de datos. Para esto, se
debe seleccionar el puerto USB en el cual esta conectada la tarjeta, después, se deben seleccionar
los 6 canales correspondientes a la entrada de datos de Frame, Line, Pixel, Sync, Fase y Ampitud.
Posteriormente se deben indicar cuantos ciclos de lectura deberan realizarse, en este experimento
se indicaron 32,000 ciclos. Finalmente se debe indicar la ruta en la cual se guardara el archivo CSV
con los datos adquiridos.

Para poder iniciar las mediciones de RT-MFM se debe usar el software de SmartScan para hacer
operar al AFM en modo MFM (es decir, se hara un barrido de ida y otro de vuelta) y establecer
el parametro del Lift, el cual en este experimento fue de 50 nm. Finalmente, mediante este mismo
sotware, se deben monitorear los datos de los canales de Topografia, Fase y Amplitud provenientes
de las oscilaciones a la frecuencia f = 71.5 kHz del cantiléver del piezoeléctrico interno del AFM,
asi como Auxl y Aux2 para adquirir la Fase y Amplitud debidas al barrido de frecuencias que
experimenta el piezoeléctrico debajo de la muestra.

Una vez realizado RT-MFM a la muestra de disco duro, es necesario procesar los datos conte-
nidos en el archivo CSV. Para esto, se program6 un codigo en Python [60] que sigue un algoritmo
bastante similar al descrito en la seccion Programa de adquisicion de datos, con la diferencia de
que dentro de cada pixel existirdn al menos dos senales de Sync que indiquen el inicio y fin del
barrido de frecuencias, y serd dentro de estas senales de Sync donde esté la informacion de Fase y
Amplitud debido a la frecuencia especifica en la cual se encontraba oscilando el cantiléver en ese
momento de barrido, como se detalla en la figura 4.26.
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Figura 4.25: Arreglo experimental de RT-MFM, 1. Se genera el barrido de frecuencias alrededor
del pico de resonancia mediante el generador de funciones y se envia la referencia al amplificador
lock-in externo, 2. La interaccién del cantiléver con la muestra se procesa con el amplificador
lock-in interno del AFM usando la referencia de 71.5 kHz, 3. El amplificador lock-in externo y el
controlador de AFM se comunican los datos de Fase y Amplitud, 4. Se obtienen la Fase y Amplitud
debido a las oscilaciones el piezoeléctrico externo, 5. La tarjeta de adquisicién de datos captura
la informacién de los canales conectados a ella, 6. Se procesa en Python la informaciéon cruda del
CSV generado, 7. Se generan iméagenes de Fase y Amplitud debido al barrido de frecuencias.
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Figura 4.26: Senales que se encuentran dentro de un pixel. En color magenta la senal de Amplitud,
en color cian la senal de fase y en color negro la senal de Sync. Las flechas rojas indican el inicio
y el final del barrido de frecuencias.
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Capitulo 5

Resultados y discusion

5.1. Programa desarrollado para adquirir, visualizar y anali-
zar datos de AFM

Para probar los programas AFMDAQ Acquisition y AFMDAQ Visualizer, se llevaron a cabo
microscopia de fuerza de piezorespuesta y mapeo de fuerza-volumen. De este método de adquisicion
y procesamiento se escribio un articulo, el cual seré enviado proximamente a la revista IET Science,
Measurement & Technology.

5.1.1. Microscopia de Fuerza de Piezorespuesta

La microscopia de fuerza de piezorespuesta (PFM) se utiliza para mapear la distribucion de
dominios y paredes de dominio en muestras ferroeléctricas. Para llevar a cabo la PFM, es necesario
un amplificador lock-in para derivar la informacién de dominio y pared de dominio a partir de la
amplitud y la fase de PFM. La configuracion para el experimento de PFM se muestra en la Figura
5.1. En PFM, se utiliza una punta conductora porque los campos eléctricos se aplican a la muestra
a través de ella.

