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Resumen :

Se propone una técnica sencilla de medicién de espesor de recubrimientos espesos (1-100 um) no consolidados (friables),
mediante la realizacién de un escalén en el recubrimiento y su observacién con un microscopio éptico, aprovechando su baja
profundidad de campo (menos de 1 pm) y la existencia de un tornillo micrométrico graduado para enfocar el microscopio
sobre el sustrato desnudo o sobre la superficie del recubrimiento. La comparacién de esta técnica con métodos convencionales
(profilometria, corrientes inducidas, microscopia electrénica), sobre capas friables de circonia y de oxido de titanio, demuestra
su mayor sencillez, eficiencia e interés econémico.

Abstract :

A simple thickness measurement method is proposed for non consolidated, friable thick coatings (1-100 pm), marking
a furrow in the coating and observing with an optical microscope. Its low field depth is used in association with the exist-
ence of a scaled micrometric screw which allows to focalize respectively onto the naked substrate and onto the surface of
the coating. The comparison of this technique with conventional methods (profilometry, eddy currents, scanning elec-

tronic microscopy) shows its higher simplicity, eficiency and economic interest.

1. Introduccion :

Varios métodos de deposicién de capas gruesas (> 1
um) de materiales cerdmicos requieren de una etapa de
conformado (inmersién o “dip coating™!, proyeccién de
liquido precursor o de suspensién en una llama o “Liquid
Flame Spraying” 2, “Aerosol Flame Spraying” *, colado de
cinta o “Tape casting”, electroforesis) y de un tratamiento
térmico final. En la fase de conformado, en la cual la capa
realizada no estd consolidada atin, es importante realizar
el seguimiento del espesor, para poder optimizar la
velocidad de deposicién del proceso. Sin embargo, las
técnicas que se suelen utilizar sobre capas consolidadas (por
proyeccién plasma o HVOF de polvos secos, por ejemplo)
son dificilmente aplicables sobre capas friables.

En el presente trabajo se propone una técnica sencilla
que recurre a un microscopio 6ptico, y se compara con otras
técnicas (corrientes inducidas, profilometria, microscopia
electrénica de barrido), para medir el espesor de capas
espesas todavia friables. La baja profundidad de campo,

que es una caracteristica conocida de los microscopios
épticos, es generalmente considerada un gran inconveniente
en la observacién de muestras de superficie irregular. Esta
profundidad de campo es més reducida cuando la
magnificacién del objetivo aumenta. Para una magnificacién
superior a 200-300 X, la profundidad de campo es del orden
del micrémetro o menos del micrémetro. Por lo tanto un
observador que desea visualizar dos puntos de una superficie
irregular, distantes de una cierta altura entre ellos, debe
desplazar el objetivo del microscopio 6ptico, desde una
altura hacia la otra. Un tornillo micrometrico permite
obtener este desplazamiento muy reducido.

Gracias a las graduaciones de este tornillo micrometrico,
el inconveniente de la baja profundidad de campo se puede
aprovechar para medir la desnivelacién entre dos puntos,
si esta desnivelacion es mayor que la profundidad de campo.
Con este método, es posible, para altas magnificaciones
delmicroscopio, medir alturas de escalén entre un micrén y
varias decenas de micrones.
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1. Parte experimental :

2.1 Microscopia optica :

En el caso de recubrimientos no consolidados, un escalon
puede ser realizado, trazando una raya con una punta dura.
De esta manera, se puede poner la superficie del sustrato al
desnudo, sin rayarlo. Asimismo, el material escogido para

la punta es un polimero, en vez de un metal. Se aplica
entonces el método de mediciéon por desplazamiento
micrometrico del objetivo para estimar la diferencia de altura
de escaldn trazado entre la superficie del recubrimiento y
el sustrato desnudado, en otros términos : el espesor del
recubrimiento mismo (Figura. 1). Focalizando
(magnificacién : 500 X) sucesivamente sobre cada
superficie, se mide asi el espesor, sobre varios puntos,
estableciendo asi un valor promedio.
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Fig. 1 : Principio de utilizacion del microscopio dptico para medir una desnivelacion

