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TECNICAS UTILIZADAS PARA LA MEDICION DE ESFUERZOS RESIDUALES EN
PELICULAS DELGADAS DEPOSITADAS POR PVD

Techniques for the measurement of residuals stresses in PVD thin films

RESUMEN
Los esfuerzos residuales afectan de manera directa propiedades mecanicas tan

importantes en un recubrimiento como son la adhesion, la resistencia al
desgaste, la resistencia a la fatiga, la dureza entre otras; esto se ve reflejado en
una disminucion del tiempo de vida 1til del recubrimiento. Por tal motivo, el
estudio de los esfuerzos residuales en recubrimientos cobra cada dia mayor
importancia, ya que ellos afectan su integridad y desempefio, haciéndose
necesaria su medicion y control. En este articulo se hace una revision de los
fundamentos de las técnicas mas utilizadas para la medicion de esfuerzos
residuales en peliculas delgadas depositadas por PVD.

PALABRAS CLAVES: Esfuerzos residuales, difraccion de rayos X, método
de la curvatura, método del hoyo ciego.

ABSTRACT
The residual stress affect of direct way so important mechanical properties in

a coating as are the adhesion, the wearing resistance, the fatigue strenght, the
hardness among others; this is reflected in a diminution of the time of life
utility of the coating. It is by this, that the study of the residual stress in
coatings receives every day greater importance, since they affect their
integrity and performance, becoming necessary their measurement and
control. This article makes a revision of the foundations of the techniques
more used for the measurement of residual stress in thin films deposited by
Physical Vapor Deposicion (PVD)

KEYWORDS: Residual stress, X ray diffraction, curvature method, hole
drilling method
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una disminucion del tiempo de vida Ttil del

Durante el proceso de deposicion de la pelicula, ya sea
por PVD, CVD (Chemical Vapor Deposicion),
proyeccion térmica, sol — gel o cualquier otro método,
se generan, debido a los diferentes parametros de
deposicion utilizados y a las caracteristicas del sustrato
y el material de la pelicula, los llamados esfuerzos
residuales. Algunos autores definen los esfuerzos
residuales como “aquellos que se generan en un
componente después de su fabricacion, procesamiento
o ensamble”, siendo estd una definicidn bastante
general por lo que otros autores prefieren mejor
definirlos como “cualquier esfuerzo en un cuerpo
elastico que se encuentre libre de fuerzas o
restricciones externas y de cambios o gradientes de
temperatura”.

Estos esfuerzos afectan de manera directa propiedades
mecanicas tan importantes en un recubrimiento como
son la adhesion, la resistencia al desgaste, la resistencia
a la fatiga, la dureza entre otras; esto se ve reflejado en
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recubrimiento.
En la literatura los esfuerzos residuales se encuentran
clasificados en 3 tipos (figura 1):

a) Los esfuerzos de tipo 1 o esfuerzos macroscopicos,
que son los que varian continuamente sobre grandes
distancias y se distribuyen casi homogéneamente sobre
areas macroscopicas del material, son los mas
importantes desde el punto de vista de la ingenieria.
Estos esfuerzos se producen debido a:

e Esfuerzos térmicos producidos por la diferencia de
los coeficientes de expansion térmica entre el
sustrato y la pelicula.

o Esfuerzos generados en el proceso de crecimiento
del recubrimiento sobre el sustrato.

e Esfuerzos generados por el proceso de
enfriamiento después de la deposicion de la pelicula.

b) Los esfuerzos de tipo 2 son los esfuerzos
intergranulares.
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¢) Los esfuerzos de tipo 3 son lo esfuerzos que se
generan a escala cristalina.

Los esfuerzos de tipo 2 y de tipo 3 son considerados
esfuerzos microscopicos y son introducidos debido a
distorsiones tales como dislocaciones, defectos
puntuales y por la anisotropia entre los granos y son de
gran importancia en el estudio de la ciencia de los
materiales.

