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1. INTRODUCCIÓN

En los recubrimientos con películas y en los materia-
les compuestos, el problema más importante, en la
actualidad, es cómo determinar la adhesión de la
película al sustrato. La adherencia entre una película
y un sustrato es la primera propiedad que debe ser
revisada[1]. En la forma de interpretar la adherencia y
en los criterios de justificación para seleccionar el
tipo de ensayo más pertinente para determinar la

adhesión, hay dos escuelas. La primera es la “prag-
mática”, que tiene una visión tecnológica enfocada
en la calidad, durabilidad y estabilidad de la pelícu-
la. En esta escuela, se usan ensayos mecánicos de
gran área y volumen que cuantifican la fuerza o la
energía necesaria para separar la película del sustra-
to. Desde el punto de vista termodinámico, el traba-
jo por unidad de área (WA) requerido para separar
dos fases que forman una intercara se expresa en la
ecuación (1):
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WA = γƒ + γs – γƒs (1)

donde, γƒ, γs y γƒs son las energías superficiales espe-
cíficas de la película, del sustrato y de la intercara
película-sustrato, respectivamente. Nótese que estas
variables termodinámicas aparecen en la mecánica
del medio continuo, para sistemas macroscópicos.

La otra escuela es la “académica”, la cual se fun-
damenta en la naturaleza del enlace y en los detalles
microscópicos de las interacciones físico-químicas
en la intercara película-sustrato, entre átomos y
moléculas, y toma la energía del enlace atómico
como medida significativa de la adherencia. Pese a
los esfuerzos hechos con los modelos atomísticos en
suministrar un claro entendimiento de los fenóme-
nos en la intercara, éstos no han tenido mucho éxito
cuando se extrapolan sus resultados para describir
un comportamiento macroscópico. Hay varios mo-
delos de este tipo[1] que predicen el valor de WA.

Hay diversos ensayos de adhesión, entre otros:
tensión, cizalladura y rayado[2]; halado[3]; lámina
adhesiva[3]; micro-tensión[4 y 5]; y, algunos que usan
ambientes húmedos para debilitar la intercara
durante el ensayo[6]. Entre los problemas de los
ensayos de adhesión están:

— La compleja interpretación de los mecanis-
mos presentes debido al gran volumen de
muestra utilizado y al complejo estado de
esfuerzos generado por el tipo de solicita-
ción.

— La insensibilidad de la técnica para registrar
pequeños cambios en las propiedades.

— La dificultad en estimar las áreas reales invo-
lucradas.

— La dificultad de realizar pruebas dinámicas.
El tipo de ensayo para determinar adhesión, es

un tema abierto actualmente [1, 4 y 6-9]. Algunos de los
anteriores problemas no los tiene la técnica de FI
[10], que se caracteriza por ser de alta sensibilidad,
los ensayos son dinámicos y se usan muestras de
volúmenes muy pequeños. El problema de las áreas
no se ha abordado en la teoría actual de FI para
películas[11 y 12].

En un espectro de FI se pueden obtener picos
asociados, cada uno con un fenómeno de relajación
al interior del material, por ejemplo, con la relaja-
ción de un defecto como el borde de grano. Del
ancho del pico de FI, se obtiene la entalpía asociada
al fenómeno que origina el pico. Si el fenómeno se
activa térmicamente, se puede obtener un gráfico de
Arrhenius para diferentes condiciones de temperatu-
ra y frecuencia del mismo pico, pudiendo determi-
narse la entalpía de la pendiente de la curva de
Arrhenius, Este valor de la entalpía es más confiable
que el obtenido por medio del ancho para un solo
pico[10]. La energía elástica almacenada, se determina

también en el ensayo de FI, es una función de la
amplitud de deformación y del módulo elástico,
determinados también en este ensayo. 

