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RESUMEN: Latécnicade Friccion Interna (FI) y médulo elastico como métodos para la caracterizacion de
recubrimientos e intercaras y su potencialidad en la determinacion de la adhesién de lapeliculaa sustrato son
presentados. Se realizaron mediciones de friccion interna en un péndulo de torsion invertido en e modo de
decaimiento libre de las oscilaciones, en aceros recubiertos con peliculas duras de TiN. Las peliculas se
obtuvieron por deposicion fisica de vapor (PVD) mediante Magnetron Sputtering.

PALABRASCLAVE: Friccion Interna, Anelasticidad, Espectroscopia mecanica, Recubrimientos, TiN.
ABSTRACT: Internal Friction (IF) and Shear Modulus are presented as methods to determine the adhesion
of thin film to substrate. Internal Friction measurements were carried out in AlSI 304 coat with TiN obtained
by PVD Magnetron Sputtering. The measurements of IF were performed in alow frequency torsion pendulum
in the free vibration mode.

KEY WORDS: Interna Friction, Anelasticity, Mechanical Spectroscopy, Coatings, TiN.

1. INTRODUCCION

La Friccion interna [1] es la propiedad de un
material que caracteriza su capacidad para
dispersar de forma irreversible, por medio de
mecanismos internos, la energia de las
vibraciones mecénicas. Es una cantidad
adimensional y se simboliza frecuentemente

como Q*.f ,tanf ,6 FI.

La friccion interna se produce por migracion
0 reordenamiento de defectos, de cualquier
unidad microestructural o de momentos
magnéticos. Debido a éstas caracteristicas,
ésta propiedad se utiliza para. medicion de
coeficientes de difusion y determinacién del

contenido de elementos intersticiales ([2] y
[3]), plantear modelos de borde de grano a
través del estudio de larelgjacion de borde de
grano [4], caracterizacion del tamafio y forma
de los granos [5], determinacion de la
solubilidad [6], transformaciones de fase y
tratamientos térmicos  ([7] vy [8]),
construccién de instrumentacion en viaa la
deteccion de ondas gravitacionales [9],
estudio de las constantes elasticas [10],
evaluacion de dafios por fatiga[11], dindmica
y caracterizacion de dislocaciones ([12] y
[13]), estudios sobre microplasticidad [1],
relgaciones de dominios magnéticos y
ferroeléctricos [14], entre muchas otras.
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La friccion interna tiene un campo de
aplicacién muy amplio que algunos autores
[1] han dividido en cuatro categorias.

1. Fisicadel estado sélido.

2. Evauacion de dafios a interior del

material.

3. Propiedades mecéanicas dindmicas.

4. Sistemas vibroacusticos.

Durante las mediciones de friccion interna se
puede evitar que el esfuerzo aplicado cause
algin tipo de cambio irreversible en la
microestructura. Asi, un esfuerzo oscilatorio
puede ser usado para obtener informacién del
material sin producir cambios en su interior,
que es € obeto de las diferentes
espectroscopias.

Se define Espectroscopia mecanica como la
técnica en la que un esfuerzo arménico S de
frecuencia w interactta con el solido y como
resultado se puede medir la energia disipada
por su interior en funcion del desfase entre la
sefidl aplicada (esfuerzo) y la respuesta del
materia (deformacion).

En esta técnica se involucran variables
mecanicas, y €l objeto es obtener informacion
del materia sin alterar su microestructura.
Cuando la medicion se hace bajo decaimiento
libre de las oscilaciones [1], como en este
trabgjo, ver lafigura 1, haciendo un guste de
la curva envolvente de decaimiento libre, se
obtiene e decremento logaritmico d, 6 a
través ded logaritmo de la razdon entre
amplitudes (A) sucesivas.

d =In(A,7A,..) @)
El decremento logaritmico esta relacionado
directamente [1] con la friccion interna por
medio del desfase entre € esfuerzo y la
deformacién f | asi:

d =pf 2
Es decir que
Q*»d/p A3)

Friccién interna en materiales sdlidos
recubiertos con peliculas

La aplicacién de la teoria de la friccion
interna para €l estudio y caracterizacion de
las propiedades mecénicas dindmicas y
fisicas de capas delgadas (PVD, CVD, Sol-
gel, etc), es un avance relativamente reciente.
Lateoria[15] de friccion interna (decremento
logaritmico, d ) para capas delgadas, Figura
2, dice que lafriccién interna volumétrica de
un sistema compuesto por un sustrato con una
capa delgada totamente coherente e
idealmente plana, figura 23, es:
DW, + DW,

d, = 4
o = W, ©

Donde los subindices s y f se refieren
respectivamente a sustrato y pelicula.

