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Figura 1. Esquema de la prueba Calotest para medici6n 
de espesores(1)  
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Los Recubrimientos Duros y Peliculas 
Delgadas poseen espesores que van 
desde los nan6metros hasta las 15 
micras, por lo tanto su caracteriza-
cion requiere de tecnologias de punta 
y con alto grado de complejidad 
tecnolOgica. A continuacion se 
describen algunos de los metodos 
más importantes pare Ia caracteriza-
cion de tales recubrimientos: 

1 La prueba Calotest 

2 La prueba de rayado 

3 La prueba de adherencia por el 
metodo Rockwell C 

4 Microscopia de Fuerza AtOmica 
(AFM) 

5 Microscopia Electronica de 
Barrido (SEM) 

6 Nanoindentacion 

7 Ensayos de corrosion 

8 MediciOn de tensiones super-
ficiales. 

1. La Prueba del Calote (Calotest) 

Este metodo para medir espesores 
de pelicula entre 1 y 20 micras, este 
contempiado en la norma DIN 1071 y 
es de amplia utilizacien a nivel de 
Iaboratorio. Una representaciOn 
esquematica de Ia tecnica se observe 

en Ia Figura 1. 

En este ensayo se coloca la probeta 
sobre un soporte piano y sobre ella se 
hace girar un bola de acero 
eutectoide, la cual ha sido 
previamente impregnada con una 
solucion de alcohol y con pasta de 
diamante con un tamano de grano 
menor o igual a 1 micra. La bola 
impregnada provoca un desgaste 
abrasivo sobre la superficie de la 
probeta y origina un crater tal como 
se aprecia en Ia Figura 1. El espesor 
h del recubrimiento se calcula 
aplicando Ia siguiente ecuaci6n 
derivada de las relaciones 
geometricas de la huella 0): 

h = (0' - it)/441 	(Ec. 1)  

D y d son los diametros externo e 
intemo de Ia huella respectivamente, 
y es el diametro de la bola utilizada. 
Esta prueba se realize en el Centro 
ASTIN, con un equipo diseriado y 
fabricado por funcionarios del Centro. 

2. La Prueba de Rayado 

Es uno de los metodos más 
utilizados para caracterizar Ia 
adherencia de peliculas delgadas. 
Aqui se aplica una fuerza normal y 
creciente sobre la superficie del 
material, a traves de un indentador de 
diamante, tal como el que se emplea 
para medir la dureza Rockwell C. La 
fuerza aplicada oscila entre 1j1N y los 
100 N, mientras que el indentador 
mismo se mueve a lo largo sobre la 
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Figura 2. Prueba de Rayado (Scrach Test) 0)  
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superficie de la muestra. Durante el 
ensayo se registran Ia fuerza 
aplicada, el desplazamiento y la 
penetraciOn del indentador en dicha 
superficie. La carga especifica, es 
decir, la fuerza que produce el 
desprendimiento del recubrimiento, 
bajo Ia cual aparece la primera 
delaminaciOn, se denomina carga 
critica y es la base para determinar 
cualitativamente la adherencia de la 
pelicula o del recubrimiento sobre el 
sustrato. La Figura 2 muestra una 
representaciOn de esta prueba (1). 

El inicio de Ia delaminaciOn puede 
apreciarse bajo el microscopio o, en 
su defecto, puede ser detectada 
electrOnicamente mediante una serial 
auditiva en los equipos modemos. 

3. Prueba de Adherencia por el 
Metodo de Rockwell C 

Este metodo de determinaciOn de Ia 
adhesiOn de los recubrimientos duros 
fue desarrollado y patentado por la 
firma Daimler Benz bajo Ia norma No. 
81, y se Ileva a cabo aplicando el 
metodo de Rockwell C. En este caso 
particular, se aplica una carga de 150 
Kg sobre Ia superficie recubierta con 
un indentador cOnico de diamante de 
120° de apertura y una punta 
redondeada con un radio de 0,2 mm. 
Esta carga aplicada origina, sobre la 

Carga 

superficie de la muestra, una 
impresiOn con grandes tensiones 
inducidas de traccion y compresiOn 
alrededor de esta. El valor de las 
tensiones puede superar Ia energia 
responsable de Ia adhesi6n en la 
interfase sustrato-recubrimiento, 
causando el desprendimiento de este 
ultimo en algunas zonas. Para Ilevar a 
cabo el ensayo se necesitan los 
siguientes materiales: 

• Un equipo para mediciOn de 
dureza Rockwell C 

• Un microscopio con un aumento 
minimo de 50. 