Cuando la medición se hace bajo decaimiento
libre de las oscilaciones, se obtiene el coeficiente de
amortiguamiento, δ, la frecuencia natural de oscila-
ción y el tiempo de relajación. δ está relacionado
directamente con la FI por medio del desfase, φ, que
se genera entre el esfuerzo y la deformación,

δ = µφ

Cuando se mide bajo vibraciones forzadas, se
encuentra que la FI (Q–1) está dado por 

donde, Q–1 es un término con que se denota a la FI,
adoptado de la teoría de circuitos eléctricos; w2 – w1
es el ancho de la curva de resonancia a la mitad de la
altura del pico; y wr es la frecuencia de resonancia de
la muestra. La ecuación anterior es válida cuando φ es
pequeño, es decir, cuando la FI es independiente de
la amplitud del esfuerzo externo aplicado al sistema.
Hay varios tipos de equipos para medir la FI, dos de
los más usados son un péndulo de torsión inverti-
do[13] y el equipo de lámina vibrante[10], usado en este
trabajo. En este equipo, la probeta anclada en uno de
sus extremos, vibra en el modo de flexión.

Algunos trabajos en otras áreas[14] dan cuenta de
la importancia de FI en procesos de unión como sol-
dadura y adhesión, los cuales evidencian la poten-
cialidad de esta técnica.

1.1. Teoría de Nishino y Asano de FI para
materiales recubiertos con películas 

En esta aproximación de Nishino y Asano[9], la FI
para vibraciones en el modo flexión, dada por el
coeficiente de amortiguamiento promedio (δav) de
una lámina recubierta con una película delgada
totalmente coherente, depositada por ambas caras
del sustrato es:

(2)

donde, los subíndices s y f se refieren, respectiva-
mente, al sustrato y la película; denota el módulo
elástico; t y d son el espesor de la película y del sus-
trato, respectivamente; y δ es el coeficiente de amor-
tiguamiento.

6t Eƒδav = δs + ––– ––– δƒd Es

w2 – w1 δ
φ = –––––––––– ≡ Q–1 ≈ ——

wr µ
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Para el modo torsión, la FI de un alambre de diá-
metro d, recubierto con una película de espesor t,
está dada por:

(3)

donde, G es el módulo de torsión. La teoría de mez-
clas para FI de películas[11] es relativamente nueva,
1993, y es aceptada en trabajos muy recientes[15 y 17].

1.2. Métodos que usan FI para estudiar
adhesión

1.2.1. Método con parámetro cualitativo de
adhesión 

Quanmin, Hua y Manfred[12] propusieron la siguiente
ecuación, que relaciona la respuesta dinámica del sis-
tema sustrato-película:

(4)

donde, los subíndices c, s y f, denotan el sistema
compuesto, el sustrato y la película, respectivamente;
y E y ρ representan el módulo elástico y la densidad.
Considerese un caso de adhesión imperfecta, con la
adhesión caracterizada por el parámetro variando
entre 1, indicando perfecta adhesión, y 0, indicando
no adhesión. En la ecuación (4), Quanmin, Hua y
Manfred[12] introdujeron dicho parámetro:

(5)

La inclusión de este parámetro no permite cuantifi-
car la adhesión y establecer comparaciones con otras
técnicas muy usadas para determinar la adhesión. 

1.2.2. Método con ondas de Lamb

Richard, Gremaud, Kulik y Behrend[18] usaron
Microscopia Acústica de Barrido para excitar y
detectar las ondas de Lamb generadas en la muestra
a partir de ondas ultrasónicas y, así, determinar las
constantes elásticas de la película, adherida a un
sustrato semi infinito. No se estimó la adhesión cua-
litativamente, se usaron diferentes estados de adhe-
sión para estimar otras propiedades. Este ensayo no
destructivo permite generar ondas muy localizadas

en la región de la muestra que se quiere estudiar,
haciéndolo ideal para caracterizar el estado mecáni-
co dinámico de la intercara película-sustrato. 