A

Ao——p———ye——— Fuerzaexterna
\ removida Envolventede
\ decaimiento libre

o / A=A @)

0 M\ AAVA t
+>71
7
7 I
/ — —
P=1f=2nw
/
1/
Figura 1. Decaimiento libre de las

oscilaciones.

Cuando tanto la friccion interna de la pelicula

como la del sustrato pueden ser evaluadas

independientemente  bagjo las mismas

condiciones, setiene que,
DW. bW

s=yd = ©)

2V, AV,

Combinando las ecuaciones 19 y 20 se tiene

que

d. =

(6)

Pelicula, recubrir

av W +W

Pelicula

YPREA
Sustrato —

@

Pequefias partict
dispersas del rec

Pelicula de 6xic

Sustrato

(b)
Figura 2. Esquema sustrato-pelicula: d) modelo
usado actualmente, b) representacion méasrea de
laintercara.
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Esta es una relacion general entre d_, d, y

d,, paramateriales con peliculas delgadas, la

cua permite evaluar todos los materiales
bifésicos y puede ser vista como una ley de
mezclas paralafriccion interna.

S es una pelicula delgada, W, puede

ignorarse si se compara con W,, de modo
gue laecuacion 6 se reduce a

Wf
dav :ds +Wsdf (7)
La ecuacion 7 es una generalizacion para
materiales recubiertos con capas delgadas.
Para la aplicacion de esta ecuacion es

necesario derivar € factor Wi IW, para los
correspondientes  modos de  vibracién
dependiendo del experimento [15].

W, y W, pueden obtenerse individualmente

mediante la ecuacion

W = % M (s, dxdydz (8

Donde M es €& mobdulo efectivo de
dasticidad. La amplitud de la deformacién

€, como una funcion de la posicion puede
ser escrita en lasiguiente forma
e,(xv.2)=e_.j (x.v.2)
C)
Donde e, es la maxima amplitud de la
deformaciony j lafuncidn de distribucién

de la deformacién normalizada con la unidad,
que es caracteristica del modo de vibracion.

Vibracién en modo torsion
Para una probeta de alambre de didmetrod en

el péndulo de torsion, €, depende de la

distancia radial desde el centro de la probeta
y €s expresada como

2 /2
eO (X’ VA Z) = emax a (X2 + y2)1 (10)
2 2 1/2 . . .
Donde (X +y ) es igual a la distancia
radial r en coordenadas cilindricas. Cuando se
sustituyen W, y W, de las ecuaciones 8 'y

10, y se sustituye en larelacion W, /W, enla
ecuacion 7, se obtiene
8 G;

dav :ds+EG_df (11)

Donde G, y G, denotan € moédulo de

torsion de la pelicua y de sustrato
respectivamente. Esta ecuacion también
puede ser aplicada a modos de resonancia en
vibraciones de torsion.

En las ecuaciones constitutivas 4, 7y 11, la
friccion interna debida a la pelicula puede ser
evauada separadamente de los datos de
amortiguamiento  de  los  materiales
recubiertos con peliculas delgadas, [15].

3 (b)
Figura 3. @) Péndulo detorsidninvertido. (1)
probeta, (2) espejo, (3) barradetorsion, (4)
mordaza en rotacion, (5) mordazafija, (6)
suspension de alambre fino, (7) poleay (8)
contrapeso; b) esquema simplificado.

El analisis mecanico dinamico del péndulo de
torsién invertido de la figura 3-asimplificado
en lafigura 3-b[16], dondel eslainerciade
la bara de torsion, AT, es e aambre
suspension y AT, es la muestra, da como
resultado las siguientes dos expresiones para

evaluar lafrecuencianatural de la muestra f,

(ecuacion 12) y su friccion interna Qz'l:

f, » f1+2[1' (fll f1+2)2]l/2 (12
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d1+2 1- fldl/ f1+2d1+2
P - (fr1,,0]"

Campanade
vecio

Q, Ly (13)

Entreda de

Nz liquido
Horno

Probeta

Conexiones
de vacio

Criostato

@ (b)
Figura 4. (a) Esquema de un péndulo detorsion
invertido, (b) detalle de vista superior: (1) espgjo,
(2) iman, (3) bobinay (4) barra de torsion.