Recubrimiento:

El recubrimiento que se utiliza para comparar las
técnicas de medicién es elaborado por termorrociado por
llama oxiacetilénica de una suspensién coloidal (sol) de
circonia sobre un sustrato de acero inoxidable AISI 316L
(Aerosol Flame Spraying : “AFS”). La técnica de
elaboracién de la suspensién a partir de un precursor
propoxido de circonio (Aldrich) es descrita por Vesteghem
& col 4, y el proceso de deposicién esta descrito por Di
Giampaolo & col 3. Otro recubrimiento caracterizado por
la técnica dptica de medicion de espesor es un deposito
fotocatalitico de oxido de titanio (anatase) sobre sustrato de
vidrio, elaborado por colado de cinta (tape casting) °.

Se compara el método Sptico con otras técnicas utilizadas
corrientemente para la medicién de espesores de capas :
profilometria, corrientes de Foucault, microscopia
electrénica de barrido (MEB).

Profilometria

Un profilémetro Sloan Dektac II es utilizado sobre un
escalon realizado segiin el mismo procedimiento que en el
método 6ptico ©. Una punta micrometrica, montada sobre
un sensor de desplazamiento (precisién + 10 nm), se mueve

sobre la superficie de la muestra, midiendo asi su topografia.
Espesores de 20 a 30 um son medidos, asi como una
rugosidad (Ra) del orden de 2 a 3 um. Sin embargo, se
observa que la punta del profilémetro realiza una raya dentro
del recubrimiento no consolidado, dando asi una
informacién errénea de la verdadera topografia del escalén.
(Figura 2). Este efecto de “arado” afecta la confiabilidad
del método propuesto.

Corrientes de Foucault :

Un medidor de espesores por corrientes de Foucault
sobre sustratos paramagneticos, de marca Elcometer 345N
es utilizado para la medicién de los espesores de
recubrimientos de diversos espesores. Este equipo es muy
practico para caracterizar espesores derecubrimientos
consolidados de mds de 25 um) (ASTM B244-79), con una
precision de 10%. Se utiliza presionando la superficie de la
muestra con el sensor (ver figura 3). Sin embargo, este modo
de empleo conduce al dafio de la capa por compresion. Por
otra parte, las mediciones sobre capas de espesor inferiores
a 25 um carecieron de reproductibilidad. Por lo tanto, se

descarta este método para capas friables.
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Fig. 2 : Comparacién entre perfil teérico y perfil medido en un escalén trazado en un recubrimiento AFS de circonia.
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Fig. 3 :Principio de funcionamiento y dificultad de aplicacién de un sensor de corrientes inducidas

Microscopia Electronica de Barrido (MEB) :

Al contrario de las técnicas anteriores, la observaciéon
de corte de las capas depositadas es factible sin dafio
significante a su estructura. Las muestras son embutidas
en una resina termofusible en frio, cortadas mediante una
sierra de diamante y pulidas. Tedricamente, la resina
permite mantener en conexion el sustrato y el recubrimiento
sin arrancarlo. Luego, se retira la muestra de la resina (a
menos que dicha resina sea conductora) con la ayuda de
una pistola térmica, se metaliza y se coloca en el
portamuestra del MEB, para finalmente proceder a la toma
de fotografias de corte del sustrato recubierto. Este método,

aceptado para la gran mayoria de los depésitos, fue aplicado
para capas conformadas por AFS y dieron resultados de
gran precision. La vista de corte de un recubrimiento por
MEB parece por lo tanto la técnica mds adecuada, a pesar
del especial cuidado que se necesita a la hora de embutir y
desembutir la muestra, para no dafiar el recubrimiento (caso
de las resinas clasicas). (Figura 4)

Sin embargo, el costo de un ensayo de MEB y el largo
tiempo de preparacion de muestra confieren a esta técnica
un costo prohibitivo.
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Fig. 4 : Vista de corte (MEB) de un recubrimiento AFS de
circonia ?

