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DISENO Y CONSTRUCCION DE UN CALOTEST UTILIZADO PARA MEDIR ESPESORES

DE PELICULAS DELGADAS

RESUMEN

Este articulo presenta el disefio, construccion y validacion de un equipo
“Calotest” para medir espesores de recubrimientos y peliculas. El equipo
parte de la necesidad de caracterizar recubrimientos y capas obtenidos en
laboratorios de la region. Para comprobar la exactitud del equipo se
realizaron pruebas en peliculas de Zr/ZrN obtenidas por la técnica de
deposicion en fase vapor asistida por plasma PAPVD por arco pulsado. El
valor de los espesores obtenidos por la técnica “Calotest” se compard con
los resultados obtenidos por microscopica de fuerza atdomica (AFM) y
Perfilometria.
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ABSTRACT

This paper presents the design, construction and validation of equipment
named “Calotest” for measuring the thickness of coatings and films. This
device is necessary to characterization of coatings and films obtained at
local laboratories. In order to prove the accuracy was carried out tests in
Zr/ZrN coatings produced by Plasma Assisted Physical Vapor deposition
PAPVD with Pulsed Arc. The thickness of coatings’ was compared with the
assess obtained by from Atomic Force Microscopy (AFM) and perfilometry
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1. INTRODUCCION

Los campos de aplicacion de peliculas delgadas
obtenidas por técnicas como la Deposicion Fisica de
Vapor PVD y la Deposiciéon Quimica de Vapor CVD son
cada vez mas amplios. Bhushan, (1999), aclara que una
de las caracteristicas importantes a controlar en Ia
obtencion de peliculas delgadas es el espesor de la
misma, la razén es que las propiedades de los
recubrimientos y su comportamiento dependen en gran
medida de su espesor. [1,2]

De acuerdo a la aplicacion de la pelicula, el espesor se
convierte en un pardmetro muy importante a controlar.
Por ejemplo, Prutton (1980) sefiala que el uso de
peliculas en aplicaciones Opticas y electronicas requieren
mantener un espesor preciso y reproducible, situacion
que ha impulsado el desarrollo de técnicas que permitan
medir este pardmetro con gran exactitud; en contraste,
otras aplicaciones permiten un espesor en un amplio
rango como es el caso de las aplicaciones decorativas, en
metalurgia o protectoras. Ohring et al (1992), referencia
la gran variedad de peliculas y sus diferentes usos
generando una multitud de métodos para medir el
espesor. Algunos de estos métodos utilizan técnicas
basadas en la Optica, mecanica, diferencias de masas,
oscilacion de cristales entre otras. [3,4]

Una de las técnicas mecanicas mas utilizadas por su
versatilidad y su exactitud es la técnica “Calotest” [5]. El
ensayo consiste en una esfera de didmetro conocido, la
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cual gira sobre la pelicula ejerciendo una presion
preestablecida. La posicion de la esfera relativa a la
pelicula y la presion ejercida son constante, el crater
formado en la pelicula puede ser observado a través de
microscopia optica si la pelicula es lo suficientemente
gruesa, o a través de una técnica mas sofisticada como el
Microscopio Electronico de Barrido (SEM) si la pelicula
tiene espesores de menos de una micra !,
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Figura.1. Esquema del funcionamiento basico de un “Calotest”
(a) el eje haciendo rotar el balin que a su vez gira sobre la
muestra. (b) vista superior del crater y sus dimensiones (c) corte
transversal del crater.
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La figura 1 esquematiza el funcionamiento basico de un
equipo Calotest. Para hacer el calculo del espesor se
utiliza la ecuacion’:

Xy
e=— )
¢
Donde e es el espesor en mm, ¢ es el didmetro del balin x
y v se definen en la figura 1.7