Macroesfuerzos tipo 1
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Figura 1. Esquema de los 3 tipos de distorsion de la red
encontradas en recubrimientos depositados por PVD [1].

En los esfuerzos residuales hay dos componentes a
tener en cuenta: tension y compresion.

Los esfuerzos compresivos se generan porque los
atomos se encuentran mas juntos de lo que deberian
estar, frecuentemente debido al bombardeo atomico al
cual se ven sometidos los atomos de la pelicula pero
también se pueden presentar por la presencia de atomos
intersticiales o sustitucionales en la red.

Los esfuerzos de tension se producen porque los
atomos se ubican en un espacio de la red que es muy
grande comparado con su tamafio, lo cual hace que los
atomos circundantes queden en tension. Estos
esfuerzos suelen ser mas nocivos que los esfuerzos de
compresion, produciendo delaminacion de la pelicula
cuando hay una baja adhesion entre esta y el sustrato,
formacion de grietas perpendiculares a la direccion del
esfuerzo cuando hay una fuerte adhesion entre el
recubrimiento y el sustrato.

En cambio, una pequena cantidad de esfuerzos
compresivos suele ser benéfica puesto que aumenta la
resistencia a la fatiga, evita la propagacion de grietas y
la corrosion bajo esfuerzos, pero cuando hay una gran
cantidad de estos esfuerzos ocurre pandeo y
desastillamiento de la pelicula. En el caso de los
recubrimientos depositados por PVD, los esfuerzos
residuales se generan basicamente por el bombardeo de
iones al cual estd sometido el sustrato durante el
proceso de deposicion, estos iones provienen del
blanco y del gas de trabajo. Este bombardeo ionico
constante produce un alto nivel de esfuerzos
compresivos tanto en el sustrato como en la pelicula

[2].

Podria pensarse que en la pelicula sélo se encuentran
esfuerzos compresivos, lo cual no es cierto ya que
también se observan esfuerzos de tension, estos se
producen principalmente durante el proceso de
crecimiento de la pelicula y de enfriamiento del par
sustrato/recubrimiento. Los  esfuerzos residuales
afectan la integridad y desempefio de los
recubrimientos, es por esta razéon que el estudio de
estos esfuerzos cobra cada dia mayor importancia,
haciéndose necesaria su medicion y control.

La seleccion de la técnica de medicion adecuada
depende de muchos factores tales como la informacion
que se quiere obtener, costo del analisis, disponibilidad
del equipo, tamafio de la muestra, clase de material,
rapidez de la medicion y si el ensayo es destructivo o
no, entre otros. Las técnicas mas utilizadas para medir
estos esfuerzos en peliculas delgadas son la técnica del
hoyo ciego, difracciéon de rayos X y el método de la
curvatura.

2. TECNICA DEL HOYO CIEGO

Este método generalmente se describe como semi-
destructivo porque el dafio que causa es muy localizado
y muchas veces no afecta apreciablemente el
desempefio de la pieza. La medicion se realiza: 1.
instalando un sensor indicador de esfuerzos (galga) en
la region del componente que requiere ser analizada, 2.
se taladra un pequefio agujero en el centro de la galga,
3. se hace la lectura de los esfuerzos relajados, 4. se
calculan los esfuerzos residuales iniciales a partir de
los esfuerzos relajados siguiendo un procedimiento
estandarizado. Es necesario cierto grado de preparacion
superficial para garantizar una correcta unioén entre el
sensor indicador de esfuerzos y la pieza. Es
fundamental  evitar al maximo eliminar mucho
material de la superficie, en especial, si los esfuerzos
superficiales son importantes. Ademas de esto se debe
escoger adecuadamente el tamafo y tipo de sensor
(figura 2) al igual que el tamafio del taladro, ya que
ellos determinaran la profundidad a la cual puede
realizarse la medida [3].

