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mf: Masa de la capa de Pentóxido de Niobio en kg 

pf: Densidad del Pentóxido de Niobio kg¡ m3

Pm: Densidad del Cromo kg/ m3

Cp: Calor especifico en J /kg K

<Xcr: Difusividad térmica del cromo en mm2 /5

ANbzos: Conductividad térmica del pentóxido de niobio en W / m K
Asmz: Conductividad térmica del dióxido de silicio en W / m K
eNbzos: Espesor de la capa del pentóxido de niobio en m 
e5w2: Espesor de la capa del dióxido de silicio en m 
eT: Espesor total de multicapas en m 
n: Relación entre espesores de pentóxido de niobio y dióxido de silicio 

:E R0x: Sumatoria de resistencias de pentóxido de niobio y dióxido de silicio en m2 Kfw

:E Rint: Sumatoria de resistencia de interfaces en m2 Kfw 
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Lt: Espesor total de la placa circular de aluminio en m 

AA¡: Conductividad térmica del aluminio en W / m K
qr: Calor (Watts) 
L: Longitud lateral del cilindro en (m) 
r: Radio del cilindro (m) 

q: Flujo de calor a través de las paredes en W/m2

L RT: Sumatoria de resistencias térmicas en serie m2 Kfw 

q� : Es el flujo de calor W / m2

VT: Es el gradiente de temperatura dT/dx 

t1¡2: el tiempo medio en s 

Ax¡: Tiempo de difusión de calor areal real o experimental en s 

A¡: Tiempo de difusión de calor areal teórico en s 
E¡: Error en para cada muestra es s 

Ec: Mínimo error cuadrático en s2
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RESUMEN 

En esta tesis se ha estudiado experimentalmente la conductividad térmica de nano capas 

y micro capas de pentóxido de niobio Nb2Os con el objetivo de determinar su posible 

aplicación como barreras térmicas. La deposición del pentóxido de niobio se ha dado 

usando la técnica de Sputtering, la cual se hizo usando niobio como target y gases como: 

argón y oxígeno para la formación de óxido de niobio. En este trabajo hemos usado 

pruebas de rayos X para la confirmación del tipo de material que se ha formado en la 

deposición en este caso el pentóxido de niobio Nb2Os. Se ha realizado dos tipos pruebas 

para determinar experimentalmente la conductividad térmica; la primera prueba se 

realizó usando una resistencia térmica y discos de cobre en los cuales se han colocado 

termocuplas para poder ver las variaciones de las temperaturas y poder determinar el 

coeficiente de conductividad térmica en una micro capa de pentóxido de niobio Nb2Os la 

cual está sobre una lámina de aluminio; el segundo método para determinar la 

conductividad térmica en nano capas de pentóxido de niobio Nb2Os se ha usado el método 

Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash Ultrarrápido 

para la cual se han recubierto sustrato de vidrio, con lo cual hemos podido determinar de 

manera más exacta la conductividad térmica del pentóxido de niobio Nb2Os está alrededor 

de 1 W m-1 K- 1
• Finalmente se simuló el comportamiento térmico de capas de pentóxido 

de niobio en su función como barreras térmicas sobre diversas piezas de aluminio que 

trabajan a temperaturas del orden de 500 K. Adicionalmente Se realizó muestras usando 

multicapas de pentóxido de niobio Nb2Os y dióxido de silicio SiO2 y se realizó el análisis 

de conductividad térmica con la técnica de Laser Flash Ultrarrápido. 

Palabras claves: Sputtering, conductividad térmica, barreras térmicas. 
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ABSTRACT 

In this thesis, the thermal conductivity of nano-layers and micro-layers of niobium 

pentoxide Nb2Os has been experimentally studied in order to determine their possible 

application as thermal barriers. The deposition of niobium oxide has been given using the 

Sputtering technique, which was done using niobium as a target and gases such as: argon 

and oxygen for the formation of niobium pentoxide. In this work we have used X-ray 

tests to confirm the type of material that has formed in the deposition, in this case the 

niobium pentoxide Nb2Os. Two types of tests have been carried out to experimentally 

determine the thermal conductivity; The first test was carried out using a thermal 

resistance and copper discs in which thermocouples have been placed to be able to see 

the variations in temperatures and to be able to determine the coefficient of thermal 

conductivity in a microlayer of niobium pentoxide Nb2Os which is on a sheet of 

aluminum; The second method to determine the thermal conductivity in nanolayers of 

niobium pentoxide Nb2Os has been used the Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) 

method with the Ultrafast Laser Flash technique for which glass substrates have been 

coated, for which we have been able to determine more exactly the thermal conductivity 

of niobium pentoxide Nb2Os is around 1 W m-1 K-1
• Finally, the thermal behavior oflayers 

of niobium pentoxide was simulated in their function as thermal barriers on various pieces 

of aluminum that work at temperatures of the order of 500 K. Additionally, samples were 

made using multilayers of niobium pentoxide Nb2Os and silicon dioxide SiO2 and 

Thermal conductivity analysis was performed with the Ultrafast Flash Laser technique. 

Keywords: Sputtering, thermal conductivity, thermal barriers. 
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CAPITULO! 

l. Introducción

Este trabajo tiene como 9bjetivo determinar experimentalmente la conductividad térmica 

en películas delgadas de pentóxido de niobio, que se han producido por la técnica de 

Sputtering usando cámaras de vacío y mecanismos que se encuentran en nuestro 

laboratorio. Para la producción del pentóxido de niobio hemos usado un target de niobio 

y con la cámara de vacío pudimos obtener un vacío de 10-5 mbar y luego introduciendo 

gases de argón y oxígeno a presiones del orden de 10-3 mbar para poder producir plasma 

el cual hará que los cationes del niobio se mezclen con los iones de oxígeno para producir 

el pentóxido de niobio Nb20s. 

Usamos sustratos de láminas de aluminio de 0.3 mm para poder hacer la deposición de 

microcapas de óxido de niobio sobre el sustrato variando el nivel de argón y oxígeno 

obteniendo así la relación de presión ideal para tener películas delgadas con menor 

conductividad térmica. Realizamos pruebas de rayos X para determinar el tipo de óxido. 

Una vez obtenidas las películas delgadas sobre el sustrato realizamos la prueba de 

conductividad térmica usando la técnica de discos calientes, para lo cual usamos una 

resistencia térmica con discos de cobre, posicionando el sustrato con la película delgada 

en medio de los discos de cobre, con ayuda de termocuplas colocadas en medio de los 

discos de cobre podremos determinar el flujo de calor y también el coeficiente de 

conductividad térmica de la película delgada de óxido de niobio. En este caso el método 

de discos calientes resultó muy inexacto por la propagación de calor hacia la atmósfera y 

el espesor del recubrimiento que no se mantiene constante sobre la lámina de aluminio 

haciendo que no se pueda determinar de manera exacta el cálculo de conductividad 

térmica con este método. 

Para determinar experimentalmente la conductividad térmicas en películas nanométricas 

sobre sustratos de vidrio y zafiro, hemos usado el método del Time Domain Thermal 

Reflectance (TDTR) el cual consiste en usar un láser para elevar la temperatura de la 

muestra sobre sustrato y la relación entre la variación de la temperatura y la variación del 

índice de reflexión de la muestra, con esta relación pudimos hallar las resistencias 

térmicas de interfaces y la difusividad térmica; este último a su vez con la densidad del 

material y la capacidad calorífica del material podremos hallar la conductividad térmica 

del óxido de niobio la cual se encontrará alrededor de 1 W m- 1 K-1
.
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Se ha utilizado también el método de TDTR con la técnica de Laser Flash Ultrarrápido 

para determinar las resistencias de interfaces entre los recubrimientos de multicapas.; para 

crear estas capas se han usado capas de pentóxido de niobio NlnOs y dióxido de silicio 

Si02 intercaladas entre sí. Para obtener la resistencia térmica de las interfaces fue 

necesario usar métodos numéricos para lo cual hemos usado un software libre llamado 

SCILAB. 

Este trabajo se ha realizado para poder determinar el coeficiente de conductividad 

térmica; ya que una de las principales aplicaciones de los óxidos en diferentes campos es 

como barreras térmicas ya sea en componentes electrónicos como en piezas metálicas; 

para evitar la descomposición del sustrato por elevadas temperaturas. 

También se han hecho simulaciones con SOLIDWORKS y SCILAB con las cuales 

podremos hacer las comparaciones de cómo se transmite el calor y cómo varía la 

temperatura, cuando no tienen recubrimiento y como se distribuye el calor y la 

temperatura en la pieza cuando ésta se recubre y se usa una capa se pentóxido de niobio 

como barrera o escudo térmico. 

CAPITULOII 

2. Fundamento Teórico

2.1. Técnica de Sputtering 

La Técnica de Sputtering es un proceso fisico en el que se produce la vaporización de 

los átomos de un material sólido denominado "blanco o target" mediante el bombardeo 

de éste por iones energéticos. Este es un proceso muy utilizado en la formación 

de películas delgadas sobre materiales, técnicas de grabado y técnicas analíticas. 

La Técnica de Sputtering está causada principalmente por el intercambio 

de momento entre los iones y los átomos del material, debido a choques entre átomos. 

Aunque la primera colisión empuja a los átomos más hacia dentro en la agrupación, 

colisiones posteriores entre los átomos pueden tener como resultado que algunos de los 

átomos cerca de la superficie sean expulsados. El número de átomos expulsados de la 

superficie por ion incidente es el rendimiento de pulverización ("sputter yield") y es una 
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medida importante de la eficiencia del proceso. Algunos factores que influyen en este 

parámetro, son la energía de los iones incidentes, sus masas y las de los átomos del blanco 

y la energía de enlace del sólido. Ver figura l. [ 1-5] 

•n---Cootacto de catodo 
(V negativo) 

Salida EnlnJda 

Figura l. Esquema general de la técnica de Sputtering 

En la cámara de vacío cuando se encuentre a cierta baja presión de la evaporación ocurre 

en condiciones de vacío entre 10-4 y 10-6 mbar se dejará entrar el gas de argón es 

acelerado por un campo eléctrico externo originando así la ionización de un átomo de 

argón y produciendo un electrón adicional. 

Al generar el campo eléctrico producido por una fuente eléctrica directa a 400 V; el gas 

de argón es ionizado, formando el plasma de Ar+. Con el campo eléctrico se acelerará los 

iones de argón Ar+ hacia el blanco, ya que la carga del target o blanco es negativa; 

generando así el Sputtering. Los átomos que se liberan chocan con el target o blanco son 

transmitidos a través del plasma hacia el sustrato. 

Se colocó imanes en diferentes posiciones con distintas polaridades, para aumentar el 

número de concentraciones de impacto por iones de Ar+ ionizado contra el target o blanco. 