Donde los subindices 1+2 indican la variable
obtenida para e sistema combinado
suspension-muestra, 1 para la suspensién y 2
parala muestra.

En las figuras 4 y 5 se muestran un esquema
detallado y una fotografia del péndulo de
torsion invertido disefiado y construido con el
gue se redlizaron las mediciones [17]. Las
mediciones de friccion interna fueron
redlizadas bajo la etapa de calibracion del
equipo, convirtiéndose en uno de los
objetivos de este trabajo.

2. EXPERIMENTOS

Se tomaron muestras de alambre Cu de 0.2
mm y algunas de ellas se recubrieron con una
capa de 3 mm de espesor de didmetro y de 43
mm de longitud libre entre las mordazas del
péndulo. La capa de esmalte que traen se les
retird con lija 600. Luego una capa de 6 nm
de TiN fue depositada mediante |a técnica de
deposicion fisica de vapor (PVD) Magnetron
Sputtering. Se tomaron micrografias en €l
MEB para ver la capa de TiN. El aambre

usado como suspension en e péndulo es de
acero SAE 1070 de 0.2 mm de didmetro.

A las muestras se les hizo caracterizacion
superficial en € MEB y ensayos de FI en €
Péndulo de torsién invertido de baga
frecuencia en el modo de decaimiento libre
de las oscilaciones, en la Universidad
Nacional Sede Meddllin. Los recubrimientos
de TiN fueron realizados en & SENA,
regional Valle.

Para la adquisicion y andlisis de los datos de
friccion interna se automatizo el péndulo de
torsién usando € Software Lab View y una
tarjeta de adquisicion de datos SCXI-1200
National Instruments. La amplitud inicia en
promedio fue de aproximadamente un angulo
de torsion de 3°. Esta variable corresponde a
un tiempo de excitacién en las bobinas de 3
ms. Para todas las mediciones se registraron
600 datos por segundo, promediados en 60
datos por segundo en las curvas de
decaimiento mostradas. Esto se realiz6 con €l
fin de minimizar el efecto del ruido.

Figura 5. Fotografiadel péndulo de torsién
invertido de bajafrecuencia paralamedicion de
lafriccion internay el médulo de corte,
Universidad Nacional de Colombia Sede
Medellin, [17].
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3.RESULTADOSY DISCUSION

En lafigura 6 se muestra una imagen tomada
en € Microscopio Electronico de barido
(MEB) de la muestra de alambre recubierta a
la que se le hicieron los ensayos de Fl. Las
rayas que se ven son generadas en €l proceso
de retiro de la capa de esmdte
mecanicamente.

Figura 6. Imagen tomada a 500 aumentos en el MEB
para un alambre de cobre de 0.2 mm de diametro.

En la figura 7 se ve una ampliacion de una
parte de la imagen de la figura 6, donde se
diferencia parte de la morfologia de la capa
de TiN depositada. Tanto en lafigura 6 como
enla7 no seven zonassin capade TiN.

Figura 7. Imagen tomada a 3700 aumentos en €l
MEB para un alambre de cobre de 0.2 mm de
diametro.

Se realizaron ensayos de decaimiento libre de
las oscilaciones en e péndulo de torsion
invertido para el alambre de suspension (sin
muestra) y para el sistema compuesto
dambre de suspension-muestra  (con

muestra). Los resultados se resumen en la
Tabla 1.

Tabla 1. Datos obtenidos en € péndulo de torsién
invertido para e alambre de suspensién en
adambre de acero AISI 1070 (sin muestra) y para
e sistema con muestra de acero AlSI 1070. Los
valores sin muestra son una constante para €
péndulo, constituyen € fondo (background) de la
curva cuando se incluye una muestra.

Frec. (Hz),
Snmuesra Amort. (d;)  T(c) f,
Media 0.003061 19.9 1.144
Desv. Es. 0.0006665 0.24 0.19861
Con muestra d1+2 T(°C) f1+2
Media 0.003406 19.2 1463
Desv. Es. 0.0014594 148 0.14593

En la figura 8 se muestra e decaimiento
medido en el péndulo de torsion invertido sin
muestra, es decir, €l decaimiento del alambre
6 enlafigura3.