El experimento de PFM se basa en detectar la respuesta electromecanica de la muestra ferro-
eléctrica debido al efecto piezoeléctrico inverso, logrado mediante la aplicaciéon de un campo de
corriente alterna (CA) a la muestra a través de una punta conductora. Los pasos para llevar a cabo
el experimento de PFM son los siguientes: Primero, se aplica una sefial de CA del amplificador
lock-in a la muestra, que contiene un electrodo de referencia conectado a tierra, como se muestra
en el paso 1 de la Figura 5.1. Esta senal de CA induce deformaciones en el material ferroeléctrico.
El segundo paso implica acceder al comportamiento electromecanico de la muestra monitoreando
la sefial de deflexion (A-B(DC)) del modulo de acceso de senales (paso 2, Figura 5.1). La senal
de deflexion del cantilever (A-B(DC)) proporciona informacion sobre las pequenas deformaciones
de la muestra, que luego se envia al amplificador lock-in para su comparacion con la senal de CA
aplicada (paso 3, Figura 5.1). El amplificador lock-in limpia y amplifica el comportamiento electro-
mecanico de la muestra ferroeléctrica. Del amplificador lock-in, se obtienen senales de amplitud y
fase, que son registradas por la DAQ (paso 4, Figura 5.1). Simultdneamente, las sefiales de z, pixel,
linea y frame son adquiridas por la DAQ, y los datos se guardan en la computadora utilizando
el programa GUI de adquisicion AFMDAQ (pasos 4 y 5, Figura 5.1). Siguiendo el procedimiento
descrito anteriormente, las imagenes de topografia, amplitud de PFM y fase de PFM pueden ser
reconstruidas utilizando el software AFMDAQ Visualizer (paso 6, Figura 5.1). Las sefiales de fase
y amplitud de PFM se muestran en la Figura 5.2 a y b.

Las imégenes de topografia y PFM obtenidas son reconstruidas utilizando el software AFMDAQ
Visualizer, las cuales se muestran en las Figuras 5.3a, 5.3b y 5.3c. La figura 5.3a revela la baja
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Figura 5.1: Arreglo experimental para llevar a cabo la microscopia de fuerza de piezorrespuesta
utilizando una DAQ para adquirir los datos extenamente.
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Figura 5.2: Gréfica de los valores de diferentes sefiales adquiridas con la tarjeta DAQ; en azul se
muestra la sefial de pixel, mientras que en a) los valores de fase en rojo y b) los de amplitud en
verde.
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rugosidad de la superficie en la muestra de LiNbO3. La amplitud y su perfil muestran las paredes
de dominio en la figura 5.3b, mientras que la fase ilustra dos regiones diferentes con polarizacion
opuesta, como se ve en la figura 5.3c.
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Figura 5.3: Imagenes 2D reconstruidas de a) Topografia b) Amplitud de PFM y, ¢) Fase de PFM
y debajo su respectivo perfil tomado de la linea punteada roja. Datos obtenidos utilizando la
configuraciéon de PFM y el procedimiento descrito anteriormente en una muestra ferroeléctrica de
referencia periodicamente polarizada de LiNbO3.

5.1.2. Mapeo de Fuerza-Volumen

En el modo de fuerza-volumen (FVM), se obtiene una curva de fuerza-distancia pixel por pixel
a lo largo del escaneo de la superficie, como se ilustra en la Figura 5.4. En este modo, se evitan las
fuerzas laterales o de friccion, lo que permite que el FVM mida la superficie de muestras blandas y
obtenga sus propiedades mecénicas. Para preparar la muestra, se colocaron gotas de sangre fresca
sobre un portaobjetos de vidrio y se distribuyeron uniformemente utilizando otro portaobjetos de
vidrio; inmediatamente después, la muestra puede ser medida.

Para mediciones externas de FVM, es necesario conectar los canales de z (topografia), A-B
(deflexion del cantilever), frame, linea y pixel a la DAQ, como se muestra en la Figura 5.5, y
utilizando el software de adquisicion AFMDAQ.