Aumentado las concentraciones a átomos de Ar+ ionizado impactando con el blanco, 

aumentaremos el número de átomos desprendidos del target y mejoraremos la 

concentración y el espesor del recubrimiento de las capas en el sustrato. Se ha colocado 

también un sistema de refrigeración para mantener baja la temperatura en el magnetrón. 
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2.1.1. Procesos de fabricación del recubrimiento de pentóxido de niobio. 

Los iones para el proceso de Sputtering se obtienen de un plasma que se genera en el 

interior de la cámara de vacío. En la práctica se usa una variedad de técnicas para 

modificar las propiedades del plasma, especialmente la densidad de iones, y así conseguir 

unas condiciones de pulverización óptimas. Entre ellas está el uso de una corriente alterna 

de radiofrecuencia o corriente continua, el uso de campos magnéticos ( en nuestro caso 

imanes alrededor del magnetrón) y la aplicación de un potencial de polarización al blanco. 

Los átomos pulverizados, aquéllos expulsados a la fase gaseosa, no están en su estado 

de equilibrio termodinámico. Por tanto, tienden a condensarse de vuelta a su estado sólido 

al chocar con cualquier superficie en la cámara de pulverización. Esto tiene como 

resultado la deposición del material pulverizado en todas las superficies de la cámara. [2] 

2.1.2. Usos y aplicaciones 

La técnica de Sputtering se usa de forma extensiva en la industria de los semiconductores 

para depositar películas finas de diversos materiales sobre obleas de silicio. Se puede usar 

también para aplicar capas finas sobre cristal para aplicaciones ópticas, térmicas y de alta 

dureza. El proceso se puede llevar a cabo a temperaturas muy bajas, lo que le hace el 

método ideal para depositar capas, fuente y drenador en transistores de película fina, así 

como contactos en diodos. La Técnica de Sputtering está causada principalmente por el 

intercambio de momento entre los iones y los átomos del material, debido a colisiones. 

Aunque la primera colisión empuja a los átomos más hacia dentro en la agrupación, 

colisiones posteriores entre los átomos pueden tener como resultado que algunos de los 

átomos cerca de la superficie sean expulsados. El número de átomos expulsados de la 

superficie por ion incidente es el rendimiento de pulverización ("sputter yield") y es una 

medida importante de la eficiencia del proceso. Algunos factores que influyen en este 

parámetro, son la energía de los iones incidentes, sus masas y las de los átomos del blanco 

y la energía de enlace del sólido. Ver figura l. [1] 
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2.1.3. Descripción del pentóxido de Niobio 

El pentóxido de niobio es el compuesto inorgánico con la fórmula Nb2Os. Es un sólido 

insoluble incoloro que es bastante poco reactivo. Es el principal precursor de todos los 

materiales hechos de niobio, siendo la aplicación dominante las aleaciones, pero otras 

aplicaciones especializadas incluyen condensadores, niobato de litio y lente óptico. [2] 

Figura 2. Estructura cristalina del óxido de niobio 

Tiene muchas formas polimórficas, todas en gran parte basadas en átomos de niobio 

coordinados de forma octaédrica. Los polimorfos se identifican con una variedad de 

prefijos. La forma que se encuentra más comúnmente es el H-Nb2O5 monoclínico, que 

tiene una estructura compleja, con una célula unitaria que contiene 28 átomos de niobio 

y 70 de oxígeno, donde 27 de los átomos de niobio están coordinados octaedralmente y 

uno de forma tetraédrica. [2] Ver figura 2. 

Datos del Oxido de Niobio: 

Fórmula: Nb2Os 

Masa molar: 265,81 g/mol 

Densidad: 4,6 g/cm3

Punto de fusión: 1512 ºC 

Figura 3. Concentraciones de oxígeno para la formación de Nb20s 
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Por lo que podemos ver en la figura 3 entre mayor concentración de oxígeno se tenga 

mayor será la formación de NlnOs [3]. 

2.2. Prueba de Difracción de rayos X (XRD) 

La difracción de rayos X es uno de los fenómenos físicos que se producen al interaccionar 

un haz de rayos X, de una determinada longitud de onda, a través de una estructura 

cristalina. La difracción de rayos X se basa en la dispersión coherente del haz de rayos 

X por parte de la materia (se mantiene la longitud de onda de la radiación) y en la 

interferencia constructiva de las ondas que están en fase y que se dispersan en 

determinadas direcciones del espacio. 

El fenómeno de la difracción se da por Ley de Bragg, que predice la dirección en la que 

se da interferencia constructiva entre haces de rayos X dispersados coherentemente por 

un cristal: 

n.A= 2 d sen (0) ............................................................................... (1) 

G 

Figura 4. Esquema de difracción de rayos X 

La difracción de rayos en muestra policristalina permite abordar la identificación de fases 

cristalinas (puesto que todos los sólidos cristalinos poseen su difractograma 

característico) tanto en su aspecto cualitativo como cuantitativo. Los estudios de 

polimorfismo, transiciones de fase, y soluciones sólidas, medida del tamaño de partícula, 

determinación de diagramas de fase, etc., se realizan habitualmente por difracción de 

rayos X. Ver figura 4. 
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En algunos casos, es interesante realizar el estudio de la evolución térmica de los 

difractogramas (termodifractometría) para conocer la evolución de la cristalinidad de la 

muestra, significa que la cristalización puede ir variando con forme varié el grado de 

temperatura de la muestra, generando distintos cambios de fase, etc. 

Para la realización de la prueba en rayos X hemos usado el equipo como se muestra en la 

figura 5 con el cual podremos obtener graficas respecto a la intensidad y el Angulo de 

difracción (0). [4] 

Figura 5. Equipo de difracción de rayos X 

2.3. Prueba de SEM (Microscopio electrónico de barrido) 

La microscopía electrónica de barrido permite la observación y caracterización de 

materiales orgánicos e inorgánicos en escalas manométricas y micrométricas; además de 

tener la capacidad de obtener imágenes bidimensionales y tridimensionales de superficies 

en un amplio rango de materiales. [8] 

Cuando el haz incide sobre la muestra, se producen muchas interacciones entre los 

electrones del mismo haz y los átomos de la muestra; puede haber, por ejemplo, electrones 

que reboten como las bolas de billar. Por otra parte, la energía que pierden los electrones 

al "chocar" contra la muestra puede hacer que otros electrones salgan despedidos 

(electrones secundarios), y producir rayos X, electrones Auger, etc. El más común de 

éstos es el que detecta electrones secundarios, y es con el que se hacen la mayoría de las 

imágenes de microscopios de barrido. Ver el equipo en la figura 6. [73] 
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Figura 6. Microscopio electrónico de barrido SEM 

2.4. Conductividad térmica 

La conductividad térmica es una propiedad fisica de los materiales que mide la capacidad 

de conducción de calor. En otras palabras, la conductividad térmica es también la 

capacidad de una sustancia para transferir la energía cinética de sus moléculas a otras 

adyacentes o a sustancias con las que está en contacto. La conducción se considera como 

la transferencia de energía de partículas más energéticas a las menos energéticas de una 

sustancia debido a las interacciones entre las misma. 

Para la pared plana unidimensional que se muestra en la figura 7, la cual tiene una 

distribución de temperatura T(x), la ecuación o modelo se expresa como: 

A= 1:;1··························································································· (2)

· 2.4.1. Conducción de calor

La transmisión de energía que proviene de la diferencia de temperatura entre partes 

adyacentes de un cuerpo se llama conducción de calor. 

La ley de Fourier es fenomenológica, es decir, se desarrolla a partir de los fenómenos 

observados más que derivarse de los principios básicos. Por ello vemos el modelo como 

una generalización que se basa en numerosas pruebas experimentales. Una barra 

rectangular de material conocido se aísla en la superficie lateral, mientras sus extremos 

se mantienen a diferentes temperaturas con TI > T2. Ver figura 7. La diferencia de 
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temperatura ocasiona una transferencia de calor por conducción en la dirección x positiva. 

Podemos medir la rapidez de transferencia de calor qx, y buscamos determinar cómo qx

depende de las siguientes variables: l'iT, diferencia de temperatura; l'ix, longitud de la 

barra rectangular; y A, área de la sección transversal.[6] 

Imaginemos primero que mantenemos /'i T y /'ix constantes y variamos A. Si hacemos 

esto, resulta que qx es directamente proporcional a A. De manera similar, al mantener /'i T 

y A constantes, se observa que qx varía inversamente con /'ix. Finalmente, al mantener A 

y /'ix constantes, encontramos que qx es directamente proporcional a /'i T. [72] 

El efecto colectivo es entonces: 
· LlQ LlT 

q
x 

= Llt 
oc A 

Llx 
............. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . ..... . .. . . . . . . . . . . . . . . . (3) 

Figura 7. Conducción de calor a través de una losa de espesor Ax y sección 

transversal A. 

En el límite de una losa de espesor infinitesimal, dx, entre cuyas caras hay una diferencia 

de temperatura, obtenemos la ley fundamental de la conducción de calor. [72] 

:; = qx = AA 1::1 = AAIV TI ......................................................... (4)

En la ecuación 4, dQ/dt se interpreta como rapidez de transmisión de calor a través del 

área A. Si aceptamos que el flujo de calor es una cantidad vectorial, es posible escribir un 

planteamiento más general de la ecuación de conducción (ley de Fourier) como sigue: 

q" = -All T = -A ( i :: + j :; + k ::) ..................... ; .................................. ( 5) 
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2.4.2. Ecuación general de difusión de calor 

Uno de los objetivos principales en un análisis de conducción es determinar el campo de 
temperatura en un medio que resulta de las condiciones impuestas sobre sus fronteras_ Es 
decir, deseamos conocer la distribución de temperaturas, que representa cómo varía la 
temperatura con la posición en el medio_ Una vez que se conoce esta distribución, el flujo 
de calor por conducción en cualquier punto en el medio o en la superficie se calcula a 
partir de la ley de Fourier_ 
Considere un medio homogéneo dentro del cual no hay movimiento de volumen 
(advección) y en el que la distribución de temperaturas T (x, y, z) se expresa en 
coordenadas cartesianas_ Al seguir la metodología de aplicar la conservación de la 
energía, definimos primero un volumen de control infinitesimalmente pequeño 

(diferencial), dx- dy- dz, como se muestra en la figura 8_ [6,7] 

ra. .. ·�.o ... ,• 

L. 

Figura 8. Conductividad térmica en gases respecto a las temperaturas 

La rapidez de conducción de calor se evalúa a partir de la ley de Fourier, 
a ( aT) a ( aT) 

a ( aT) 
_ aT 

ax A ax + ay A ay + az A az + q
= P Cp at - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -- - - - ----- - -- - - - -- - - ( 6)

1 iJT 

-7"-------------------·----------·· (7)
a ut 

a = Aj pCp es la difusividad térmica_ Con frecuencia son posibles simplificaciones 

adicionales de la forma general de la ecuación de calor_ [7] 

:
x

(J... ::) + :
y

(J... :;) + :
z

(J... ::) + q = º-------·-----------------··-----·---·---·------ (8)
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Además, si la transferencia de calor es unidimensional (por ejemplo, en la dirección x) y 

no hay generación de energía, la ecuación 8 se reduce: 

:X (A::)= 0 ..................................................................................... (9)

oT " 

"A - = cte = qx··· ............................................................................. (10) 
ax 

La implicación más importante de este resultado es que en condiciones unidimensionales 

de estado estable, sin generación de energía, el flujo de calor es una constante en la 

dirección de transferencia (dq"/ dx =O). 