El sensor tiene como funcion registrar la deformacion
producida por la relajacion de esfuerzos producto de la
remocion de material generada por la creacion de un
agujero en la pieza. Esta relajacion ocurre porque cada
perpendicular a una superficie libre (en este caso la
superficie del agujero) es necesariamente un eje
principal sobre el cual los esfuerzos cortantes y
normales son cero. La eliminacion de estos esfuerzos
sobre la superficie del agujero cambia los esfuerzos en
la region circundante, causando que los esfuerzos
locales sobre la superficie de la pieza analizada
cambien correspondientemente [4].

El agujero se realiza a wuna profundidad
aproximadamente igual al didmetro del taladro. Es
importante tener cuidado en el momento de hacer el
agujero para evitar una alteracion significativa en los
esfuerzos residuales iniciales. Desafortunadamente, la
geometria del agujero es muy compleja y no se puede
hallar una solucién disponible desde la teoria de la
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elasticidad relacionando directamente los esfuerzos
medidos con los esfuerzos residuales iniciales. Este
problema se corrige introduciendo unos coeficientes
empiricos que dependen basicamente del material
estudiado, de la geometria del sensor y del diametro y
profundidad del agujero [6].
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Figura 2. Tipos de sensores. a) Se recomienda para
propositos generales. b) Es util cuando se necesita hacer
mediciones cerca de un obstaculo. c¢) Es util cuando se
requiere una gran susceptibilidad a los esfuerzos y una alta
estabilidad térmica [5] (ver continuacién de la figura).
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Continuacion Figura 2. ¢) Es util cuando se requiere una gran
susceptibilidad a los esfuerzos y una alta estabilidad térmica

(5]

Los esfuerzos medidos por el sensor se relacionan con
los esfuerzos residuales iniciales de la forma como lo
indica la ecuacion 1.

E= (G max to min)A + (G max = O min)B cos 2a. (l)

Donde 6 pax ¥ O min son los esfuerzos residuales
principales, a es el angulo desde el eje del indicador
hasta la direccion del esfuerzo maximo principal y A 'y
B son constantes empiricas (ver figura 3).

Figura 3. Muestra el estado de los esfuerzos residuales en P
después de la introduccion de un agujero [4].

La ecuacion 1 se puede invertir para determinar los
esfuerzos residuales principales a partir de los
esfuerzos relajados &3 y €, [6]

G max» O min= [(e5 + &)/4A]+- {[(es + &)
+(es + &-2 &) T"}/4B ®)
B = 1/2arctan (g5 + £-2 &)/(e; + €] 3)
Donde :

€ r = Esfuerzos relajados medidos por un sensor
alineado radialmente y centrado en P.

B=Angulo medido en el sentido de las agujas del reloj
desde la localizacion del sensor 1 de la figura 2, hasta
la direccion de 6 pax.

D= Diametro del circulo del sensor.
Dy= Diametro del agujero taladrado.

Las ecuaciones 1 y 2 son validas para materiales
isotropicos y linealmente elasticos, en los que los
esfuerzos no varian significativamente con la
profundidad y las variaciones de los esfuerzos dentro
del agujero son pequefias. Cuando los recubrimientos
son muy delgados se utiliza la técnica del hoyo directo
en la cual se obtiene un solo juego de lecturas de los
esfuerzos ¢, & &, después de que se ha taladrado el
agujero a través de la pelicula. En el caso de los
recubrimientos gruesos se utiliza la técnica del hoyo
ciego por incrementos en la cual se realiza un pequefio
agujero de referencia y posteriormente se le aumenta la
profundidad en incrementos de 0.05D. Se obtienen
ocho juegos de lecturas de los esfuerzos ¢, €, €. Otros
métodos de analisis como el método integral son
utilizados para calcular la distribucion de esfuerzos
residuales en campos de esfuerzos no uniformes. El
método integral estd basado en soluciones de calculos
realizados por Elementos Finitos.