Siguiendo el procedimiento descrito anteriormente, las imagenes de topografia y fuerza de adhe-
sion de los gloébulos rojos pueden ser reconstruidas utilizando el software AFMDAQ Visualizer. Para
la curva de fuerza de adhesion, el valor minimo se ha calculado en cada pixel como se muestra en
la Figura 5.6a. Se pueden observar mas detalles de la muestra en la imagen de fuerza de adhesién
(Figura 5.6¢) al compararla con la topografia (Figura 5.6b). A través de un analisis profundo de
los datos, es posible extraer mas informacién de estas curvas de fuerza, como se demuestra en el
modo ringing de AFM |[2].
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Figura 5.4: Modo de fuerza-volumen del AFM. La grafica de tiempo contra fuerza se obtiene pixel
por pixel en los glébulos rojos.
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Figura 5.5: Arreglo experimental para el mapeo de fuerza-volumen utilizando una tarjeta de ad-
quisicién de datos externa.
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Figura 5.6: Mapeo de fuerza-volumen en una muestra de glébulos rojos. a) datos crudos de pixeles
y fuerza, b) topografia en un area de 25 pym x 25 um, y c¢) fuerza de adhesion obtenida a partir de
las curvas de fuerza-tiempo.

50



Resultados y discusion
5.2 Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM)

5.2. Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-
MFM)

Como se mencion6 en el capitulo 4, en el arreglo experimental para el HB-MFM se anade un
elemento piezoeléctrico debajo de la muestra ferromagnética para inducir su vibracién. Esto hara
que el campo magnético de la muestra oscile a la par, lo cual a su vez generara movimientos en el
cantilever magnético. Con esta senal se recontruira la configuracion de dominios de la muestra. Uno
de los objetivos principales de HB-MFM es la medicion adecuada de las propiedades magnéticas
de las muestras de disco duro y FeNi sin alterarlas y comparar la intensidad de las senales de
amplitud y fase entre los métodos de microscopia de fuerza magnética convencional y HB-MFM
desarrollado en este trabajo de tesis. Para lograr esta comparacion, se obtuvo un perfil de linea de
amplitud o fase de la muestra a lo largo de una secciéon de dominios para tener datos numeéricos.
Posteriormente, con ayuda de un programa en Python se grafican e identifican los maximos y
minimos, los cuales serdn promediados para después hacer la diferencia entre el promedio de los
méximos y el promedio de los minimos. A este valor se le denomina contraste de amplitud o fase, y
es utilizado en la literatura relacionada a MFM como un parametro cuantitativo de su resolucién
[61].
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Figura 5.7: Diagrama ejemplificando el proceso de conversion del perfil de linea de la fase de una
muestra de disco duro a un archivo de datos numéricos para después ser procesado en Python.
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5.2.1. Muestra de Disco Duro

En la figura 5.8 se muestran las mediciones de amplitud (figura 5.8a) y fase (figura 5.8b) del
disco duro, obtenidas mediante MFM convencional, las cuales serviran como punto de comparacion
para las respectivas mediciones con el método HB-MFM. Por otro lado, la topografia (figura 5.8¢)
solamente pudo ser comparada con la topografia obtenida debido a la frecuencia fy = 455.1 kHz,
procesada por el amplificador lock-in interno del AFM, debido a que no se contaba con el modulo
de acceso a senales (SAM) del microscopio XE7 de Park Systems al momento de hacer HB-MFM
en ambas muestras. Durante la medicion del disco duro en ambos métodos se barri6 un area de
15x15 pm.

Figura 5.8: Mediciones de a) Amplitud, b) Fase y c¢) Topografia con MFM convencional en una
muestra de Disco Duro.

En la figura 5.9 se despliegan las mediciones de HB-MFM realizadas en el disco duro. En la
parte superior, en el rectangulo azul, se engloban la amplitud y fase medidas debido a la primera
frecuencia de resonancia del cantiléver, f; = 71.5 kHz, que fue la senal aplicada al piezoeléctrico
externo. Por otro lado, en la parte inferior de la figura 5.9, en el rectangulo rojo se ven las medidas
de amplitud, fase y topografia detectadas por la segunda frecuencia de resonancia del cantiléver, fo
= 455.1 kHz, procesadas por el amplificador lock-in interno del AFM. Es notorio que la topografia
medida por {5 presenta méas ruido que la medida con MFM convencional (figura 5.8¢), esto puede
deberse a que el piezoeléctrico externo, al estar oscilando en la segunda frecuencia de resonancia del
cantiléver, esté dando medidas mucho mas contrastantes de topografia que se expresan como ruido
(pixeles de colores muy claros o muy oscuros que son disruptivos ante el relieve de la muestra).
Todas estas imégenes son obtenidas simultaneamente, esto debido a que se aplican dos frecuencias
de resonancia diferente, por ello el nombre de bimodal al modo desarrollado.