2.5. Métodos de medición para la conductividad térmica 

Conocer los valores de la conductividad térmica y difusividad térmica de un material es 

relevante ya que a través de ellas podemos saber si un material puede ser utilizado como 

aislante térmico o no, y que tan rápido este puede enfriarse, además estos parámetros son 

de gran significación para la selección de materiales que serán utilizados para barreras 

térmicas, por ello es importante conocer algunas formas de medir y conocer estas 

propiedades. [8] 

2.5.1. Cálculo de conductividad térmica por el método estacionario 

También conocido como el "método del flujo lineal"; este método fundamentalmente 

consiste en un "potenciómetro térmico", en el cual el flujo de calor dQ/dt se introduce 

longitudinalmente en uno de los extremos del material de sección transversal A, con los 

términos Tl y T2 se determina el gradiente de temperatura producido, D.T, a lo largo de 

la muestra, cuando se alcanza la condición de estado estacionario. Ver Figura.9. 

El flujo de calor es directamente proporcional a este gradiente y está dado por la ecuación 

(4): 

dQ · " dT 

dt 
= Q = qxA = M

dx 
= -MVT .......................................................... (11)

2.5.1.1. Medición de conductividad térmica por el método de paredes compuestas 

En la gráfica de conductividad podremos ver cómo es la variación de temperatura y como 

esta va cayendo dependiendo el tipo de material el cual atraviese. 
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Se irán hallando las temperaturas en cada límite de cada pieza de material estas son: TI, 

T2, T3 , T4, T5 y T6. 

-..nH _(,) 

dQ/dt 

---N'N'--.... 

..... . 

MIi,;/") 
,.,... T5 

�-- i.. t
,. 

L1 u LB 1A L5 

Figura 9. Diagrama de conductividad térmica a través de piezas de cobre y 

sustrato de aluminio con recubrimiento 

. T1-T2 T2-T3 T3-T4 T4-T5 T5-T6

QK 
= 

(__g_) 
= 

( L2 ) 
= 

(__!¿_) 
= 

(�) 
= 

(�)· • • • • • · · · · · · · · · • • ··· (12)

ACu A ANb205 A AAJ A ACu A ACu A 

En el ensayo para poder hallar el flujo de calor usamos la ecuación 12 de los puntos que 

nos dan las dos termocuplas que están conectadas a los cobres que se encuentran en la 

parte superior sobre el sustrato como se ve en la Figura 43. En la ecuación 12 se verá el 

cálculo del flujo de calor denominado con Q Keste calor debe mantenerse constante ya

que se ha considerado el experimento como un estado estacionario. 

· T4-s-Ts-6 
QK = (��:���) .............................................. : .............................. (13)

Por la forma de la recta L5 deducimos que: 

Ts+T6= 2Ts-6 

• LS

Ts-T6= QK Acu A

Con las ecuaciones 13 y 12 podremos determinar los valores de Ts y T6 

· LS

Ts=0.5QK (Acu A) 
+ Ts-6······································································· (14)

• LS

T6= -0.5QK-+ T5_6 ....................................................................... (15)
Acu A 

Por la forma de la recta L4 deducimos que: 
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T4+Ts= 2T4-s 
• L4

T4-Ts= QK­
Acu A 

Con la ecuación 14 podremos determinar los valores de T4 
• L4

T4=0.5QK (Acu A) + T4-5.; .................................................................... (16)

Con las ecuaciones 15 podremos determinar los valores de T 3
• L3

T3=0.5QK (AA1A) + T4 ......................................................................... (17)

Por la forma de la recta L 1 deducimos que: 

T1+T2= 2T1-2 
• Ll

T1-T2= QK­
Acu A 

Con las ecuaciones 15 y 16 podremos determinar los valores de T 1 y T 2
• Ll

T1=0.5QK (Acu A) + T1-2·········... . . . . .. . .. . . . . . . . . .. . . . . . . . . . . . ... . . . .. . . .. . . . . . . . . ...... . . .  (18) 

• Ll

T2= -0.5QK (Acu A) + Tl-2······ . . . . . . . . .  • • • • • •  . . . . . .  • • • • • • • • •  • • •  . . . . .. . . . . . . . . . . . . . . . . . . ....... (19)

Con todos los valores hallados podemos determinar el ANbZOS (coeficiente de 

conductividad térmica del óxido de niobio) en la ecuación 20. 

Entre la T2 y T3 tenemos que: 

ANb205 = (A�:�; 
3)) 

....•.•.••...........•.....•.........................•...•••........... (20) 

Con el valor de las temperaturas T 2 y T 4 se podrá calcular la conductividad térmica del 

pentóxido de niobio usando paredes de cobre. 

2.5.2. Cálculo de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal 

Reflectance (TDTR) 

La técnica de este método se basa en el monitoreo de ondas que se generan con un láser 

pulsado. El calentamiento localizado de un material creará un aumento de temperatura 

localizado, que induce estrés térmico. Esta acumulación de tensión en una región 

localizada provoca un pulso de deformación acústica. En una interfaz, el pulso estará 

sujeto a un estado de transmitancia / reflectancia, y las características de la interfaz pueden 
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ser monitoreadas con las ondas reflejadas. Una sonda láser detectará los efectos de las 

ondas reflejas al detectar el efecto piezo-óptico. CTR es el coeficiente de 

termoreflectancia. [9- 16,21] 

LlR 1 aR 
Termoreflectancia: 

R 
= R aT .1T = CTR .1T ........................................ (21)

Para realizar las mediciones se prende la bomba laser la cual hará aumentar la temperatura 

en el material transductor; habrá una variación en la reflectancia del material transductor 

en la cara opuesta en el caso se usen más de una capa. 

En el caso que se use una capa se puede calcular usando el tiempo medio hallado en la 

figura 10. Usualmente se hace la medición usando este método para un material opaco 

que se usa como en un material transductor cuando se usen en multicapas. 

AT 

1 /2 A rrr\3>< 

for adiabatic case (Parker formula): 

a 
-

/:\1',,_ ,._, 
(m·c

,,
) 

Figura 10. Curva experimental normalizada de temperatura en función del tiempo 

Las mediciones se ajustaron mediante una solución analítica y el resultado de la 

adaptación es la difusividad térmica apara una sola capa opaca: 

d2 7'. 
a = 0.1388 - = -. . . . . . . . . . . . . . . . . . .  (22) 

t1¡2 Cp p 

2.5.2.1. Análisis de transmisión de calor en las muestras 
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Para la transmisión de calor en con el Método Laser Flash Ultrarrápido - Calentamiento 

Posterior/Detección Frontal (RF) en el caso de una sola capa la cual debe ser opaca ya 

que se necesita que no haya radiación trasmitida y que el calor generado sea absorbido 

por el material. Como se ve la figura 11. [24] 

Figura 11. Vista transmisión de ondas y absorción en una solo capa sobre un 

sustrato 

Para la transmisión de calor en el caso de tres capas se debe tener en cuenta que el 

calentamiento laser se da en la parte de debajo de la muestra. El cromo de la base generará 

que haya reflexión, pero no transmisión lo que hace que el material tenga absorción que 

hará que el material eleve su temperatura; habiendo trasmisión de calor a través de la 

conducción de la capa de cromo a hasta la siguiente capa de pentóxido de niobio hasta 

llevar a la otra capa transductora de cromo en la parte superior. La razón de utilizar este 

método de 3 capas es que la capa de pentóxido de niobio tiene un alto índice de trasmisión 

por lo que se perdería calor por trasmisión de radiación y hará menos precisa el cálculo 

de conductividad térmica. Ver figura 12. [11,53,24,37,57] 

Cr 

Cr 

GLASS 

Figura 12. Vista transmisión de ondas en 3 capas 
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La radiación que pasa a través del vidrio se trasmite a través del vidrio. El intercambio de 

energía por radiación térmica viene dado por la siguiente ecuación 23: 

y + T + R = 1 ................................................................................... (23) 

Donde y representa la cómponente de absorción, R la reflectancia y T la transmitancia. 

Una superficie perfectamente opaca no transmite la radiación incidente (T = O ; y + R = 

1 ) de onda. Por otro lado, un reflector perfecto refleja toda la radiación incidente, es decir 

(R = 1 ; y = T = O ). Para objetos reales, T, y, R y varían con la longitud de onda. En la 

primera capa de vidrio R = 1 todo se transmite y no hay reflexión por esta razón para 

poder el Método Laser Flash Ultrarrápido - Calentamiento Posterior/Detección Frontal 

(RF) se debe usar un sustrato transparente ( que la reflectancia sea O y su transmitancia 

sea 1 para que el calor se transmita a la siguiente capa de cromo. [37] 

2.5.2.2. Medición con el Método Laser Flash Ultrarrápido - Calentamiento 

Posterior/Detección Frontal (RF) 

Cuando se mide la difusividad térmica con el método flash láser, la cara frontal de una 

muestra plana se mantiene constante La temperatura se calienta uniformemente por 

pulsos de luz como se muestra en figura.'13. [15,22,25,28] 

Unifonn pUlse heating Spacimen 

d 

ThermOflleter 

Figura 13. Calentamiento de muestra por método Flash Laser 

El calor se difunde unidimensionalmente desde la cara frontal de la muestra calentada a 

la cara posterior, y finalmente la temperatura de toda la.muestra se vuelve uniforme. 

Debido a que la tasa de cambio de temperatura de la cara posterior de la muestra es 

proporcional a su difusividad térmica e inversamente proporcional al cuadrado de su 
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espesor. La difusividad se puede calcular a partir del espesor de la muestra y el tiempo de 

difusión del calor. Se supone que las siguientes condiciones ideales: 

1) La duración del pulso láser es insignificante en comparación con el tiempo de difusión

del calor. 

2) La muestra es adiabática al medio ambiente.

3) La cara frontal de la muestra se calienta uniformemente.

4) El cambio de temperatura de la cara posterior de la muestra es medido con precisión.

5) La muestra es densa, uniforme y opaca.

6) El cambio en la difusividad térmica después de un aumento en la temperatura de la

muestra después del calentamiento por pulsos es despreciable. 