Lafrecuencia natural del péndulo sin muestra

fue f;=1.144 +0.19861 Hz y la temperatura
media de los ensayos fue de 19.9+ 0.24 C.

Decaimiento de suspension en acero SAE1070

2 4 6 8 10
T T T T 0020

0
0,020

&
3
0,015 @\ 0015
72 .
1T =
0,010 '1 s 0010
we Y B o
ocos4T i“i i i R a -~ . 00%5
> 1 fo 88 88 48 F23 /2 M A A
5 0000 0000
£ 70‘005: 0,005
0,010 5 1] ! - 0010
0,015+ f? 0015
1 2
0,020 f——mp—— T T T 1-0020
2 10

Tiempo (s)

Figura 8. Decaimiento del alambre de acero
SAE 1070 de didmetro 0.2 mm medido en €
péndulo de torsion invertido. Laamplitud inicial
fuede 18.9 mv.

La figura 9 representa la envolvente de
decaimiento para € péndulo sin muestra
hallada con los méximos de los picos
mostrados en la figura 8. La curva obtenida
se gustd con una exponencia decreciente,
obteniéndose un coeficiente de
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La figura 11 representa la envolvente de
decaimiento para €l péndulo con muestra
hallada con los méximos de los picos
mostrados en la figura 10. La curva obtenida
se gjustd con una exponencia decreciente,
obteniéndose un coeficiente de

amortiguamiento  d,=  0.003061 *
0.0006665 y un coeficiente de amplitud de
18.9 mV. Usando la ecuacion 3, se puede
estimar lafriccion interna asociada a alambre
de acero SAE 1070 que sirve como

suspension: _ _
d amortiguamientod, , , =0.003406 + 0.0014594
1» 21297430 iCi i
Q7 »==9. y un coeficiente de amplitud de 20.8 mv.
p 0 2 4 6 8
0022 T T T T T T T T T 0022
Decaimiento de suspension en acero SAE1070 0'020_- \ Jooo
2 3 4 5 6 7 8 9
0020 . . . r . . ( 1
J . 0018 40018
0,018 4 —( 4 E\
b b . 0016 <4 < 0016
0,016-' -' ( Z ]
S oo 1. % 0014+ 40014
. I N
g 0,012 4 < 00124 K - 0012
= b 1 -
E 0010 1¢ 0010 E\m—m\ 40010
2]
g 0,008 ﬁ\ q¢ 0008 E_E\i 0,008
000 T 1 S
0,004: \n—; ( Tiempo (s)
2 3 4 5 6 7 8 9 ) o
Tiempo (s) Figura 11. Envolvente de decaimiento con muestra

Figura 9. Envolvente de decaimiento del alambre de acero SAE 1070 de diametro 0.2 mm.

de acero SAE 1070 de diametro 0.2 mm usado _
COMo suspension. En la figura 12 se muestran ensayos
realizados a diferentes amplitudes iniciales de

En lafigura 10 se muestra el decaimiento del
péndulo con una muestra de acero SAE 1070
de didmetro 0.2 mm, es decir, €l decaimiento
del alambre 6 en la figura 3-a. La frecuencia

excitacion para € péndulo con muestray sin
muestra, donde se nota el gran incremento en
el coeficiente de amortiguamiento para
amplitudes mayores a 50mV. Cada punto de

la curva corresponde a la media de 5
mediciones.

natural del péndulo con muestra aumento, fue
f,.,=1.463+ 0.14593 Hz y la temperatura a
laque se hizo el ensayo fue de 19.2+ 1.48C.

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

,!; gl : I 1| E e ] e
] 0014 ;:; E; E; F%; é £ ’: ;& ﬁﬁ a a Joo1 % 0,005 1 4 0005
R . B e
>-0,01- ?:E*iing:Eyv;i y 4001 < AN g

i ¥ { 1 _ 0005 ] lows

o i 1™ 0,002 ,ﬁ% T r T r T — 0002

Tiempo (s) Amplitud inicial (mV)
Figura 10. Decaimiento con muestra de acero Figura 12. Variacion dd coeficiente de amortiguamiento
SAE 1070 de diametro 0.2 mm medido en con laamplitud inicial de excitacion medido en el péndulo
elpéndulo de torsion invertido. Laamplitud inicial detorsion invertido con y sin muestra de acero SAE 1070
fuede20.8 mV. de didmetro 0.2mm.
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Se realizaron ensayos de decaimiento libre de
las oscilaciones en e péndulo de torsion
invertido en alambres de cobre de 02mm de
didmetro y alambres de cobre recubiertos con
una capa de TiN de 3 um de espesor, ver
Tabla 2.