Aplicaciones del Microscopio Optico :

El método propuesto fue aplicado con un microscopio
6ptico Nachet, conectado a una camara CCD, sobre
recubrimientos de circonia elaborados por AFS. Se
determind por microscopia electrénica de barrido que estos
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recubrimientos eran constituidos de dos capas : una capa
primaria bastante densa, muy adhesiva, y una segunda capa
de microstructura mas porosa ’. La punta utilizada para
desnudar localmente el sustrato, al desprender mds
facilmente la segunda capa que la primera, permiti6
diferenciar ambas. En la Figura 5 se ven fotografias tomadas
con el microscopio 6ptico, focalizando respectivamente
sobre (b) el sustrato (nivel : 0 um), (c) la superficie de la
primera capa (nivel : 7 um) y (d) sobre la superficie de la
segunda capa (nivel : 36 um). Se concluye que el
recubrimiento observado tiene 36 pm de espesor, € incluye
una capa primaria de 7um. El margen de error de esta
técnica de medicion corresponde a la precisién del tornillo
micrometrico del microscopio : 1 um. Cabe acotar que el
valor muy bajo de la profundidad de campo y el principio
de la sustraccion entre dos alturas conducen a minimizar la
contribucién del operador en el error de medicion. El tiempo
total de ejecucion del ensayo es sumamente reducido : menos
de 5 minutos (ver cuadro comparativo : Tabla 1), lo cual
permitié determinar con rapidez las condiciones éptimas

de recubrimiento con la suspensién de circonia.

(d)

Fig. 5 : Conformacion del recubrimiento AFS de circonia (a) y vistas en microscopfa ptica, enfocando sobre (b) la superficie del
sustrato (0 pm) (c) la capa primaria (7 pm ) (d) la capa segundaria (36 (m). Los cuadros blancos indican cual es la zona de enfoque
en cada caso
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Tabla | : Comparacion de tiempo, costo y viabilidad de los diferentes métodos de ensayo comparados en el presente trabajo.

PROFILOMETRO C"gﬁ’;ﬁf{d‘f M.E.B MICROSCOPIO
OPTICO
Tiempo preparacién
y observacién de 1a 15 minutos 1 minuto 120 minutos 5 minutos
muestra
= S ! B:
Costo estimado para 15.000 Bs (e tibdg Oggtespuii do _
1 muestra y concepto (eqmpo es?eg.h.co, 1.000 Bs. (técnico) metalizacicn, MEB, fofo; 2.000 Bs. (técnico)
de costo tiempo téenico) Koy
(1 USS =700 Bs)
e 10% del espesor
Precisién 0,01 um i .25 ) 0,05 ym 1pm
Viabilidad limitada pésima excelente excelente
Otro ejemplo de aplicacién de la presente técnica es la Se pudo demostrar que un espesor de 4 pm + 1um daba
medicién de espesor conjuntamente con la medicién de la absorbencia maxima en el rango ultravioleta, indicando
absorbencia UV de recubrimientos fotocataliticos de oxido asf la cantidad éptima de material a depositar sobre el
de titanio 3 : sustrato de vidrio. (ver Figura 6)
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Fig. 6 : Transmitancia 6ptica en el rango UV vs espesor de un recubrimiento fotocatalitico de TiO2 anatase depositado por colado

de cinta sobre vidrio
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3. Conclusion

La técnica de medicion de espesor de capas friables por
microscopia ptica, aparece como un método confiable, més
sencillo, rdpido y menos costoso que los demds medios
propuestos en el presente estudio. Permite una medicion
puntual de espesor en el rango 1-100 um, con una precisién
de 1 pum.
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