Bajo los supuestos mencionados anteriormente, se calienta por pulsos de luz a densidad 

de energía uniforme, el cambio de temperatura VT. delta 

VA VT deltas+(sumideros y fuentes internas)= C
p

p 
oT ............................... (24)
at 

Si aquí no hay sumideros y fuentes internas 

oT 
VA VT = C

p
p 

at 
.................................................................................... (25)

Para materiales homogéneos cuya conductividad térmica es casi independiente de la 

temperatura podemos tratar A como una constante. Podemos escribir la ecuación 25 como: 

oT A V2T = C
p

PTt··················································································· (26)

Donde a = � es la difusividad térmica. Para una dimensión de flujo de calor.
CpP 

2 _ Cp p oT _ 1 oT 
V T -

T 
at - � at · · · · · · · · ·. · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·· · · · · · · · (27)

o2T oT 
a ox2 = at .. .................................................................................... (28) 

Las condiciones adiabáticas en las caras de los recubrimientos de espesor "d" da como 

resultado en los límites. 
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oT(O,t) = oT(d,t) = o 

at at 
t > 0 ................................................................. (29) 

La solución de la ecuación 28 con la temperatura definida en el recubrimiento con una 

posición x está dado por la ecuación 30. 

1 d 2 -n
2n2 at¡ 

T(x, t) = d f0 
f(x') dx' + d L�=l e ct2 cos 

n
;

x 

f0d f(x') cos m;;' dx' ........ (30)

La función f(x) representa el campo de temperatura en el recubrimiento resultando de un 

pulso corto de energía Q instantáneamente absorbida en una pequeña profundidad "g" en 

la capa de superficie delgada distribuida en el plato en el instante t = O 

Q 
f(x) = { O<x<g 

.............................................. (31) 
g<x<d 

Para simplificar el valor de la temperatura de capa es asumido cero. Para estas condiciones 

iniciales, de la ecuación 30 se transforma en: 

_ 
Q 

[ 
00 

-n
2rr2at¡

2 
nnx sin(nng/d)

] T(x, t) - -d - 1 + 2 Ln=l e d cos - ----------- ............................... (32) 
pCp . d nng/d 

Para simplificar se toma el radio g/ d suficientemente pequeño de modo que la 

aproximación sin(nrrg/d) � nrrg/d puede ser válida. 

Q 
[ 

-n
2 n2at¡ 

] 
T(x, t) =

dpCp 1 + 2 L�=1(-1) n e d2 
. . . . . . . . ........ . . . . . . . . ... . . . . . . . . . . . ..... . . (33) 

Después de un tiempo infinito, la temperatura de la cara trasera se reducirá al primer 

miembro entre corchetes. 

Q T max =
dpCp

... . . . . . ................................................................................................... (34) 

Para la práctica, es útil relacionar la difusividad térmica con el aumento porcentual de la 

temperatura de la cara posterior 

T(L t) -n2n2 at¡
V(d, t) = -'- = 1 + 2 L�=1 (-1) n 

e d2 
. . . . . . . . . ..................................... . . .  (36) 

Tmax 

T(d,t) 
Para cuando T max = 0.5 es la relación para hallar el tiempo medio en la curva 

normalizada. Ver figura 1 O. 
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Cambiamos la variable rr
2 at¡ d2 = 

w 

-0.25=I�=1(-1)n e-n
z

w ... . . . . . ................................................................................ (37) 

Despejamos la difusividad térmica con respecto a w obteniendo: 

wd2 

a = -
2
-• • • • • • • • ••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••••• • • • • • • • • •  (38) 

T[ t 

Con la ecuación 37 hallamos el valor de w: 

w = ln 3.9345 = 1.3697838 

Podemos despejar el factor de corrección visto en la ecuación 22 y teniendo el valor de w 

determinamos que: 
w

Fo1/2 = ;z; Fo1¡2 = 
0.1387881 � 0.1388 

d2 
a= 0.1388

7 
.... . . . . ........................................................................................... . . .... (39) 

La constante 0.1388 en la ecuación (39) puede ir variando, dependiendo de la calibración 

del equipo que se use. De esta manera se comprueba la ecuación 22. Ver figura 1 O. 

2.5.2.2.1. Medición de conductividad térmica en tres capas 

Se hará la medición de conductividad térmica del óxido de niobio usando dos capas como 

materiales transductores; en este caso se ha usado al cromo como material transductor; ya 

que si se usaba al pentóxido de niobio, que tiene índice de trasmisión mayor a cero; no 

se podría ver la variación del índice de reflexión de manera correcta; por ello se coloca 

cromo en la base entre el vidrio y la capa de pentóxido para que haya absorción de calor 

por la radiación emitida; por ello en este caso se ha hecho el análisis de conductividad 

en tres capas para de esta forma poder hallar la conductividad térmica de la capa del medio 

conociendo; la conductividad térmica, densidad y el calor especificado de capas. Ver 

figura 14. (28,29,54] 
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Figura 14. Vista de tres capas con el método de Método Laser Flash Ultrarrápido­

Calentamiento Posterior/Detección Frontal (RF) (izquierda). Interface entre dos 

materiales distintos (derecha) 

En la figura 14 se verá cómo se calienta la muestra la muestra a través de las capas usando 

una bomba laser, como vemos entre capas habrá interfaces y estas generarán resistencias 

térmicas como son R12 y R23 estas resistencias térmicas estarán determinadas por la forma 

de deposición que se ha generado las capas ya sea de forma regular o irregular. Ver figura 

14 lado derecho. La resistencia de interfaces está definida por la ecuación 40. [54,37,40] 

n _ TA-TB 
Rtc - .. . ................................................................................. (40) 

' 
qx 

2.5.2.2.1.1. Determinación de conductividad térmica por el Tiempo de difusión de 

calor areal (Areal heat diffusion time) 

El tiempo de difusión de calor areal se define como el área delimitada por la línea 

horizontal a la altura del aumento máximo de temperatura y por la curva de respuesta de 

temperatura transitoria en la cara posterior después del calentamiento por pulsos, como 

se muestra en la figura 14. [54] 
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Figura 15. Tiempo de difusión de calor areal 

Al intentar determinar la difusividad térmica de una capa no metálica o una película 
delgada como un semiconductor, es necesario para preparar la muestra de la manera que 
se muestra en la figura 45. En detalle, la muestra es una estructura de tres capas 
incluyendo una película no metálica cuyas propiedades térmicas se desconocen, una 
primera película metálica dispuesta en un lado de la película no metálica, y una segunda 
dispuesta en la parte inferior. Esto para hallar tiempo de difusión de calor areal en la 
muestra como se muestra en la figura 15. Usando la ecuación 41 haciendo cambios de 
variables en la ecuación podremos hallar el tiempo de difusión de calor areal para una 
sola capa metálica. 

El tiempo de difusión de calor areal se calcula utilizando la siguiente ecuación cuando la 
temperatura se normaliza con el aumento máximo de temperatura A T max· 
Tr: Función de variación de temperatura trasera en la muestra en Kelvin 

AT = Tr = ATmax-[1 + 2¿�=1(-1) 0 exp(-(nrr)2 �)] ..... ...•.........•...•.•......... (41) 

V(d, t) 
�T Tr(t) --=--................................................................... (42) 

�T max �T max · 

La curva normalizada estará definida por la función V(d, t) como se ve en la ecuación 42. 
En el método de TDTR usando la técnica de Laser Flash Ultrarrápido se hará que el calor 

generado por la bomba laser sea igual a Q = 1 J / m2, ya que este calor ha sido generado

por las pulsaciones de calor definidas como cS(t) como se ve en la figura 14 y 16; este 
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calor ha sido absorbido por completo por la capa sin que haya transferencia de calor por 
convección ya que se trabaja en el vacío y en un estado transitorio, por lo que el calor 
trasmitido trasero será igual a cero. 
Usando la teoría de balance de energía en un estado estable se tiene que: 
Qabs = Q ··· · ·· · · · · ·· · ·· · ·· ·· · ·· · ···· · ·  · · · · ·· · · · · · ·  · · · · · ·  · · · ··· ·· · · · · · · · · ·· · · · · · · · · · · ···· · · ····· · · (43)

Figura 16. Vista de calor absorbido por la capa 

Una vez que se halla pasado el estado transitorio de calentamiento de la muestra, se 
encontrará que la variación de calor máxima hallado el estado transitorio que puede ser 
hallado de la siguiente manera: 
Q = C.l!,.Tmax 

C = cpd ; -r = d2 / a; b = .Jfcp ; b-Jr = dpc 
Q 1 

l!,.T max = Q/C = dpc = b...fr··································································· (44)

Definimos el tiempo de difusión de calor areal como: 
A= f

0

00 [l - V(d, t)]dt ......................................................................... (45) 
Usando la ecuación 44 y 45 tenemos: 
,lT = T,(t) = b�+ + 2 t (-1)º exp (-(nrr) 2 �) l
V(d, t) = b-Jr. Tr(t) 
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Usando transformadas de Laplace tenemos que las funciones se expresan de la siguiente 
forma: 
-

roo T(s) = Jo Tr (t) exp(-st) dt ................................................................. (46) 

Usando la ecuación 45 y 46 hallamos el tiempo de difusión de calor areal: 

A= f
0

00

[1- b�. Tr(t)]dt = \� (½- b�. Tr(s)] ....................................... 
(4

7)

- 1
[

1 
00 (-l)n 

] 
1 � Tr(�) = bv'. ¡ + 2 Ln=l �+(nn)z¼ = b.fi csch(-y �T) ................................. ( 48)

Haciendo aproximaciones y usando las sumatorias de Taylor 

sinh � � .J�-rm + (.f(r;;)
3 

+ ... V <,tm 1! 3! 