La figura 5.10 muestra el promedio de las diferencias de los maximos y minimos de fase de los
perfiles de linea en la muestra de Disco Duro, donde se aprecia que la magnitud de las medidas de
fase obtenidas por f; de HB-MFM son mayores en 0.41° que la obtenida por MFM convencional.
Por otro lado, en la figura 5.11 se reporta que la amplitud obtenida por f; de HB-MFM es 10.95
veces la medida por MFM convencional, es decir, se obtiene una mejor amplitud al realizar la
medicion mediante la HB-MFM propuesto en este trabajo.

52



Resultados y discusion
5.2 Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM)

f,=71.5kHz s o150
Externa
0.100
0.9
0.050
0.0
0.000

Auxiliar 1 (Fase)

f,= 455.1 kHz

20mV. 0.350 deg 237 nm
80 0300 200
70

0.250
60 150
50 0.200
40 0150 100
30

0.100
20 50
00 0000 0

Topografia

Amplitud

Figura 5.9: Imégenes de las propiedades magnéticas y topogréficas de la muestra de Disco Duro.
En el rectangulo azul se muestran las medidas adquiridas por la primera frecuencia de resonancia
del cantiléver en f; = 71.5 kHz, frecuencia que fue aplicada al piezoléctrico externo que esta debajo
de la muestra. En el rectangulo rojo las medidas hechas con la segunda frecuencia de resonancia
del cantiléver en fy = 455.1 kHz, que es la frecuencia aplicada al piezoeléctrico interno en el modo
MFM convencional.
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Figura 5.10: Promedio de las diferencias de los méximos y minimos de fase de los perfiles de linea
en la muestra de Disco Duro.

93



Resultados y discusion
5.2 Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM)

Promedio de las diferencias de los maximos y minimos de amplitud de los
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Figura 5.11: Promedio de las diferencias de los maximos y minimos de amplitud de los perfiles de
linea en la muestra de Disco Duro.

5.2.2. Muestra de FelNi

En la figura 5.12 se muestran las mediciones de amplitud (figura 5.12a) y fase (figura 5.12b) de
la muestra de FeNi, las cuales serviran como base para la comparacion de las respectivas mediciones
con HB-MFM. Al igual que en la subseccion anterior dedicada a los resultados del disco duro, la
topografia (figura 5.8¢) solamente fue comparada con la topografia obtenida debido a la frecuencia
fa = 455.1 kHz, procesada por el amplificador lock-in interno del AFM. Durante la medicién de la
muestra de FeNi con ambos métodos se barrié un area de 30x30 pm.

Figura 5.12: Mediciones de a) Amplitud, b) Fase y ¢) Topografia con MFM convencional en una
muestra de FeNi.

En la figura 5.13 se muestran las mediciones de HB-MFM realizadas en la muestra de FeNi.
En el rectangulo azul estan la amplitud y fase medidas debido a f; = 71.5 kHz (sefial aplicada al
piezoeléctrico externo). Por otro lado, en el rectangulo rojo de la figura 5.13 se ven las medidas de
amplitud, fase y topografia detectadas por la segunda frecuencia, f; = 455.1 kHz, procesadas por el
amplificador lock-in interno del AFM. En cuanto a la topografia, podemos apreciar que la medida
con la frecuencia fy (aplicando un voltaje CA al piezoléctrico interno del AFM con la frecuencia fs)
no presenta una diferencia de ruido significativa con la topografia obtenida por MFM convencional
(figura 5.12c¢).