3. DIFRACCION DE RAYOS X

La difraccion de rayos X es una técnica muy versatil,
no es destructiva y mide los esfuerzos macro y micro.
La medicion se realiza colocando la muestra en el
difractometro, exponiéndola a rayos X que interactuan
con la red cristalina para generar un patrén de
difraccion. Los rayos X son producidos cuando
particulas  eléctricamente  cargadas, tales como
electrones, con suficiente energia cinética son
rapidamente desacelerados. Cuando un rayo X alcanza
la superficie de un cristal a cualquier angulo 0, una
porcion es dispersada por la capa de atomos de la
superficie (figura 4). La porcién no dispersada penetra
en la segunda capa de atomos donde otra vez una
fraccion es dispersada y la que queda pasa a la tercera
capa. El efecto acumulativo de esta dispersion desde
los centros regularmente espaciados del cristal es la
difraccion del haz (ver figura 3). Los requisitos para la
difraccion de rayos x son.: a) que el espaciado entre
capas de atomos sea aproximadamente el mismo que la
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longitud de onda de la radiacion y b) que los centros de
dispersion estén distribuidos en el espacio de una
manera muy regular [7].

La ecuacion (4) es conocida como la ley de Bragg y
es de fundamental importancia.

nA=2d seno 0 @)
Hay que sefialar que los rayos X parecen ser reflejados
por el cristal solo si el angulo de incidencia satisface la
condicidn, seno 6= ni/2d.
Donde:
n: es un numero entero.

d: Distancia interplanar.

0: angulo que se forma entre el rayo x incidente y el
rayo x difractado.

20 : Angulo formado entre el plano atdmico y el rayo X
difractado.[7]

A los demas dangulos tienen lugar interferencias
destructivas.

Rayos x Switiabs Pelicula
Incidentes {: _y delgada
-
{ 20 Rayos x
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Figura 4. Caracteristicas basicas de un experimento de
DRX [8.]

La técnica de DRX realmente es una técnica de
medicion indirecta porque lo que verdaderamente mide
es la deformacion interpretada como la variacion en la
distancia interplanar relativa entre planos cristalinos,
esta deformacion causa cambios en el espaciamiento
reticular desde su valor libre de esfuerzos a un nuevo
valor que corresponde a la magnitud del esfuerzo
aplicado. Un material esta libre de esfuerzos cuando el
valor de la distancia inteplanar es independiente de la
orientacion de estos planos con respecto a la muestra
(deformacién € =0) (ver figura 5). En cambio en un
material tensionado la deformacion sera funcion de la
orientacion del plano respecto de la tension o [9]. De
la ley de Bragg se puede deducir la expresion de la
deformacion en funcion del angulo de difraccion:

E= Ad/d = -cotg 0A0 (5)

Es decir una variacion del espaciado cristalino Ad se
traduce en un desplazamiento del pico de difraccion
A26. Dicho desplazamiento es tanto mayor cuanto mas
grande sea el angulo de difraccion, debido al factor
cotd. En la practica esto lleva a utilizar angulos de

bragg grandes (20 > 120) para obtener una mayor
precision [9].

(a)

(b}

Figura 5. a) Muestra libre de esfuerzos, b) Muestra con
esfuerzos en su microestructura [12].

El método de rayos X mas utilizado para determinar los
esfuerzos residuales en peliculas delgadas es el llamado
“Método de sin*y”, que permite determinar la
distribucion de la deformacion de la red cristalina en
una fina capa superficial. La principal ventaja de este
método, considerando que requiere de un tiempo
adicional para la recoleccion de datos, es el
establecimiento de la linealidad de la distancia
interplanar en funcién de sin®y [11].

En la figura 6a se muestra una pelicula cristalina
sometida a esfuerzos de tension. El espacio entre los
planos reticulares que son perpendiculares al plano de
la pelicula se incrementan, debido a la tension,
mientras el espaciamiento de los planos paralelos a la
pelicula disminuye, debido a la contraccion del radio
de Poisson [10].

_ Pelicula X ‘

Sustrato

-

(a)
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d |/ dx
dy
d, Yo
0 I 1 sinz
(b)

Figura 6. Representacion esquematica del método de sin’y
[10].