Tabla 2. Datos obtenidos en el péndulo de torsién
invertido usando un alambre de Cu y un alambre
de cobre con una capa de TiN a una amplitud
inicial promedio de21 mV.

Amort. Frec. f1+2
Cu (di.,) T(°C) (H2),
Media 0001588  19.87 178
Desv.Es.  694E-05 0032 0.1959
CUTiN
Media 0001592  19.89 164
Desv.Es.  9.627E05 0036 0.0438

En la figura 13 se muestra la envolvente de
decaimiento con muestra de Cu de didmetro
0.2 mm y la envolvente de decaimiento con
muestra de cobre recubierto con una capa de
TiN de 3 um de espesor, obtenidas en €

péndulo de torsién invertido.
cu 40022

2
- T
0,022 \V

| \v 0,020
0,018 \Xa\i 4 0018

N
0,016 \ 4 0,016
N
0,014 l\“ 40,014

0,012 ¥\ {0012
0,0104 0,010

, \<_ ]
%
0,008 4{ 0,008
T
8

Amortiguamiento

T T T
0 2 4 6

Tiempo ()
Figura 13. Envolvente de decaimiento de una
alambre de Cu de didametro 0.2 mmy paraun
alambre de Cu con una capa de 3um de espesor.

10

Los resultados de frecuencia de la muestra
determinados con la ecuacion 12 para
alambres de Cu y aambres de CUu/TiN, se
resumen en laTabla 3.

Tabla 3. Frecuencia de las muestras de Cu y de
las muestras de Cu/TiN para el valor sin muestra

delaTablal, f,=1.144Hz.

Cu dy., fio f,
0.001588 178 1.36
Cu/TiN

0.001592 164 118

Lafriccion interna Qz'l no se calcul 6 debido
a que es necesario usar un aambre de
suspension de menor rigidez, es decir, con
menor didmetro y mayor longitud.

0,00170 IN —&—Cu < 0,00170
—4A—Cul/TiN

0,00165 = =] 0,00165
0,00160 =1 =] 0.00160

0,00155 o / - 0.00155

0,00150 = - 0,00150

Amortiguamiento

T T T
20,8 218 24
Amplitud inicial (mV)

Figura 14. Variacion ddl coeficiente de
amortiguamiento con laamplitud inicial de
excitacion medido en € péndulo de torsion invertido
paraCuy Cu/TiN.

En la Figura 14 se muestran datos de ensayos
realizados a diferentes amplitudes iniciales de
excitacion usando muestras de Cu 'y Cu/TiN.
Cada punto de la curva corresponde a la
media de 5 mediciones.

4. CONCLUSIONES

- La friccion interna es una técnica que da
informacion de los defectos y su evolucion
con los ciclos de carga-descarga, muy
importantes en la vida de los materiales. Para
el caso especifico de materiales sometidos a
fuerzas de contacto, donde se presenta
desgaste, la espectroscopia mecénica puede
ayudar a caracterizar la evolucion de la
superficie en el tiempo, permitiendo ngorar
sus propiedades.
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- En materiales recubiertos con capas, la
espectroscopia mecanica ayudara a entender
los mecanismos involucrados en la adhesion
y la medida de la misma a por medio de una
teoria de la friccion interna mejorada que
involucre la forma de la intercara en su
andlisis. Sobre este tema estd enfocada la
investigacion en curso.

-Para obtener mejores resultados en los
ensayos de FI es necesario usar un aambre
como suspension de menor rigidez y menor
friccion interna, aladel material usado, acero
SAE 1070 de diametro 0.2 mm. Un diametro
de 005 mm en aambre de Tungsteno
funcionaria mejor. Sin embargo, por la
fragilidad de este materia y la dificultad que
traeria en el montaje, seria adecuado usar un
acero de mayor porcentaje de carbono.
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