Las comparaciones entre MFM convencional (figura 5.12) y HB-MFM (figura 5.13) en la muestra
de FeNi, como se muestran en las figuras 5.14 y 5.15 indican que f; de HB-MFM ofrece mayor senal
de diferencias de fase con respecto a la MFM convencional, superandola en 0.27°. En cuanto a la
amplitud, si bien la MFM convencional reporta un mayor contraste entre maximos y minimos, la
diferencia que tiene con respecto a la obtenida con fs es muy pequena, siendo ésta de apenas un
5.36 % de su valor.
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Figura 5.13: Iméagenes de las propiedades magnéticas y topograficas de la muestra de FeNi. En el
rectangulo azul se muestran las medidas adquiridas por la primera frecuencia de resonancia del

cantiléver en f; = 71.5 kHz. En el rectanguo rojo las medidas hechas con la segunda frecuencia de
resonancia del cantiléver en fy = 455.1 kHz.
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Figura 5.14: Promedio de las diferencias de los méximos y minimos de fase de los perfiles de linea
en la muestra de FeNi.
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Promedio de las diferencias de los maximos y minimos de amplitud de los
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Figura 5.15: Promedio de las diferencias de los maximos y minimos de amplitud de los perfiles de
linea en la muestra de FeNi.
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5.3. RT-MFM

Se realiz6 RT-MFM en la muestra de disco duro en un area de 15x15 pm con una resolucién de
128x128 pixeles, obteniéndose asi un archivo CSV de 1.45 GB, el cual fue procesado en un programa
de Python especial para RT-MFM, siguiendo el funcionamiento del algoritmo del Programa de
adquisicion de datos descrito en el capitulo 4. Dentro de cada pixel existe al menos un ciclo de
Sync completo, siendo la senal de Sync aquella que indica el inicio y final del recorrido de frecuencias
hecho por el generador de funciones; tomandose entonces el primer ciclo de Sync detectado en el
rango del pixel. En promedio, los ciclos de Sync contenian 240 indices desde la sefial de inicio
hasta la senal de fin. Sin embargo, debido a la naturaleza de la tarjeta DAQ portatil discutida
previamente, la cantidad de indices puede variar debido a la frecuencia de muestreo, siendo el
méaximo presente en las mediciones de 242 y el minimo de 238, conteniendo en todo momento
la curva de resonancia barrida. Esto podria implicar un problema al momento de reconstruir las
imagenes de amplitud y fase. Para entender esto, supongamos que todos los pixeles menos uno,
tienen un barrido de Sync de 240 indices, mientras que el restante tiene 239, faltando entonces
una frecuencia de medicion representada por el indice faltante. Esto hace que exista una imagen
a la cual le falte informacién en un pixel, siendo entonces una imagen incompleta. Para resolver
este problema se tomo la decision de generar tantas imagenes como el nimero minimo de indices
presentes en las secciones de Sync completas en los pixeles (es decir, las medidas correspondientes
a las diferentes frecuencias en que se hace oscilar a la muestra debido al generador de funciones),
siendo en este experimento 238 imagenes.

Cabe destacar que aunque es posible la generacion de tal cantidad de imagenes de amplitud y
fase, no todas las imagenes tendran una buena calidad, pues algunas de las frecuencias estan muy
alejadas del pico de resonancia y de la frecuencia de operacion del cantiléver, dando como resultado
imagenes donde solo existe ruido.

Con fines de reportar resultados ttiles, se filtraron las imégenes que solo presentaban ruido, de
tal manera que se presentan en esta seccion las imégenes en las cuales el ruido no es predominante.

Al medirse la misma &area durante toda la mediciéon de RT-MFM, es posible hacer graficos
como la figura 5.16, donde se muestra de manera resumida la manera en que evolucionan las
imégenes conforme las mediciones se acercan o alejan del pico de resonancia. Las figuras 5.16a) y
5.16b) muestran las evoluciones de la fase y amplitud, respectivamente, representadas por secciones
delimitadas en rojo, donde cada una de esas secciones es una medida realizada a la frecuencia
representada por un ntmero del 1 al 14 en la parte inferior de estas imagenes, siendo la figura
5.16¢) donde se encuentra la frecuencia que corresponde a la curva de resonancia, yendo desde la
parte izquierda de la curva en el namero 1, que son 70.9 kHz y hasta la parte derecha de la curva
representada con el numero 14, siendo 72.0 kHz. La frecuencia de operacion del cantiléver esta en
las cercanias del punto ntimero 8, correspondiente a 71.5 kHz.