Se halla que el valor del tiempo de difusión de calor areal en una capa usando las series 
de Fourier: 

A= l� ½-¡¡. [�+��31 l = �--------·---··----··-----·----·----·----··---
(49

)

Para el cálculo general en una y más capas juntas se hará el análisis usando la función de 
Green con respecto a la variación de la temperatura con respecto del tiempo asumiendo 
pulso de calor en cada lado de las caras de las capas como se ve en la figura 17. [15] 

Temperature rise 

�/ 

Pulse heating 

6 ( t) 
> 

Front 

R.-,C 

Rear Front Rear 

Pulse heating 

6 (t) 

Figura 17. Vista del aumento de temperatura para la cara frontal y posterior de la 
capa 

3
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La respuesta a la temperatura del material semi-infinito después de que se representa el
calentamiento por impulso de la superficie sólida en el tiempo t' es representada por la
función de Green:

, 1 [ x2 ] G(x, ti O, t) = .J , exp C ') ............................................... (50)
b n(t-t ) 4a t-t 

Donde "x" es la distancia de la superficie de observación y ''t" es el tiempo de
observación. Cuando la superficie frontal de una placa paralela se calienta por pulsos de
luz, la distribución de temperatura transitoria a través de la placa viene dada por la función
de Green:
( 1 ') _ 1 [ �oo nnx 

( 
2 t-tt)] G x,t O,t - cpd 1 + 2"-'n=1 cosdexp -(nrr) -:;- .............................. (51)

La respuesta de temperatura del punto x en el tiempo t en relación con la función arbitraria
f (t) expresa como la siguiente integral de convolución.
T(x, t) = J�

00 
G(x, ti O, t')f(t') dt' ......................................................... (52)

Como se muestra en la figura 17, cuando la temperatura de estado estable de una placa
paralela es constante, To la respuesta de temperatura en ambas caras en el tiempo "t" está
representada por las siguientes ecuaciones bajo la densidad de flujo de calor entrante qt(t)
en la cara frontal y q r(t) en la cara trasera:
T(t) = To+ J; R(t - t')q(t')dt' ............................................................ (53)
To = [��] ; T(t) = [;;���] ; R(t) = [::��� ::���] ; q(t) = [:;���]

Donde R(t) es la matriz de función de respuesta al impulso de una placa paralela
adiabática al medio ambiente y R¡j (t) es el aumento de temperatura en la cara i en el
tiempo t después del calentamiento por impulso en la cara j en el tiempo O. Los subíndices
i y j representan la parte delantera f (front) y r (rear) cara trasera respectivamente. [30]

Tt(t) =To+ f:(Rff(t - t')qr(t') + Rrr(t - t')qr(t'))dt' ............................ (54)
Tr(t) = To+ f:(Rrt(t - t')qr(t') + RrrCt - t')q r(t'))dt' ............................ (55)
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Se puede suponer que la temperatura inicial To es cero por simplicidad sin perder la
generalidad. Las ecuaciones (54) y (55) se simplifican en el espacio transformado de
Laplace. La transformada de Laplace de f(t) se expresa comof(s) definida como la
siguiente ecuación con el parámetro de Laplace. [56]

Figura 18. Difusión de calor en una sola capa con variables Laplacianas 

i'Cs) = RCs). ciCs) .............................................................................. (56)

Dado que la función de Green de una sola capa uniforme se expresa como en la ecuación
56 los elementos de la matriz de respuesta al impulso se expresan como:
Rff(t) = RrrCt) = c:d [ 1 + 2 L�=l exp (-(nn:) 2 �)] .................................. (57)
Rrr(t) = RrrCt) = c:d [1 + 21:�=1(-l)ºexp (-(nn:) 2 �)] .......................... (58)

Usando la transformada de Laplace de las ecuaciones 57 y 58.
- - 1 [1 00 1 l 1 � Rff(s) = RrrCs) = d �+ 21:n=l 1 = /"Ecoth(-yST) ....................... (59) 

cp ., �+(nn)2
� bv <; 

- - 1 [1 00 (-l)n ] 1 � 
Rrr(s) = RrrCs) =d �+ 21:n=l 1 = b /"Ecsch(-yST) ....................... (60)

cp ., �+(nn)2
� v., 
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Como se muestra en la figura 18, esta ecuación se transforma en una expresión de matriz de 2x2 que relaciona el par de la densidad del flujo de calor y la temperatura en la cara frontal con la de la superficie trasera como sigue. 
[i�gJ = [::�g ::�gJ rn:�gi ...... .............................................. (61)

Cabe señalar que é'ítCs) y -é'ír(s) son vectores para la misma dirección haciendo que elflujo de calor valla en la misma dirección. 
[-icif] = S(s) [t�:�] ···. ·· · ··· ··· ·· ··· ··· ··· · ·· ······ ··· ············· ·············· ········ <62)
S(s) = r-�ºs.h h.fr� -bJF, shin�l················································ ······ (63) 

{i sm V T<, cos V T<,
b-v � 

Sabemos que para el análisis de TDTR con la Técnica Laser Flash Ultrarrápido el calor 
generado por la radiación Q = 1 J / m2 sobre la muestra, la misma ha sido generada por
pulsaciones de calor, como se ve en la figura 16. Estas pulsaciones son definidas por la S(t) llamada función delta de Dirac. Entre una de sus propiedades más importantes tenemos la ecuación 64. Por sus propiedades, la función delta de Dirac se emplea en fisica para modelizar fuerzas que actúan durante un breve lapso de tiempo. 
Q = J

0

00 qt(t) dt 
1 = J

0

00 qt(t) dt; qf(t) = S(t} ............................................................. (64) 
Como se vio en la figura 16 el calor trasero es igual a cero por lo que no va a haber presencia de radiación generado por la muestra en la parte trasera. 
O = J

0

00 

qr (t) dt; qr(t) = O .................................................................... (65) 

Cuando se use la transformada de Laplace en qf(t) y qr(t): é'ítCs) = L{S(t)} = 1; é'írCs) = L{O} = O .................................................. (66) 
2.5.2.2.1.2. Tiempo de difusión de calor areal en una sola capa simple 
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Para el análisis de conductividad térmica de una sola capa metálica usando la matriz S(s)
se necesita hallar el tiempo de difusión de calor areal. Usando la ecuación 63 y la matriz
2x2 denominada S(s). Se hará el análisis térmico en una sola capa con funciones
laplacianas como se muestra en la figura 19. [ 15]

Figura 19. Representación de difusión de calor a través de 1 capa 

Usando las ecuaciones 66, 62 y 63 tenemos:

[i:1 = S1C�) [i:]; <h = 1 ; éíz = o

-bm.fi. sinh ,/�-cm] 
coshJ"F;r: 

Haciendo un cambio de variable para analizar la matriz

[iJ = [� �] [�J; T2 = 1/b ; TrCs) = T2; b = bmJ€sinhJ"f;r:

A = lim [i- bmFm· T(s)]
��o � 

A = \� [6:;m] = ·: ................................... .... ........................................... ( 67)
Una vez calculado el Tiempo difusión de calentamiento areal "A" lo reemplazamos en el
tiempo de difusión de calor Tm y podremos obtener la difusividad térmica am en función
de A. [32-35]
Tm = d2/am; am = d2 /-rm; am = d2 /(6A) ............................................. (68)
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La conductividad térmica será: 

PCmd2 

A= PmCmam = 6A ............... .................. . ... . . . .... (69)

· 2.5.2.2.1.3. Tiempo de difusión de calor areal en una multicapa de 3 capas.

Para el cálculo de conductividad térmica de un semiconductor o dieléctrico se debe hallar 

el tiempo de difusión de calor areal "A" en tres capas. En nuestro caso se usará dos capas 

de cromo y una capa de pentóxido de niobio entre ellas. [20,57] 

Figura 20. Representación de difusión de calor a través de 3 capas 

En la figura 21 lado derecho se podrán observar las interfaces G 1 y G2 las cuales 

generarán resistencia térmica de interfaces que se considerarán en el análisis de 

conductividad de calor para poder hallar la conductividad térmica y afectara en el cálculo 

de calor transitivo en la muestra. [ 40-57] 
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Rcr 
T4 

Rbcr-Nb.2os 

�b20
l

5 
T3 

=100 nm T21, 

Rbcr-Nb205 

�r 
T2 

or 
T, 

Figura 21. Vista de tres capas con interfaces Gl y G2 (izquierda); Vista de 

resistencias térmicas de los recubrimientos e interfaces entre capas (derecha) 

En la figura 21 lado izquierdo se podrá ver la visualizar las resistencias térmicas que se
generará en cada capa y en cada interface [ 40]. Para poder determinar el calor transmitido
éb se debe considerar la resistencia de la interface y la matriz de 2:x2 denominada S2 (�) se
determinará según la figura 21:

-bf.ft, sinh �1 x [ 1 
cosh� -Rb 

�]. . . ............................... (70)

La estructura de tres capas se deposita sobre un sustrato transparente. Una matriz 2 x 2
denominada S(�) para la estructura de la película de tres capas como se ve en la figura 21
se puede expresar usando la siguiente ecuación como:

-bm.ft sinh �
. 

�Tm] cosh.J�-rm
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-bm-ft, sinh �1 
cosh� x [-�h �] 

-bm.ftsinh;i�Tm
] 

cosh� x[_�b �]x 

[ 

cosh -Jfi"r -bf-ft, sinh-Jfi"r

l [

cosh -/E;rm 1 O 
-1 X X -1

fe
sinh -Jfi"r cosh -Jfi"r [-Rb 1] .ft sinb � brvs bm s 

[ 
cosh-Jfi"r bm-ft,sinh�

l [ 
1 º] [ cosh;if;Tm bm.ftsinh�

lb:
.ft 

sinh � cosh-Jfi"r x Rb 1 x b:

.ft 
sinh � cosh � 

. . . . . . . . . . . . ......... ... . .......................................................................... . . . . ................ (71) 

Haciendo aproximaciones y usando las sumatorias de Taylor 
sinh � � J�,:m + (-/frn;/ + · · · · cosh � � 1 + ( .jf;r;;;/ + · · ·. V �lm 1! 3! ' V �lm 2! 

[ 1 + �'Cm b s-,,/T;;,. (1 + �'Cm)] S (s)-1 - 2 m m 6 X [ 1 º] X - :: ( 1 + �:m ) . 1 + �:m Rb 1 
r 1 + �;f htsv'Tf ( 1 + �:f)l l O [ 1 + �:m bms-,,/T;;,. ( 1 + �:m )] �(l+ (;r) l+ (;r x[Rb 1] x ::(1+ 1:m) 1+ (:m -
[: �] ..... . . ... . . . . ........ . . .......................................................................... . . . . .... (72) 
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Haciendo un cambio de variable para analizar la matriz 

Para hallar el tiempo de difusión de calor areal para las tres capas está definida por: 
A= {00 [1 - V(d, t)]dt 
V(d, t) = � = Tr(t); QT = 1 J¡m2 

aTmax aTmax 

LlTmax = QT/CT
=l/CT en Kelvin

V(d, t) = CT. Tr(t) .................................................................................. (73) 

Con una capacidad calorífica CT en J / K mZ para tres capas se consideran como un solo
cuerpo teniendo la misma área de contacto Ar entre capas como se ve en la figura 21 lado 
izquierdo, con la ecuación de balance de energía en un equilibrio térmico, se podrá 
calcular la capacidad calorífica de toda la multicapa: 
QT = Qcr + QNbzos + Qcr 
CT. LlTmax = CcrilTmax + CNbzosilTmax + CcrilTmax 
CT = Ccr + CNbzos + Ccr 

Cm mm Cfmf Cm mmCT = A + A + A
r r r 

CT = dm PmCm + df PfCf + dm PmCm
CT = bm� + brv'Tf + bm�· ................................................................ (74) 

Se halla el tiempo de difusión de calor areal en función de las efusividades y los tiempos 
de difusión de calor de las distintas capas usando las ecuaciones 45, 74 y 73. 