1.3. Discusión sobre los principales
métodos que usan FI para estudiar
adhesión

En los trabajos de FI en materiales recubiertos con
películas se vislumbra la esperanza de poder dar
solución, con ayuda de esta técnica, al problema de
la adhesión. La teoría de FI para materiales recubier-
tos con películas presenta limitaciones para alcanzar
dicho fin[19], siendo las tres fundamentales: a) los
modelos no cuantifican la adhesión, b) no se inclu-
yen variables relacionadas con la intercara película-
sustrato, y c) en la teoría de FI de Nishino y Asano[9],
se supone una adhesión perfecta entre el sustrato y
la película. Es necesario incluir variables como el
trabajo de adhesión WA, de la ecuación (1), para
obtener valores comparables a los obtenidos por
otros tipos de ensayos. La teoría tampoco tiene en
cuenta la FI en la intercara, es decir, no hay un tér-
mino de salto entre la FI de la película y la FI del
sustrato pues, en algunos materiales a alta tempera-
tura, podría presentarse una FI importante debido al
deslizamiento viscoso, similar al deslizamiento de
borde de grano[20]. En la teoría de Nishino y Asano
se desprecia el término de FI de la película, cuando
Von der Hagen[21] muestra picos de FI que incre-
mentan su altura con el aumento del espesor de la
película. Además, la FI interna es un fenómeno
volumétrico, de modo que la FI de la película puede
estar afectada por la FI del sustrato, lo que apoya la
necesidad de incluir en la teoría un término de salto
entre las propiedades del sustrato y las de la pelícu-
la. Sin embargo, el hecho de que la teoría de
Nishino y Asano[9] sea tan usada, actualmente, y cri-
ticada solo en unos pocos trabajos[15], evidencia la
dificultad existente para plantear una teoría que
incluya las limitaciones mencionadas pues, además
de involucrar el problema de la adhesión no muy
bien comprendida en la actualidad, involucra la difi-
cultad de cuantificar muchas de las variables que
actualmente no aparecen involucradas en ella. 

La teoría de FI para películas debe incluir el área
de la intercara o, equivalentemente, la rugosidad del
sustrato, pues la FI se ve alterada con esta variable,
por ejemplo, por la presencia de más o menos dislo-
caciones de desajuste. También, debe involucrar la
energía de adhesión, WA, de la ecuación (1) y algunas
de las variables más relevantes que inciden en los
fenómenos que ocurren en la intercara, responsables
de la adhesión entre la película y el sustrato[22-24].

ƒ2
c – ƒ2

s 3γ2Eƒ ρƒ dƒ––––––– = (–––––– – ––––– )(––––)ƒ2
s Es ρs ds

ƒ2
c – ƒ2

s 3Eƒ ρƒ dƒ––––––– = (––––– – ––––– )(––––)ƒ2
s Es ρs ds

8t Gƒδav = δs + ––– ––– δƒd Gs
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2. MÉTODOS PROPUESTOS 

2.1. Método con entalpía determinada
por FI

La parte determinante en la adhesión entre la pelícu-
la y el sustrato es la intercara, por lo que es necesa-
rio encontrar, allí, mecanismos que produzcan FI, de
tal forma que pueda usarse ésta técnica para obtener
información de la adhesión. Dos de ellos, podrían
ser las dislocaciones de desajuste y el deslizamiento
viscoso en zonas donde la coherencia entre las
redes del sustrato y la película no es muy alta. 