La figura 5.17 muestra cuatro imagenes generadas de la amplitud, en 5.17a), se comienzan
a apreciar los dominios magnéticos del disco duro a pesar de existir ruido, en 5.17b), el ruido
disminuye y los dominios magnéticos de la parte inferior comienzan a apreciarse mejor, en 5.17¢),
el ruido es minimo y se pueden apreciar los dominios magnéticos en toda la superficie de barrido,
después en 5.17d), el ruido vuelve, pues la imagen fue obtenida en una frecuencia alejada del pico
de resonancia. Las imagenes de las figuras 5.17a), 5.17b), 5.17c) y 5.17d), corresponden a los puntos
1, 5,9y 13 de la figura 5.16c¢).

La figura 5.18 muestra cuatro imagenes generadas de la fase. En la figura 5.18a) se aprecia
una imagen con mucho ruido de fondo y valores muy contrastantes. En la figura 5.18b) el ruido
disminuye y el contraste entre valores deja de ser tan pronunciado. Después, en la figura 5.18¢c)
deja de existir un contraste significativo entre valores, pero el ruido persiste, notando también en
la parte superior una regién parcialmente circular que hizo cambiar la fase a valores mas bajos. La
imagen no parece cambiar de manera significativa en la figura 5.18d), salvo por una ligera variacion
en la escala de valores, manteniendo presente el ruido presente en las mediciones posteriores como
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Figura 5.16: Evolucion de las imagenes generadas de a) fase y b) amplitud, las lineas rojas delimitan
una seccion de la imagen generada por las frecuencias enumeradas del 1 al 14, especificadas en la
grafica c) de la curva de resonancia de amplitud del cantiléver.
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Figura 5.17: Imagenes de amplitud generadas con el programa de Python, correspondientes a las
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Figura 5.18: Imagenes de fase generadas con el programa de Python, correspondientes a las fre-
cuencias de a) 70.91 kHz b) 71.25 kHz ¢) 71.58 kHz y d) 71.91 kHz

se aprecia en la figura 5.16. Las imagenes de las figuras 5.18a), 5.18b), 5.18c) y 5.18d), también
corresponden a los puntos 1, 5, 9 y 13 de la figura 5.16¢), siendo acordes a las mismas frecuencias

mostradas en la figura 5.17.

86.3 nm

Figura 5.19: Topografia de la superficie del disco duro en un area de 15x15 pum capturada con el

método RT-MFM.

Finalmente, en la figura 5.19 se presenta la medicién de topografia. Como se explico en el
método de RT-MFM, a diferencia de las imagenes obtenidas de amplitud y fase, la topografia se
obtuvo directamente del amplificador lock-in interno del AFM con su respectiva sefial de referencia
de 71.5 kHz. La calidad de la imagen de topografia se ve afectada debido a la frecuencia del pico
de resonancia del cantiléver durante el barrido de frecuencias llevado a cabo en el piezoeléctrico
externo ubicado debajo de la muestra.
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Capitulo 6

Conclusiones

Se ha establecido un procedimiento detallado para adquirir y procesar los datos necesarios para
construir iméagenes de topografia utilizando AFM. Este proceso implica utilizar una tarjeta de ad-
quisicion externa para recopilar los datos necesarios. Ademaés, se ha demostrado la versatilidad de
este procedimiento en la construccién de imégenes que representan propiedades fisicas como domi-
nios ferroeléctricos y paredes de dominio utilizando PFM, asi como imégenes de fuerza de adhesion
derivadas del analisis de curvas de fuerza-distancia. Se presentaron los programas de analisis AFM-
DAQ Acquisition y AFMDAQ Visualizer desarrollados en Python. Es importante destacar que el
procedimiento y software descritos en este trabajo son adaptables para el desarrollo e implementa-
cion de nuevas microscopias externas en diversos sistemas AFM. Los archivos CSV de datos crudos
obtenidos a través de la tarjeta de adquisicién externa siguen un formato estandar, facilitando la
comparacion de resultados entre diferentes sistemas AFM. Ademés, la metodologia desarrollada
aqui sirve como una herramienta educativa, ofreciendo a los nuevos usuarios informaciéon sobre el
funcionamiento intrincado de AFM. Este trabajo contribuye a la comprension y aplicaciéon mas
amplias de AFM en diversos contextos cientificos e ingenieriles al proporcionar un marco integral
para la adquisicion y analisis de datos.