• Cartas o tarjetas de comparaciOn 
de Daimler Benz para los 
diferentes tipos de impresiones 
Rockwell existentes para cada 
sistema sustrato-recubrimiento. 

La Figura 3 muestra un ejemplo de 
medici6n de la adhesiOn de un 
recubrimiento de TiN sobre acero 
rapid° y Ia respectiva carta de 
comparaciOn(21. 

4. Microscopio de Fuerza AtOmica 
(AFM) 

El Microscopio de Fuerza AtOmica 
(AFM) es un instrumento mecano- 

Optic° que detecta fuerzas a nivel 
at6mico (del orden de nN) a traves de 
la medicion Optica del movimiento de 
un cantilever sobre Ia superficie de Ia 
muestra. El cantilever tiene una 
longitud de 200 micras y termina en 
una punta piramidal muy aguda de 
100 A de diametro, fabricada en 
material duro y de una enorme 
sensibilidad (3). 

muestra es movida en el barrido en 
las tres direcciones, mientras el 
cantilever palpa y traza en detalle Ia 
superficie de la muestra. Todos los 
movimientos son controlados por 
computadora. La fuerza atOmica, 
evidente cuando el cantilever esta 
pr6ximo a Ia superficie de Ia pieza, se 
detecta a traves de la torsion que 
experimenta ague'. La direcciOn del 
haz laser reflejado por Ia parte 
posterior del cantilever cambia con la 
torsion del mismo. La detecciOn del 

Figura 3. Carta de comparacion 
para Ia determinacion de 
la adherencia de un 
recubrimiento por el 
metodo de Rockwell C. El 
comportamiento HF5 y HF6 
no son admisibles (2) 
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Figura 4. Esquema de un Microscopio de Fuerza Atomica (AFM) (3)  

Microscopio el ectnii co 	 Microsccpiooplico 

CUR) 

11.----"------ Lints ccodensaior -----------". 
(Mvnitico) Nebo) 

$..—----- 	Plains che b rruestra ----■ 1111L.......,,,,  

lira otjeivo ---"-------'---.'----jr  
tAMPitico) 

(Magnifico) uisora) 

(Vdrio) 

tante proyactcra 

(\Addeo) 
hvgan 

(Ocular) 

Figura 5. Representacion esquematica del funcionamiento de un 
Microscopio Electronic° de Barridom 
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haz es transformada en senales 
electricas cuyo procesamiento 
permite construir una imagen real de 
Ia superficie igual a la resultante de un 
barrido de esta. La resoluciOn del 
instrumento es de menos de lnm, y 
la pantalla de visualizaciOn permite 
distinguir detalles en Ia superficie de 
la muestra con una amplificacion de 
varios millones. Las tecnicas 
utilizadas en este metodo van desde 
el tipo de no contacto hasta el de 
contacto y el de contacto 
intermitente. Un esquema de las 
partes basicas del microscopio de 
fuerza atOmica se puede apreciar en 
Ia Figura 4. 

5. Microscopia Electronica de 
Barrido (SEM) 

Se basa en la deteccion y 
visualizaciOn de los electrones 
secundarios y retrodispersados 
procedentes de la interacciOn del haz 
de electrones sobre la superficie de la 
muestra que se va a analizar. 

En un microscopio electrOnico de 
barrido, el haz de electrones tiene una 
potencia variable entre 1 y 50 keV, y 
se realiza un vacio del orden de 10-7  

tubo de rayos catOdicos, donde es 
representada. En este tubo Ia sepal 
realiza un barrido de Ia pantalla de 
manera sincronizada con et 
movimiento del haz electronico sobre 
la muestra formando una imagen 
aumentada de la superficie. La Figura 
5 muestra una representacion 
esquematica de un SEM 14 j. 

6. Nanoindentacion 

La mediciOn de Ia dureza de peliculas 
delgadas con espesores del orden de 
nanOmetros representa un enorme 
problema, pues segun Buckle, la 
penetraciOn maxima permisible del 
indentador en el recubrimiento debe 
ser de 1/10 de su espesor, para no 
involucrar la dureza del sustrato en la 
mediciOn. Esto requiere de fuerzas 
extremadamente pequenas y Ia 
mediciOn de huellas impresas 
diminutas en la superficie, lo cual solo 
es posible alcanzar con las 
tecnologias modemas de mediciOn. 
La nanoindentaciOn permite aplicar 
cargas del orden de nN hasta los 
70N, con lo cual se pueden medir 

atm6sferas en Ia camera de Ia 
muestra. El haz de electrones se 
focalize sobre la superficie de una 
muestra masiva, barriendo la 
superficie de la misma. Los 
electrones 	secundarios 
retrodispersados son captados por un 
detector, Ilevandose Ia sepal a un 
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Figura 6. Equipo nanoindentador(5). 