Mediante un pico de FI debido a la intercara, se
puede determinar la entalpía de activación del
mecanismo que lo produce, la energía interna, la
energía disipada y la entalpía de adhesión en esta
zona[10]. Por estas razones, es posible plantear una
sencilla relación entre el trabajo de adhesión por
unidad de área, WA, la energía libre en la intercara,
γfs, y la entalpía de activación necesaria para produ-
cir una relajación en esta zona, es decir, correspon-
diente al mecanismo de amortiguamiento en la inter-
cara (por ejemplo, dislocaciones de desajuste, desli-
zamiento viscoso, etc., o una combinación de varios
de ellos) determinado por medio de FI. Conside-
rando que la entalpía es la suma entre el trabajo
mecánico, W, y la energía interna, U, [25] y con ayuda
de la ecuación (1), se puede obtener la ecuación (6),

HA + U = γf + γs – γfs (6)

de donde se obtendría que 

γfs = U – HA + γf + γs (7)

La relación dada por la ecuación (7) permite
determinar la energía libre en la intercara mediante
la entalpía de activación determinada por FI. Este
valor, sustituido en la ecuación (1) permite obtener
un valor experimental de la adhesión. La figura 1
ilustra como debe ser el procedimiento para obtener
el trabajo de adhesión por medio de las ecuaciones
(6) y (7). Las energías libres del sustrato y de la
capa, deben conocerse o determinarse experimen-
talmente con otro tipo de ensayos como, por ejem-
plo, midiendo el ángulo de mojado de la superficie,
de tal modo que se pueda obtener el trabajo de
adhesión mediante la ecuación (1). Para encontrar
los picos debidos a la intercara, se deben analizar
muestras con y sin película, usar un sustrato mono-
cristalino con baja FI, como el silicio, y la película
debe tener muy pocos defectos fuera de la intercara.
También, sería recomendable usar un proceso de
deposición química de vapor (CVD) para obtener la
película, pues no genera tantos defectos y esfuerzos
de compresión en la intercara como si lo hace el
PVD. Una posible limitación de este modelo puede
ser que funciona en sistemas en los cuales el amorti-
guamiento en la intercara es alto. 

Figura 1. Diagrama de bloques del modelo con entalpía.

Figure 1. Blocks diagram of model with entalphy.
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2.1.1. Verificación experimental 

Las mediciones se realizaron en un equipo de lámi-
na vibrante, sobre muestras con un sustrato de acero
AISI 304 de 3×13×0,2 mm3, recubiertas por una sola
cara con películas de 3µm de espesor obtenidas por
la técnica de deposición física de vapor PVD-mag-
netron sputtering. La muestra pesó 1g y si se tomó
como referencia que 1 mol de Fe pesa 55,8g. La
entalpía, , obtenida del ajuste del pico de FI en el
sistema acero AISI 304/TiN fue de 4.300 cal/mol [19].
Las muestras se pulieron metalográficamente hasta
obtener acabado espejo, pero, pese a este hecho, el
área aparente sigue siendo menor que el área verda-
dera. Por esta razón, se hizo la aproximación de que
el área verdadera, AT, es cuatro veces el área apa-
rente, AA (para un solo lado de la lámina de 8×10-6

m2), para obtener valores de adhesión similares a los
de otros ensayos. Esta aproximación, que requiere
de una corroboración experimental planeada en un
trabajo futuro, se apoya, además, en que el área en
la intercara, después del proceso de deposición por
PVD, puede estar muy alterada, debido a la mecáni-
ca de la deposición. De este modo, se tiene que

(8)

La energía libre para el sustrato (tomando el
valor del hierro) es 1.830 mJ/m2; y para la película
de TiN (tomando el valor del Ti) es 1.500 mJ/m2,
ambos valores para una intercara sólido-sólido[22].

La energía elástica almacenada, U, en un ensayo
de FI, está dada por

(9)

donde, E es el módulo de Young y ε es la amplitud
de torsión. Tomando E = 160MPa para el acero y ε =
1×10–5 del ensayo de FI[19], se tiene que

Usando la ecuación (7) se obtiene el valor de la
energía libre en la intercara, es decir,

Este valor de la energía en la intercara es muy
similar al contemplado en la literatura para el acero,

en otros sistemas[22]. Con la ecuación (1) se puede
determinar el trabajo de adhesión,

El trabajo de adhesión para el sistema AISI 304/TiN
es similar a otros valores ya descritos para sistemas
acero-cerámico[22].