A= r [1- (bm,F;. + br-Fr + bm..fr;J. Tr(t)]dt 
= \� [½- Cbm� + brv'Tf + bm�· Tr(�)] .......................................... (75)

Con el uso de la efusividad térmica b¡ = .JA¡C¡ p¡ = c¡p¡v'ai; T¡ = d/ /a¡
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Haciendo un cambio de variable tenemos: 

A= D + E (;J + B(Rb) .. . ...... . . . . . . . . . .......................... (76)

G2 

G1 

100nm 

� 

Time Time 

Figura 22. Variación del tiempo de difusión de calor areal respecto al espesor 

Para hacer el cálculo de la difusividad térmica del pentóxido de niobio entre dos capas de 

cromo; se debe hacer muestras con distintos espesores para poder calcularlo de manera 

más exacta y poder también calcular la resistencia entre las interfaces G 1 y G2 las cuales 

son representadas como Rb. Como se ve en la figura 21 lado izquierdo. Se puede ver que, 

al comparar dos muestras consecutivas de distintos espesores, comparando el Tiempo de 

difusión de calor areal. Usando la ecuación 121. Para poder determinar de manera correcta 
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la conductividad térmica de un material no metálico y transparente se necesitan por lo
menos dos muestras con distintos espesores para poder obtener distintos valores de las
variables A, B, D de la ecuación 76.
A1 = D1 + E1 (;) + B1(�b) A2 = D2 + E2 (;) + B2(Rb)

[1

t:f] = [!� :�]-l [!� = g�] ................ ................................................... (77)

Con la ecuación 77 se podrá calcular la difusividad térmica af del pentóxido de niobio y
la resistencia de interfaces Rb . A su vez con la difusividad térmica se podrá calcular la
conductividad térmica:

A = pcfaf ............................. . . ......................... (78)
2.5.2.2.2. Medición de conductividad térmica en multicapas de pentóxido de niobio 

y dióxido de silicio 

Se ha trabajado en multicapas de pentóxido de niobio y dióxido de silicio con distintos
espesores, para poder observar las curvas normalizadas con los tiempos máximos viendo
el comportamiento de la variación de temperatura con respecto del tiempo en un wafer
compuesto con 1 O periodos de una capa de pentóxido de niobio y una capa de dióxido de
silicio. Ver figura 23. [15,18,23,24,35,36]

00nm 

Figura 23. Vista de la distribución de multicapas (izquierda). Vista del wafer entre 

capas de 100 nm de Cromo (derecha) 
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En la figura 24 lado izquierdo a se ve un esquema de las interfaces denotadas como G 1, 

G2, G3 ... , G2 l; estas interfaces generarán resistencias térmicas como se ve en la figura 

24 lado derecho. [24,25,26,38] 

i 

Rcr 
T23

T 

Rbcr-S,02 

=100 nm RSi20 
T22

T21b 

Rbst02-Nb205 

F\,b205 
T21

T
:u, 

·02-Nb205 
T31 

T
31 

F\,b205 
fbs¡o2-Nb205 

3 

T2b 

Rbcr-Nb205 
T

2 

or 
T1 

Figura 24. Vista de multicapas con interfaces (Izquierda). Vista de resistencias 

térmicas de las capas y las interfaces entre capas (derecha) 

En la figura 25 se puede ver la difusión de calor a través de las multicapas, generado un 

calor transitorio en cada capa con una matriz 2 x 2 denominada Sff). [56-62] 
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Figura 25. Representación de difusión de calor a través de las multicapas 

Aquí, la matriz 2 x 2 denominada S(s) para las multicapas de 20 capas de óxido y dos capas de cromo en los extremos usamos la ecuación 79 podremos para determinar la el valor Tr(s) para luego hallar el valor del tiempo de área de calentamiento de difusión A con la ecuación 82. 
[&1] = s(s)-1 [�23] ;

T1 T23 
CJ.1 = 1 ; CJ.23 = 0 

[iJ = [� �] [f�J; T23 = 1/b ; TrCs) = Tz3 . . . . . . . . ............................................ (79)
Usamos las resistencias que se generaran en las interfaces para poder generar la matriz 2 x 2 denominada como S(s) ver figura 25; consideramos las variables Rb como resistencias de interfaces entre cromo y pentóxido de niobio o dióxido de silicio, Rs como resistencias de interfaces entre dióxido de silicio y pentóxido de niobio. 
_ [ cosh.jfi;. S(s) = -1 . 

bmJF. 
smh .jfi;. 

-bm-ft sinh.Jfi;.] x [ 1 cosh .jfi;. -Rb
[ cosh.Jf-rs 

b:� sinh .Jf-rs -b5/f, sinh .Jf-rs] x [ 1 cosh .Jf-rs -Rs º] [ cosh..fi;rc
1 x 

b�.ft sinh ..fi;rc -bf/f, sinh ..fi;rc] cosh ..fi;rc 
x

[ cosh .Jf-rs 
b:� sinh .Jf-rs -b5/f,sinh.Jf-rs] x [ 1 cosh .Jf-rs -Rs �] X ••• ••• ••• ••• ••• •••.•• • • • • • ·• • X [ _ 15 

�] X 
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[ 
cosh� 

b�,fisinh� 
-bf.ft,sinh�

]x[ 
1 º

]x[
-�

oshFm -bm.ftsinh�
lcosh� -Rb 1 �sinh� cosh� 

bmv� 

................................................................................................... (80) 

Las resistencias térmicas pueden considerarse iguales ya que se usado la técnica de 

Sputtering para poder generar es las capas bajo las mismas condiciones de presión, 

temperatura, corriente y voltaje; haciendo que estas resistencias de interfaces sean 

mínimas y se pueden considerar iguales ya se realizaron de la misma manera, y para 

simplificar nuestro análisis y poder usar los métodos numéricos las consideraremos las 

mismas. Se analizará las resistencias de interface de forma constante desde G 1 y G2 l. 

Ver figura 24. [58] 

Rs = Rb 

[ 
cos h jf,T;. -bm � s inh ,/�Tm

l sm =
b=� s inh jf,T;. cos hjf,T;. x[-i, �]x 

{[ 
cosh J'f;r: -b5./f, sinh .JVs] [ cosh Jf;rr -bf./f, sinh Jf;rrl 0

1
]}

1

º 

b��sinh.ftt, cosh.ftt, r[-t �] x 

b�sinh,/¼ cosh,/¼ x [_t 

x [-�
os

��h�� -
bm/i,h

s
J:

jf,T;.

]···················································· (81) 
bm.,fi, 

Sm -y <, Tm COS '> Tm 

Hallamos el tiempo de área de calentamiento de difusión A para las multicapas usando 

las ecuaciones 73 y 75 para multicapas tenemos: 

A= J
0

00

[1- (bm� + 10brv'Tf + 10b5.frs + bm�). Tr(t)]dt .................. (82) 

A= t� [i- (2bmFm + 10bfjr; + 10b5Fs). 'fr(�)] 

Se usarán los dos primeros términos ya que los demás términos se irán eliminando 

conforme se realice la derivación y se remplace�= O en el límite para hallar A. 
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�] ................................... (83) 

Se usarán métodos numéricos usando valores constantes y variables para poder hallar el 
tiempo difusión de calor areal (A) para las multicapas; se trabajará con los valores 
conocidos del cromo, pentóxido de niobio y los valores teóricos conocidos del dióxido de 
silicio para hallar el tiempo de difusión y efusividad de los distintos materiales a la 
temperatura de 26ºC. 

Datos del cromo: 
mm2/ ªcr = 26.8 s 

dm 
= 100 nm 

CP-Cr = 448 J/kg K 

Datos del pentóxido de niobio [74]: 
ANb2os = 1.1 W / m K ; CP-Nb2os = 501 J /kg K 

Datos del dióxido de silicio: 

kg¡ Pcr = 7190 m3

kg¡ PNb2os = 4300 m3 

Para los valores del dióxido de silicio se ha tomado valores teóricos conocidos. [19, 75] 
As¡oz = 1.4 w¡m K ; CP-Si02 = 1000 J /kg K kg¡ Pswz = 2200 m3 

Para un cálculo mucho más rápido y eficiente se ha usado el software SCILAB el cual es 
un software libre; con el cual se han generado programas colocando los datos de los 
materiales como valores constantes variando los espesores de las capas y la resistencia de 
interfaces. El programa generado se podrá ver en el anexo 8. 
A= t�H- (2bm� + l0brFr+ 10b5

/rJ-�] .................................. (84)

En el programa hecho en SCILAB ha sido posible hallar el valor de "b" tomando valores 
constantes de los materiales y espesores de 10.9 nm de dióxido de silicio y 32.56 nm de 
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pentóxido de niobio para la muestra X2 como se ve en el anexo 8. Con un valor de
resistencia de interfaces de R5 = 2 x 10-8 m2 K/ W·
A= 

1
� [b-(2bm�+1;�ffo+10bs/ts)�] ....................................... (85)

La variable "b" es un polinomio de grado 36 sin coeficiente de grado cero por lo que en
A se puede simplificar la variable S· Generando así una división de polinomios:

_ b-(2bm�+10bffo+10b5/ts)�
B -

� 
.......................................................... (86)

A = \� [:] ......................................................................................... (87)

Al usar las propiedades de la función de Laplace en una división de polinomios se puede
derivar el numerador y al denominador (teorema de Hospital) con respecto de s.
A = \� [

d
:;;1� ............................................................................. (88)

Una vez derivado los polinomios del numerador y el denominador se reemplazan s = O
obteniendo los coeficientes de grado cero de cada polinomio del numerador y del
denominador hallando así el tiempo de difusión de calor areal A.
A = o.000000437587008 = 2_ 75999320x 10_7 se 1.58546408 g

Analizamos las curvas de tiempo de difusión de calor areal variando según el valor de la
resistencia de interfaces para lo cual tomamos diversos valores los cuales son: R

5 
=

1.5 x 10-8 m2 Kj w, R
5 

= 1 x 10-8 m2 Kj w, R
5 

= O x 10-8 m2 Kj w, variando los
valores del tiempo de difusión de calor areal; para comparar y definir curvas de tiempo
de difusión de calor areal con-respecto al espesor, se usan variables como son: A4, A3, A2,
A1.s, Ao.s, Ao para cada resistencia de interface respectivamente.
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2.5.2.2.2.1. Aproximación por error mínimo cuadrático para cálculo de 

conductividad térmica de pentóxido de niobio, conductividad térmica de 

dióxido de silicio y resistencia de interfaces en multicapas. 

La técnica de mínimos cuadrados se usa comúnmente en el ajuste de curvas. Muchos 

otros problemas de optimización pueden expresarse también en forma de mínimos 

cuadrados. Para encontrar la curva que mejor se ajuste a la tendencia general de 

crecimiento de los datos, se utilizan técnicas de regresión con mínimos cuadrados. Que 

consisten en minimizar los errores entre los modelos de ajuste y los datos. Ver Figura 26. 

Figura 26. Regresión con mínimos cuadrados para el ajuste de curvas 

Se podrá estimar estos parámetros al compararlos con el valor experimental del tiempo 

de difusión de calor experimental definida "Ax", hallando así su error "E" como se ve en 

la ecuación 135. Se hallará el error para cada muestra. 