2. DISENO Y CONSTRUCCION DEL EQUIPO

El equipo “Calotest” esta dividido en dos partes (figura
2): En primer lugar la parte eléctrica y de potencia esta
constituida por un motor de 1/3 HP y 1800 r.p.m, al que
se le diseflo e instalé un variador de velocidad con el fin
de controlar con exactitud la velocidad angular del motor.
La otra parte esta formada por el montaje mecanico del
equipo que incluye: (1) el porta muestras, constituido por
un sistema de mordazas que permiten sujetar
adecuadamente la probeta durante el ensayo. (2) un eje
acoplado directamente al motor, cuya seccion irregular
concava permite albergar el balin. (3)El balin, de dureza
55 HRC . (4) Una estructura-soporte que evita en lo
posible que las vibraciones afecten la medida. La figura 3
muestra una fotografia del sistema ya construido.
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Figura.2. Esquema General “Calotest”

Figura.3.Fotografia del “Calotest”
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El equipo “Calotest” requiere como complemento de un
equipo que permita observar la huella con claridad para
realizar las medidas necesarias. Habitualmente se emplea
un microscopio Optico para peliculas de gran espesor, 6
un microscopio electronico para peliculas delgadas. En el
caso de las peliculas analizadas en el presente trabajo fue
necesario emplear el Microscopio Electronico de Barrido
(SEM), marca Phillips XL-30 de la Universidad Nacional
de Colombia Sede Manizales.

3. REALIZACION DE PRUEBAS

Los recubrimientos Zr/ZrN, a los cuales se les realiz6 la
determinacion del espesor por la técnica “Calotest”,
fueron obtenidos en el Laboratorio de Fisica del Plasma
de la Universidad Nacional de Colombia Sede Manizales,
mediante la técnica de deposicién en fase vapor asistida
por plasma PAPVD por arco pulsado.

Una vez obtenidos los recubrimientos de Zr/ZrN sobre
discos (¢=12 mm y 4 mm espesor) de acero Inoxidable
AISI 316, se procedié a montarlos adecuadamente en el
equipo y someterlas a contacto directo con el balin (¢=30
mm) durante 300 s y una velocidad de 1750 rpm.

4. ANALISIS DE RESULTADOS

En la figura 4 se muestra el crater realizado al
recubrimiento de Zr/ZrN. En esta imagen se midid el
diametro del crater, que es aproximadamente de 702
micras. La figura 5 muestran imagenes SEM de regiones
en las cuales se observa la diferencia entre el sustrato y el
recubrimiento. Tomando varias imagenes y promediando,

se presentan en la siguiente tabla los datos “x” , “y”
obtenidos.

Parametro

Diametro del Balin 30 mm.

Diametro de la Huella 702 micras

Y 677.8 micras

X 24.2 micras

Espesor técnica “Calotest” 555,8 nm.

Espesor técnica AFM 800 nm

Espesor técnica Perfilometro | 620 nm

Tabla.1. Resumen de calculos para el espesor

Este resultado se comparé con valores arrojados
aplicando microscopica de fuerza atomica (AFM), y
perfilometria (la figura 6 (a) y (b); buscando validar los
resultados obtenidos por el “Calotest”. Los resultados de
la medida del espesor usando estas dos técnicas son
presentados en la tabla 1.
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Figura.4. Micrografia de los crateres formados por el “Calotest”
para peliculas de Zr/ZrN
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Figura.5. Micrografias de las fronteras para los crateres de las
peliculas de Zr/ZrN
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Figura.6. (a) Imagen AFM de un escalon de la pelicula (b)
Perfilometria de la pelicula. [8]

5. CONCLUSIONES

Se disefio y construyd un equipo “Calotest”, como
instrumento para medir peliculas delgadas.

Para las pruebas y calibracion del equipo se emplearon
recubrimientos de Zr/ZrN producidas por el Laboratorio
de Fisica del Plasma de la Universidad Nacional de
Colombia Sede Manizales utilizando la técnica PAPVD
por arco pulsado.

El “Calotest” presentd6 un adecuado comportamiento
durante su funcionamiento, obteniéndose huellas
definidas y de contornos claros, facilitando su posterior
medicion; Promediando varias huellas el espesor de la
bicapa fue de 555 nm.

La comprobacion de la medida por la técnica “Calotest”,
frente a la técnica microscopica de fuerza atdbmica
(AFM), arroj6 una diferencia no superior al 30.5%, y
frente a la técnica pefilometria la diferencia fue no
superior al 10.5%.
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