2.2. Método con ensayos de FI a
temperatura constante

Esta propuesta consiste en realizar ensayos de FI a
temperatura constante, usando películas delgadas
que tengan diferentes estados de adhesión, con el fin
de establecer la relación entre el trabajo de adhesión,
la energía elástica almacenada y la energía disipada.

La figura 2 muestra el área bajo la curva de de-
caimiento de las oscilaciones libres, para el sustrato
(Cu) y el sistema sustrato-película (Cu/TiN) [19]. Las
mediciones se realizaron en un péndulo de torsión
invertido, en muestras con un sustrato de alambre
de cobre de 0,2 mm de diámetro y 20 mm de longi-
tud entre mordazas[13], recubiertas con películas 3µm
de de espesor, obtenidas por la técnica PVD-magne-
tron sputtering. La amplitud de torsión puede con-
vertirse a esfuerzo, conociendo la constante elástica
del material y aplicando la ley de Hooke. El área
bajo la curva (que tiene unidades de viscosidad),
multiplicada por el flujo volumétrico, que es cons-
tante por tratarse del mismo sólido relajándose en el
tiempo, permite obtener la energía elástica almace-
nada, εEl.

Los resultados de FI sobre el sustrato de cobre y
sobre el sistema Cu/TiN [19], mostraron que, 

δCu – TiN > δCu y que ξElCu – TiN < ξElCu (10)

donde, es el coeficiente de amortiguamiento
determinado de la curva de decaimiento de las osci-
laciones libres y ξEl es la energía elástica almacenada
(área bajo la curva), (Figura 5). 

Como el trabajo de adhesión resulta de la interac-
ción entre el sustrato y la película, en la relación de
adhesión propuesta, se incluyen los cambios o incre-
mentos de estas variables. La energía elástica almace-
nada en la intercara es directamente proporcional a
WA, puesto que está relacionada con la fuerza de
enlace. Además, es inversamente proporcional a WA.
Un mayor δ en la intercara se cree asociado con una
menor adhesión (más desajuste entre las redes sustra-
to-película y más defectos), y viceversa.

mJ mJ
WA = (1500 + 1830 – 1268) —— = 2062 ——

m2 m2

mJ mJ
γfs = (8000 – 10063 + 1500 + 1830) —— = 1268 ——

m2 m2

mJ
U = 8Pa = 8000 ——

m2

1
U = ––– Eε2

2

HA HA 0.322mJ mJ
–––– = –––– = ––––––––— = 10063––––
AT 4AA 32x10–6m2 m2
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Con las condiciones anteriores, el trabajo de
adhesión de la ecuación 1 se sugiere dado por, 

(11)

donde, ∆ξElS – C es la diferencia de energía elástica
entre el sistema compuesto (S-C) y el sustrato, ∆δS – C
es la diferencia de amortiguamiento, y k es una cons-
tante de proporcionalidad con unidades de longitud.
Tomando los valores ajustados[19] para el cobre y el
sistema Cu/TiN, se tiene que:

La constante de proporcionalidad, k, con unida-
des de longitud, depende del área de la intercara AI,
de la energía superficial de interacción γfs, del espe-
sor de la película d y, posiblemente, de la fuerza de
enlace por unidad de longitud F, en la intercara. 

Considerando que la adhesión sería máxima
cuando la energía libre de la intercara sustrato-pelí-
cula es mínima, que a bajo espesor de la película se
obtiene una mejor adhesión y que a mayor fuerza
de enlace y mayor área de intercara la adhesión es
mayor, se propone la ecuación (12). 

(11)

Donde el área de la intercara constituye una de
las variables críticas a determinar y debe ser conoci-
da de manera precisa. 