Por otro lado, se desarrollé una nueva metodologia para excitar el cantiléver magnético duran-
te las mediciones de microscopia de fuerza magnética (MFM), esta nueva técnica fue nombrada
Microscopia de fuerza magnética bimodal hibrida (HB-MFM). Comparando las imagenes de los do-
minos magnéticos de la muestra de referencia (disco duro) obtenidas mediante MFM convencional
y HB-MFM podemos ver que las mediciones mediante HB-MFM presentan una mayor diferencia
de fase y amplitud, por lo que se obtiene una mejor caracterizacion de los dominios magnéticos.
Resultados similares se obtuvieron al medir una muestra no ideal como la de FeNi.

El método de HB-MFM demostré ser efectivo para medir con precision la amplitud y fase
en las muestras de disco duro y FeNi. Esto indica la capacidad de excitar el cantilever del AFM
para vibrar a una frecuencia de resonancia diferente a la generada por el piezoeléctrico interno del
AFM, utilizando el campo magnético inherente de la muestra. Este enfoque elimina la necesidad de
emplear un campo magnético externo para realizar MFM bimodal, demostrando asi su capacidad
no destructiva para evaluar las propiedades magnéticas de los materiales.

Adicionalmente, se propuso un método en el cual se excita un piezoeléctrico externo que se
encuentra debajo de la muestra y esta excitacion se realiza en un rango de frecuencias de manera que
se cubre una de las frecuencias de resonancia del cantiléver, este método es llamado microscopia de
fuerza magnética con seguimiento de la resonacia (Resonance Tracking Magnetic Force Microscopy,
RT-MFM). Con esta técnica es posible ampliar la capacidad de caracterizacion de las propiedades
magnéticas de materiales a escala nanométrica. En este trabajo se presentaron las bases para seguir
desarrollando la técnica de RT-MFM.
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Conclusiones

6.0.1. Perspectivas a futuro

La implementacién de la metodologia detallada para adquirir y procesar datos de AFM exter-
namente, utilizando una tarjeta de adquisicion externa y los programas AFMDAQ Acquisition y
AFMDAQ Visualizer, no solo otorga versatilidad a los métodos actuales de AFM, sino que tam-
bién abre la puerta a la creacién de nuevas técnicas de microscopia y anélisis de datos en sistemas
AFM existentes. La adaptabilidad de este software y procedimiento permitira a los investigadores
desarrollar microscopias personalizadas que se ajusten a sus necesidades especificas, fomentando
la innovacién y el descubrimiento en la caracterizacién de materiales.

La introduccion de la Microscopia de Fuerza Magnética Bimodal Hibrida (HB-MFM) y la
Microscopia de Fuerza Magnética con Seguimiento de la Resonancia (RT-MFM) promueve futuras
investigaciones que expandan las fronteras de la MFM. Si se retoman estas investigaciones en
el futuro, seria posible integrar en un solo procedimiento los métodos descritos en este trabajo,
obteniendo asi una técnica con fundamentos de bimodalidad con seguimiento de resonancia.
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Abstract

Atomic force microscopy (AFM) serves as a versatile tool widely employed for the
micro- and nanoscale characterization of matenals, offering valuable insights into
their morphology and physical properties. Despite the proposal of numerous new
AFM technologies each year, engineers and researchers encounter a primary
challenge in the efficient external acquisition of data and subsequent image
reconstruction. Additionally, most AFM users are constrained to analyzing images
provided by commercial scanning probe microscopes. However, by acquiring real
raw data from the AFM, comprehensive studies of topography and physical

properties become feasible. This paper presents a comprehensive guide to external

1

Figura 6.3: Articulo escrito sobre la adquisicion externa de datos de AFM.
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