E¡ = IAxi - A¡ , .............................................. . ..................................... (89) 

Una vez encontrado el error para cada muestra analizamos el error cuadrático "Ec" el cual 

está definido como la suma de cuadrados de los errores encontrados como se ve la 

ecuación 89. Se debe hallar el valor mínimo error cuadrático. Para esto se debe elegir los 

valores de los parámetros de ANbzos, AsiOz, R5 para obtener el Ec y luego compararlos 

para obtener el mínimo valor. La combinación de parámetros que nos dé el mínimo error 

cuadrático serán los mejores valores estimados. 

E _ �n (E )2 _ , · e - ¿_,i=l i - m1n1mo ............................................................... (90) 
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2.5.2.2.2.2. Medición de resistencia térmica de wafer de pentóxido de niobio y 

dióxido de silicio en la multicapa. 

Usando la figura 27 (a) podemos ver que las resistencias térmicas generadas por las capas 

de pentóxido de niobio, dióxido de silicio y las resistencias de interfaces se encuentran en 

serie, analizándolo en un sistema estacionario podemos hallar la resistencia térmica total 

del wafer sumando todas las resistencias como se ve en la ecuación 95. [65] 

Rs¡o2 eSI02 

Rs 

RNb205 0t4b205 

Rs 

Rs¡o2 es.02 eT er 

• RNb205 Rs¡o2 

RSio2 es1)2 

Rs 

RNb205 e.,b205 

Rs 

Rs.02 es¡o2 

Rs 

�b205 e.,b205 
a) b) e) 

Figura 27. a) Resistencias del wafer en multicapas, b) Resistencia térmica de capa 

de pentóxido de niobio, c) Resistencia térmica de capa de dióxido de silicio 

La suma de espesores de las capas de pentóxido de niobio y dióxido de silicio: 

eT = 10 eNbZOS + 10 esiOZ·····;···················· ···· ·········································(91) 

La relación entre los espesores de las capas de pentóxido de niobio y dióxido de silicio: 

n = eswz/eNbzos 

Se calcula la resistencia térmica del wafer: 

Rt = L Rox + L Rint .......... . . .. . ............ ............ .. . ................................... (92)
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La sumatoria de resistencias generadas por las capas de pentóxido de niobio y dióxido de 

silicio se pueden calcular de la siguiente manera: 

L R
ox 

= 1\x eNb205 + 1\x esi02 • • • ••..••••••••••• ••• •••.• ••••.. ••.••..•••••••••••.••••••••••••••• (93)
Nb205 Si02 

Las resistencias térmicas de interfaces se pueden obtener sumando las resistencias 

térmicas en cada interface, asumiendo que las resistencias térmicas son iguales y se tiene 

19 interfaces dentro wafer de multicapas como se ve en la figura 21 lado izquierdo desde 

G2 hasta G20. 

L Rint = 19R
5 

. • . • • • . • • • • • • • • • . . . • . . . . . . . . . . . • • . . . . . • .•.••.....•••••••••..•••••.•.•.•..••............... (94) 

Reemplazando tenemos que la resistencia térmica generada dentro del wafer será: 

eT�l n] 
Rt = -

e ) 
-- + -- + 19R

5
• • • • • • • • • • . • • • . • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • ••••.••••••.••• (95) 

l+n Nbzos >..s¡oz 

Para la comparación de resistencias térmicas totales con capas de pentóxido de niobio y 

dióxido de silicio tenemos: 

- Para la generación de resistencia térmica en una capa de pentóxido de niobio como se

ve en la figura 27(b) se usará la ecuación 96. 

eT 
Rt = ANbZOS 

..................................................................................... (96)

- Para la generación de resistencia térmica en una capa de pentóxido de niobio como se

ve en la figura 27(c) se usará la ecuación 97. 

eT 
Rt = Asioz 

....................................................................................... (97)
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2.6. Barreras térmicas 

Los recubrimientos de barrera térmica (TBC por sus siglas en inglés) son sistemas de 

materiales avanzados que generalmente se aplican a superficies metálicas que operan a 

temperaturas elevadas, como turbinas de gas o partes de motores de autos y aviones, como 

una forma de gestión del calor de escape. 

En nuestro caso usaremos al pentóxido de niobio como material fundamental para la 

creación de barreras térmicas sobre materiales metálicos de distintos usos y haremos los 

cálculos pertinentes para ver las variaciones de calor que se dan a través de las paredes 

de las piezas a usar. [66-68] 

Estos revestimientos de materiales aislantes térmicos de 12 µm y 100 µm de espesor por 

cada forma de óxido para generar las capas, sirven para aislar componentes de cargas 

térmicas grandes y prolongadas que pueden soportar una diferencia de temperatura 

apreciable, entre las aleaciones que soportan la carga y la superficie del revestimiento. 

2.6.1. Simulación de transferencia de calor en SOLIDWORKS Simulation 

SOLIDWORKS Simulation cuenta con análisis térmicos que nos permite predecir el 

comportamiento del calor en nuestros diseños y así poder hacer cambios en la geometría 

de nuestros diseños, en el tipo de material, o en· cualquier factor físico que esté alterando 

las condiciones de trabajo de nuestros productos. 

Los análisis térmicos son relativamente fáciles de realizar, pero son dificil de medir 

físicamente, especialmente cuando se trata de componentes internos. Es por eso que la 

validación virtual nos facilita mucho las cosas, este nos muestras una serie de resultados 

como lo son temperatura, gradiente de temperatura, flujo de calor, etc. 

2.6.2. Análisis de barreras térmicas de pentóxido de niobio sobre piezas de aluminio 

Se verá análisis de piezas de aluminio con una conducción unidimensional de estado 

estable para lo cual se ha considerado que distintas formas geométricas como son: placas 

circulares y cilindros para poder ver la transferencia de calor a través de estas piezas. Al 
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final también se verá como es el paso de calor a través de una pieza de aluminio llamada 

pistón en una cámara de combustión interna la cual está expuesto a altas temperaturas y 

altas presión para los cuales se podrá observar la variación de temperatura y el paso de 

calor será menor. 

2.6.2.1. Análisis térmico con conducción térmica unidimensional en placa circular y 

cilindro hueco de aluminio 

Para el caso de barreras térmícas en paredes se podrá ver que usando un análisis 

unidimensional de estado estable para los cuales se usarán temperatura en dos extremos 

o las dos caras opuestas usando esto podemos hacer una comparación entre los tipos de

flujos de calor en piezas con recubrimiento y sin recubrimiento para ello usaremos la 

ecuación 9 y 10. Ver figura 28. 

T2 T2 

Figura 28. a) Transferencia de calor en pared de aluminio b) Transferencia de 

calor en paredes de pentóxido de niobio 

La conducción unidimensional de estado estable en una pared plana sin generación 

interna de calor, el flujo de calor es una constante e independiente de x. También se 

consideran que las paredes no presentan rugosidades y por consiguiente no presentaran 

resistencias de interfaces. 
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�(A dT) = O 
dx dx 

�� = q1 = :1: (T1 - T2) .............................................................. (98) 

La resistencia térmica generada por la pared de aluminio en la placa circular se puede 

calcular con la ecuación 98. 

Lt RAl = 

AA}
· •... ···· ..• . . ..•... . • .. .•••••••••••••• ...•••••••.•.••.......•.....•.........• .........•...... (99) 

La ecuación 100 servirá para poder calcular el flujo de calor a través de la pared de 

aluminio. Ver grafica 29.a 

b)�

Figura 29. a) Transferencia de calor a través de las resistencias térmicas del 

aluminio b) Transferencia de calor a través de las resistencias térmicas del 

aluminio y del pentóxido de niobio 

De manera general para el cálculo del flujo de calor a través de múltiples paredes se puede 

calcular como: 
Tl-T2 

qx = ¿RT 
················································································· (100)

Con la ecuación 100 se podrá calcular el calor total transferido a través de la placa de 

aluminio con pentóxido de niobio como se ve en la figura 29.b que estará determinada 

por: 
T1-T2 

L1 L2 
.........•.••..........•...............•..........•......•••.•....•.•.... (101) 

-.......:..-+-­
AANb205 AAAl 
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Asumiendo conductividades térmicas del pentóxido de niobio y del aluminio de 1 
w¡mK y 232 w¡mK respectivamente haciendo la comparación de sus coeficientes de 
conductividad térmica tenemos que: 
ÁAJ > ANb205 

1 1
---->--

AANb205 AA.Al 

L1 L2 L1 L2 
----+-->--+--

AANb205 AA.Al AA.Al AA.Al 

L1 L2 Lt 
----+-->--

AANb205 A.AA} AA.Al 

T1.:T2 
> L!1-T2 L2 

............................................................... (102) 
----'=----+--

A A Al AANb205 AA Al

Para el análisis unidimensional de estado estable tenemos que las variaciones en cada 
extremo de la pared se pueden dar cuenta que al colocar la diferencia de temperatura en 
los casos a y b de la figura 29 vemos que el calor q2 es menor que q1 por lo cual inferimos 
que al colocar una capa de pentóxido de niobio servirá como un barrera térmica o escudo 
térmico; que disminuirá la conducción de calor cuando se usa la barrera térmica. Con la 
ecuación 102 podremos generar gráficas para comparar la variación de temperatura con 
respecto al espesor que atraviesa el flujo de calor. 

Para el caso de otra forma geométrica que es el cilindro hueco, se puede ver las barreras 
térmicas en paredes internas, se podrá ver que usando un análisis unidimensional de 
estado estable para los cuales se usarán temperaturas dentro y fuera del cilindro usando 
esto podemos hacer una comparación entre los tipos de flujos de calor en piezas con 
recubrimiento y sin recubrimiento para ello usaremos la ecuación 9 y 1 O. Para poder 
determinar el calor conducid a través del cilindro. 
Para condiciones de estado estable sin generación de calor por sumidero, la forma 
apropiada de la ecuación de calor es: 
; :r (Ar:) =O .............................................................................. (103) 
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La rapidez a la que se conduce la energía a través de cualquier superficie cilíndrica en el 

sólido se expresa como: 

dQ dT dT 
dt = qr = AA¡ dr 

= A(2rrLr) dr 
............................................................ (104)

Usando la teoría de resistencias térmicas podemos hallar el flujo de calor en un cilindro 

hueco de las figuras 30 a) 

ln(r2/r1) 
Re = 2nLA ................................................................................. (105)

T1-T2 
ql =

Re 

T1-T2 
ln(rz/r1) ............................................................ ········· (106)

2TIAAfL 

Con la ecuación 104 se podrá calcular el calor total transferido a través de paredes 

cilíndricas de aluminio con pentóxido de niobio que estará determinada por: 

T1-T2 
ln(r3/r1) 

+ In(r2/r3)· · ·· · · · · · · · · · · · · · · · · ·  · · · · · ····· · · ·· ·· · · · · · · · ·· · ·· · ······· · · ···· (107)

znLANb205 Z1tLA.Al 

Esta ecuación 107 se puede hallar el flujo de calor como se ve la Figura 55 b) con el 

recubrimiento de pentóxido de niobio de la pared interna 

Figura 30. a) Transferencia de calor en cilindro hueco de aluminio b) 

Transferencia de calor en paredes de Nb2Os 
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Sabiendo las conductividades térmicas del pentóxido de niobio y del aluminio de 1 

W / m K y 232 W / m K respectivamente haciendo la comparación de sus coeficientes de

conductividad térmica en un cilindro hueco tenemos que: 

A.Al > ANb205 
r2 > r3 > r1 

r2 

> 1; ln(r2 /r3) > O; r3 

> 1, ln(r3 /r1) > O; r2 

> 1; ln(r2/ r1) > O
� � � 

ln(r3/ r1) ln(r3 / r1) 
----->----
2rrLANb205 2rrLAAI 
ln(r3 /r1) ln(r2 /r1) ln(r3 /r1) ln(r2 /r3) 

-----+ 
. 