En este método se asume un estado biaxial de
esfuerzos, el cual requiere que la medicion de esfuerzos
esté relacionada al esfuerzo principal 6, y o, (ver figura
7) mediante la-ecuacion 6:

M+v( i ]
E‘f"ﬁﬂ?‘

a cos” ¢+ sinz;ﬂ Wsmz V- ;[01 +crg]|

(6)
Donde:
v: es el radio de Poisson.

E: es el modulo de Young.

Figura 7. Orientacion de los componentes de la deformacion
[12]

El espaciamiento interplanar sirve como un indicador
de esfuerzos internos (Figura 4) y el esfuerzo se mide a
lo largo de cierta direccion (ecuacion 7).

e pp= 24 _ oy 0
e do

(7
Donde:

dey- s el espaciamiento interplanar que existen en los
cristales que son perpendiculares a la direccion y en la
condicion estresada y d, el espaciamiento interplanar
en la condicion libre de esfuerzos [11].

4. METODO DE LA CURVATURA

El método de la curvatura es una técnica destructiva y
solo mide los esfuerzos macro. La deposicion de una
capa puede inducir esfuerzos que causan que el sustrato
se curve [13], entonces, si la pelicula estd bajo
esfuerzos de compresion tratard de expandirse y

deformara al sustrato creandole una curvatura; en este
caso el recubrimiento quedara en el lado convexo; si en
cambio la pelicula tiene un esfuerzo de traccion, tratara
de contraerse, quedando en el lado coéncavo de la
curvatura. El cambio resultante en la curvatura durante
la deposicion de una capa hace posible calcular la
correspondiente variacion en esfuerzos como una
funcién del espesor de la pelicula depositada. El radio
de la curvatura del sustrato es proporcional al esfuerzo
o en la pelicula, expresado cuantitativamente por la
ecuacion de Stoney (ecuacion 8) [14]:

= — ®)

Donde:

% = curvatura o inverso del radio de la curvatura.

F = Fuerza que posee la pelicula.

M; = es el modulo biaxial elastico del sustrato.
M- EJ/(1 —vy).

hs = espesor del sustrato.

Si hges el espesor de la pelicula, entonces el esfuerzo
medio en la pelicula es (ecuacion 9)

g, = = ©)

La ecuacion (8) se puede aplicar cuando los esfuerzos
se derivan de efectos inelasticos. Una ventaja de este
método es que la tnica propiedad de la pelicula que se
debe conocer para evaluar los esfuerzos residuales es
Su espesor y no se requiere conocimiento de ninguna
propiedad  elastica. Los  esfuerzos  elasticos
correspondientes a los esfuerzos =, estdn dados en la

ecuacion 10.

Ep = —— (10)

Los métodos para medir la curvatura se pueden
clasificar en mecénicos, métodos de capacitancia y
métodos Opticos. Las mediciones se realizan
frecuentemente en un rango muy estrecho de longitud
(longitud < 0.2) para evitar la curvatura multiaxial y la
inestabilidad mecanica.

5. CONCLUSIONES

Aunque existen muchas técnicas para medir esfuerzos
residuales en peliculas delgadas como por ejemplo la
difraccion de neutrones, ultrasonido, espectroscopia
Raman, sincrotron entre otras; las mas utilizadas son la
técnica del hoyo ciego, difraccion de rayos X y el
método de la curvatura. Esto se debe a que estas
técnicas son muy versatiles, los ensayos son faciles de
realizar, los equipos se consiguen facilmente, permiten
analizar un amplio rango de materiales y obtener un
gradiente de esfuerzos. La difraccion de rayos X es una
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técnica no destructiva, de donde se puede obtener
informacion acerca de los esfuerzos de tipo 1 y 2. Con
la técnica del hoyo ciego y el método de la curvatura se
obtienen los esfuerzos de tipo 1. La seleccion de la
técnica, depende basicamente de la de informacion que
se quiera obtener y del tipo de muestra que se tenga.
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