Curvas de Esfuerzo -Desplazamiento 

Figura 7. Materiales multifase-Acero Revenido 

16 



h = h„„„ - EP /S (Ec. 4) 
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Figura 8. Curva esfuerzo-desplazamiento (5'6)  
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durezas de recubrimientos y peliculas 
delgadas de cualquier espesor. A 
traves del registro de las curvas carga-
profundidad de penetraciOn y carga-
desplazamiento lineal del indentador, 
se puede determinar el MOdulo de 
Young, la adhesi6n del recubrimiento 
y su resistencia al desgaste. 

En la Figura 6 se muestra un equipo 
nanoindentador: en la Figura 7 se 
presentan las aplicaciones del 
mismo, y en la Figura 8 se muestra 
una curva de carga-descarga-
desplazamiento con los parametros 
mas importantes (5'6). 

Durante la nanoindentaciOn se aplica 
una carga continua y creciente hasta 
un valor maxim° determinado. se  
sostiene por algun tiempo y luego se 
libera la carga con la misma velocidad 
con la que se aplic6. La dureza Hy el 
modulo de Young reducido Er pueden 
calcularse mediante la siguiente 
ecuacion: 

F = 	/(2.All2 ) (Ec. 2)  

A = 24511 2  

donde: 

toma valores entre 0.72 y 1. Para un 
indentador de diamante, El = 1140 
Gpa, v = 0.07 y f vale 0.72, por lo 
tanto, del area de contacto A se 
puede determinar la dureza de la 
pelicula a partir de la definiciOn 
normal: 

II -P 
A 
	(Ec 5) 

7. Ensayos de Corrosion 

Con excepci6n de los aceros 
inoxidables, todos los aceros en 
general poseen una Baja resistencia a 
la corrosiOn, sobre todo cuando 
operan en ambientes salinos o 
industriales. Con el fin de mejorar su 
comportamiento frente a los 
fenOmenos de oxidaciOn y corrosiOn 

se han desarrollado algunos tipos de 
recubrimientos como los nitruros de 
titanio, de cromo. de niobio y de 
vanadio, entre otros. Estas aleaciones 
son mucho más nobles que el hierro 
y el acero y presentan un mejor 
comportamiento frente a la corrosiOn. 
Sin embargo, la resistencia a la 
corrosiOn de estos materiales se 
puede ver afectada por uno o varios de 
los siguientes factores .'".: 

• ComposiciOn quimica del material 

• Microestructura (tamario. forma y 
distribuciOn del grano y de las 
fases existentes) 

• Cantidad, tamano y tipo de 
defectos cristalinos (vacancias, 
inclusiones, segregaciones. etc.) 

• Densidad del recubrimiento 
(porosidad, permeabilidad) 

• Espesor del recubrimiento 

• Acabado superficial. entre otros. 

Donde S es la rigidez medida a la 
pendiente en el punto de carga 
maxima y A es el area de contacto 
indentador/superficie. El modulo de 
elasticidad reducido se relaciona con 
el modulo de elasticidad E a traves de 
la relaciOn: 

1 	(1 -v,2 ) 	-v,)2  = 	•  	- 	(Ec. 3) Er 	El 	E, 

Donde: 

El = Modulo de elasticidad del 
indentador. 
E2 = MOdulo de elasticidad del 
recubrimiento. 

= Relacion de Poisson. 

Para un indentador de forma piramidal 
con base triangular, el area de 
contacto en funciOn de h se expresa: 
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Con base en lo anterior se puede 
deducir que es absolutamente 
necesario disponer de tecnicas para 
evaluar Ia resistencia a la corrosiOn de 
los recubrimientos en funciOn de los 
parametros anteriores, y de esa 
manera optimizar el proceso de 
deposici6n y la calidad de los 
recubrimientos. La tecnica de las 
mediciones de polarizaciOn an6dica 
potencio-dinamicas para evaluar el 
comportamiento frente a los procesos 
de corrosion de muchos materiales 
se muestra esquematicamente en Ia 
Figura 9 '9). 