Una limitación de esta propuesta, ecuación (11),
es que no permite discriminar que porcentaje de δ es
debido al incremento de volumen del sistema por la
presencia de la película y cual es debido a la interca-
ra. Esta limitación puede resolverse, como ya se plan-
teó para el modelo “con entalpía determinada por
FI”, con películas con muy pocos defectos, de modo
que la contribución de la intercara a δ es alta y la FI
de los defectos de la película es despreciable. Una
vez perfeccionado el modelo con materiales y pelícu-
las de este tipo, que den explicación al problema
fundamental de la adhesión, los resultados podrán
implementarse para materiales más complejos.

La figura 3 ilustra como debe ser el procedimien-
to para obtener el trabajo de adhesión por medio de
ensayos de FI a temperatura constante. Se deben
analizar muestras con y sin recubrimiento, con el fin
de determinar el efecto de la película en la FI del
sistema sustrato-capa. Después. se determina el
amortiguamiento y el valor de la constante k dado
por la ecuación (12). Para encontrar el valor de la

AIFk = –––––
γfsd

∆ξElS – C 0,11936 – 0,11672
WA = k –––––––– = k ————————— = k22

∆δS – C 0,00171 – 0,00159

∆ξElS – CWA = k ––––––––
∆δS – C

Figura 2. Área bajo la curva de una envolvente de decaimiento obtenida en un péndulo de torsión, el ajuste de la curva se rea-
lizó con el modelo de decaimiento exponencial de primer orden: a) sustrato de Cu, área = 0,11936, d = 0,00159; b) sistema
sustrato de Cu-película de TiN, área = 0,11672, δ = 0,00171.0

Figure 2. Area under encircling decay curve obtained in a torsion pendulum, the fit was carried out with the exponential decay
of first order model: a) Cu substrate, area = 0.11936, δ = 0.00159; b) Cu substrate-TiN , area = 0.11672, δ = 0.00171.
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energía libre asociado con la intercara sustrato-capa,
se podrá usar el modelo con entalpía, figura 1 o
algunos valores de la literatura, para solucionar la
ecuación (12).

2.3. Sobre los dos métodos propuestos

Los dos pre-modelos planteados constituyen un
método para estimar WA mediante FI, incluyendo
variables relacionadas con la intercara sustrato-pelí-
cula. Este trabajo es apenas un inicio encaminado en
resolver, quizás, el problema mayor de los recubri-
mientos, en la actualidad: qué ensayo de adhesión
utilizar. Éste, en particular, usa la técnica de FI. Hay
una propuesta concreta para evaluar la adhesión de
la película al sustrato mediante FI, el modelo de
Quanmin, Hua y Manfred[12], donde se incluye un
parámetro cualitativo de adhesión, γ, en la ecuación
de FI. Esta propuesta no incluye ninguna variable
asociada directamente con la intercara sustrato-pelí-
cula, de modo que no permite relacionar la FI con
WA. Los dos modelos propuestos en este trabajo,
incluyen variables de la intercara película-sustrato y
permiten cuantificar el trabajo de adhesión, y evi-
dencian la importancia de cuantificar el área de la
intercara para hacer una buena estimación de la
adhesión y, así, tener éxito en hacer coincidir los
modelos teóricos con los resultados experimentales
de los diferentes ensayos de adherencia. 

3. CONCLUSIONES

— El modelo de adhesión para determinar adhesión
en películas mediante FI, planteado por Quan-
min et al.[12] está muy limitado porque no incluye
variables relacionadas con la intercara y no per-
mite determinar la adhesión, dándose, solo, una
medición cualitativa. 

— El modelo “con entalpía determinada por FI”
permite determinar la energía libre en la interca-
ra γfs mediante FI, la cual está relacionada con el
trabajo de adhesión por unidad de área, WA. El
otro modelo planteado propone usar ensayos de
FI a temperatura constante con muestras con
diferentes estados de adhesión, y se presenta
una relación que incluye variables que afectan la
adhesión en la intercara. 
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