Mediante esta disposicion de los 
electrodos se realiza un barrido entre -
250 mV por debajo del potencial de 
corrosiOn hasta 1,2 V aplicando un 
voltaje que oscila entre 6 y 12 mV y 
se mide Ia correspondiente densidad 
de corriente (Norma ASTM G5). El 
potencial de corrosiOn se determina 
en circuito abierto hasta lograr el 
equilibrio electroquimico en la celda. 
La parte catodica de Ia curva se 
obtiene aplicando una corriente 
negativa hasta alcanzar el potencial 
de corrosiOn; la parte an6dica de la 

curva se alcanza de igual manera, 
pero suministrando en este caso una 
corriente positiva. 

El punto de intersecciOn de las 
pendientes de Tafel trazadas en el 
tramo lineal de ambas curvas, tanto 
en la parte catOdica como en Ia 
anOdica, corresponde a la corriente de 
corrosion. Por debajo del potencial de 
corrosiOn el material en cuestiOn no 
sufre corrosion alguna, mientras que 
por encima de este empieza a 
corroerse y a disolverse en el medio 
acuoso. En el transcurso de este 
proceso muchos materiales forman 
una capa Oxide que origina cierto 
grado de pasividad y puede Ilegar a tal 
punto que el proceso de corrosion se 
detiene y el material se pasiva 
totalmente(9). 

8. Ensayo de medicion de 
Tensiones Superficiales 

De igual manera y para lograr una 
buena adherencia del recubrimiento al 
sustrato y una alta densidad (baja 
porosidad y permeabilidad) del 
mismo, es necesario bombardear el 

Anodica 

E,„,, - - - - 

Catodica 
1... 

Log Corriente, I 

recubrimiento durante su nucleaciOn y 
crecimiento. Esto genera tensiones 
compresivas en la pelicula que 
pueden terminar en una fractura o 
desprendimiento de Ia misma. El valor 
de dichas tensiones depende ante 
todo de los siguientes parametros: 

• Masa, energia y dosis de los 
iones utilizados para el bombardeo 

• Espesor del recubrimiento 

• Potencia del magnetron 

• Bias y temperatura del sustrato 

• PresiOn de trabajo, entre otros. 

Nuevamente es indispensable 
determinar aqui el nivel de tensiones 
inducidas para optimizar los 
parametros de deposiciOn y con ello 
el espesor del recubrimiento. Por lo 
tanto, a continuaciOn se describe Ia 
tecnica sensorial MOSS (Multi Beam 
Optical Stress Sensor), ampliamente 
utilizada por diferentes investigadores 
para cuantificar las tensiones 
superficiales 	inducidas 	en 
recubrimientos y peliculas delgadas. 
Una representaciOn esquematica del 
equipo se muestra en Ia Figura 10. 

En este caso la muestra recubierta, 
una oblea de silicio (100) de 10-20 
mm de diametro y 300 micras de 
espesor, sufre una deformaci6n 
concave a causa de las tensiones 
inducidas en la pelicula. La probeta 
se coloca sobre un piano de 
referenda y sobre ella se dirigen dos 
haces paralelos de rayos laser. Estos 
sufren una primera reflexiOn sobre Ia 
superficie de la muestra y una 
segunda sobre un espejo ubicado en 
el piano superior del aparato. La 
distancia Z entre los puntos de esta 
Ultima reflexiOn se mide en el piano 
de referencia inferior, el cual posee 
una escala milimetrica. Mediante 
relaciones geometricas y aplicando la 

Figura 9. Celda electro-quimica para ensayos de corrosion. A la 
derecha se observa esquematicamente una curva de 
polarizacion. A: Fuente de poder. B: Electrodo de trabajo. 
C: Electrolito. D: Contra electrodo. E: Electrodo Calomel 
de referencia. F: voltimetro. G: Amperimetro. 
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Figura 10. Esquema del equipo MOSS para medir tensiones 
superficiales en recubrimientos 
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ley de Hooke, Stoney(10) derivo las 
siguientes ecuaciones matematicas 
para calcular el radio de curvatura de 
la muestra de silicio y el valor de la 
tension inducida en el recubrimiento: 

R=2.1)-E8E-Z) (Ec. 5) 

cr = 
—E ••147  - 
"  

[1—I? 
x 	"(Ec. I—R,, 6) 6(1—v s  )14! 

E: Distancia entre los haces de rayos 
laser. 
a Distancia entre el espejo superior y 
el piano de referenda inferior. 
Z: Distancia entre puntos reflejados 
sobre el piano inferior de referencia y 
posee un valor negativo para curvatura 
cOncava. 
Ws: Espesor del sustrato. 

Espesor del recubrimiento. 
v Relacion de Poisson del sustrato.  

Es: Modulo de elasticidad del 
sustrato. 
Ra y Rb: Radios de curvatura de Ia 
muestra antes y despues de ser 
recubierta. 
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