>----+----

2rrLANb205 21tLAA1 2rrLAA1 2rrLAA1 

T1-T2 
ln(r2/r1) >

2TtLAAl 
ln(r3/ r1) + ln(rz/ r3) · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ····· (108)

2TtLANbZOS 2TtLAAl 

Con esta comparación podemos concluir que el flujo de calor por área cuando se coloca 
el pentóxido de niobio, es menor que cuando no lo lleva; por lo que el pentóxido de niobio 
puede actuar como una barrera o escudo térmico. Con la ecuación 108 podremos generar 
gráficas para comparar la variación de temperatura con respecto al espesor que atraviesa 
el flujo de calor. 

2.6.2.2. Aplicación de Barreras térmicas en piezas de aluminio de motor de 2 tiempos 

Se dará una aplicación al pentóxido de niobio como barrera térmica en una pieza de un 
motor de dos tiempos que genera una potencia de 2 HP con un cilindro de combustión 
con aletas de enfriamiento como se muestra en la figura 31 lado derecho. Con un sistema 
de activación de chispa gener�do por una bujía para generar la explosión en la cámara de 
combustión. Por lo cual sabemos que el ciclo de combustión es el ciclo Otto y con el 
podremos hacer el análisis térmico sobre la pieza de aluminio que en este caso solo se 
analizará el pistón con un recubrimiento de 100 um de espesor de pentóxido de niobio. 
[64-68]. Las barreras térmicas se han estado usando en piezas de motores de combustión, 
motores de reacción y turbinas de gas ya que estos componentes están expuestos a una 
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alta temperatura y pueden sufrir desgaste en el uso, por la variación brusca de temperatura 

a través de las piezas. También sirven para mejorar la eficiencia de los motores los cuales 

tienen grandes pérdidas generadas por la transferencia de calor. En este caso se verá como 

varía la temperatura a través de una pieza para la generación de movimiento en un motor 

de combustión interna ya que los motores actuales tienen una baja eficiencia de alrededor 

de 30 % con pérdidas de fricción y calor de 70%. 

Para el análisis de los motores de encendido por chispa se debe usar el ciclo de Otto con 

el cual se podrá hacer un análisis teórico del uso y funcionamiento del motor de 

combustión. [64] 

Figura 31. Vista interna de un motor de combustión de 2 tipos (izquierda). 

Diagrama de Volumen vs Presión (Ciclo Otto) (derecha) 

El ciclo de Otto es muy completo con la parte teórica para la determinación del trabajo 

generado por el motor de combustión, pero en la práctica tiene sus limitaciones. El trabajo 

teórico generado por el motor se verá como la diferencia de calor generado y liberado en 

las etapas de combustión y escape de gases. 

W teórico= Q1- Q2 

Pero en la práctica; el modelo del ciclo de Otto toma distintas consideraciones que no se 

aplican en la práctica como en la fase de compresión y expansión del pistón dentro de la 

cámara de combustión; se toma que son fases adiabáticas sin generación de calor; lo cual 

no puede ser posible ya que todos los materiales tienen conductividad de calor y no 
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existen materiales adiabáticos. Otra perdida, se podría considerar en las perdidas por 

fricción generadas por movimiento del pistón en el cilindro el cual generará calor y se 

transmitirá a través del pistón y del cilindro. 

El trabajo real va hacer determinado restando el trabajo generado según el ciclo de Otto 

menos el calor perdido por la :fricción y la conducción de calor entre las piezas de la 

cámara se combustión del motor 

W real= W teórico - W perdido 

W perdido= Qcond + Qconv+ Qrad + Qfric + Qo 

Qcond: Calor por conducción 

Qconv: Calor por convección 

Qrad: Calor por radiación 

Qfric: calor por fricción 

Qo: Otros tipos de calor 

Se puede ver que existen muchas pérdidas por la conducción de calor y fricción entre 

piezas. Para poder reducir las pérdidas por conducción de calor y mantener las piezas por 

más tiempo, disminuyendo el desgaste por la variación de temperatura; se usarán barreras 

térmicas en la parte interna del motor de combustión como se muestra en la figura 31 lado 

izquierdo. 

CAPITULO III 

3. Parte experimental

3.1. Experimentación por la técnica de Sputtering 

Para la experimentación hemos usado como sustratos planchos de aluminio circulares de 

49 mm de diámetro con 0.3 mm de espesor como sustratos. Para las multicapas se hicieron 

muestras con sustratos de vidrio y zafiro, para las nanocapas de cromo, dióxido de silicio 

y pentóxido de niobio haciendo el análisis de cálculo de conductividad térmica usando el 

método de Time Dornain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica Laser Flash 
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Ultrarrápido [3]. Hemos usados sustratos de silicio para determinar los espesores en las 

muestras. Se usaron parámetros de presión para los gases de argón y oxígeno para generar 

las capas de pentóxido de niobio en el caso de recubrimiento sobre la pieza de aluminio 

circular; en el caso de sustratos de vidrio y zafiro para la generación de multicapas de 

cromo, pentóxido de niobió y dióxido de silicio. 

3.2. Descripción del equipo 

3.2.1. Contenedor (Cámara de Vacío) 

Esta estructura de acero de 2mm de espesor será donde se tendrá la interacción del sustrato 

con el magnetrón esta estructura debe ser de manera curvada para resistir las grandes 

presiones de vacío que deseamos aplicar dentro ella, en su base habrá una plancha circular 

con un jebe para evitar que el aire ingrese cuando se realice el vacío con las bombas. Se 

han usado dos cámaras de vacío. Ver Figura 32. 

Figura 32. Vista de la cámara 1 de vacío para Sputtering (izquierda). Vista de la 

cámara 2 de vacío para Sputtering (derecha) 

En la camára 1 de vacío se realizaron los recubrimientos de pentóxido de niobio sobre 

paleas de aluminio de 0.3 mm.de espesor y los recubrimiento de multicapas de pentóxido 

de niobio, dióxido de silicio y dos capas de cromo.ya que en esta cámara de vacio se 

pueden usar mas de dos magnetron a la vez lo cual fue ideal para la creación de multicapas 

sobre vidrio y zafiro. Ver Figura 32 lado izquierdo. 
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Figura 33. Vista interior de la cámara 2 de vacío (izquierda). Vista de posición de 

magnetrones en la cámara 1 de vacío ( derecha) 

En la Figura 33 en el lado izquierda podremos ver el posicionamiento de las muestras y 

del magnetrón en la cámara 2 de vacío, podemos ver un portamuestras que también es 

una resistencia térmica para poder calentar la cámara 2 de vacío; y se puede ver que solo 

se pueden usar como máximo dos magnetrones en este caso se usaron un magnetrón de 

cromo de 3 pulgadas y un magnetrón de niobio de 4 pulgas para poder formar multicapas 

de pentóxido de Niobio y las dos capas de 100 nm de Cromo. 

En la figura 33 en el lado derecha se puede ver la disposición de los magnetrones para 

poder realizar el recubrimiento de multicapas. En este caso podemos ver un magnetrón 

con target de niobio de 4 pulgadas, un magnetrón con target de cromo de 4" y un 

magnetrón con target de silicio de 3". Con ellos ha sido posible obtener las dos capas de 

cromo, las diez capas pentóxido de niobio y las diez capas de dióxido de silicio. Esta 

distribución fue usada en la cámara 1 de vacío 

3.2.2. Bombas 

3.2.2.1. Bomba mecánica 

La bomba mecánica usada en el proceso de Sputtering, con esta bomba se iniciará el 

proceso de vacío ya que con esta bomba podremos alcanzar una presión de 10-2 mbar por 

lo cual es muy importante en el uso de la técnica de Sputtering. Su Marca es PFEIFFER, 
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su modelo es Duo MI O. Esta bomba es usada tanto en la cámara 1 y 2 de vacío. Ver figura 

34. 

Figura 34. Bomba de vacío mecánico para Sputtering 

3.2.2.2. Bomba turbomolecular 

La bomba de marca PFEIFFER se encenderá luego que se realice el vaciado usando la 

bomba mecánica con esta bomba se alcanzaran presiones de hasta 10-3 m bar deberá estar 

prendida tanto en el proceso de desorción y recubrimiento de la pieza metálica usando el 

magnetrón. Esta bomba es usada en la cámara 1 y 2 de vacío. Su sistema de refrigeración, 

es a través de un sistema de ventilación de aire. Ver figura 35 lado izquierdo. 

\,. . .:; .�-- ·-

-

Figura 35. Bomba turbomolecular (MARCA: PFEIFFER) (izquierda). Bomba 

turbomolecular (MARCA: LEYBOLD) (derecha) 

Esta bomba de marca LEYBOLD se encenderá luego que se realice el proceso de 

desorción usan se debe usar prendiendo la bomba de agua para que le de refrigeración. 

Esta bomba se usa en el último proceso para alcanzarla presión adecuada de 1 o-6m bar, y 
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debe estar encendida cuando se dé recubrimiento de la pieza metálica. Esta bomba es 

usada solo en la cámara 1 de vacío ya que al tener mayor volumen se necesita una bomba 

extra para alcanzar los niveles bajos de presión. Esta bomba necesita un sistema de 

refrigeración usado con agua para mantener su temperatura baja. Ver figura 35 lado 

derecho 

3.2.2.3. Sistemas de control y eléctrico de las bombas de vacío 

3.2.2.3.1. Para Cámara 1 de vacío 

Para el control de la Bomba turbomolecular 1 (MARCA: PFEIFFER) tenemos: 

Tacómetro: la cual medirá las RPM de la bomba de vacío. Ver figura 36. 

Para el control de la Bomba turbomolecular 2 (MARCA: LEYBOLD) tenemos: 

Fuente de voltaje: con la cual podremos encender la bomba de vacío. 

Para el control de la presión tenemos: 

Vacuómetro: con el cual podremos medir el nivel de presión en el sistema y poder 

regularlo. Ver figura 36. 

VACUOMETilO 

Figura 36. Sistema eléctrico y de control de la Cámara 1 de vacío 

3.2.2.3.2. Para Cámara 2 de vacío 

Para el control de la Bomba turbomolecular tenemos: 
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Fuente de voltaje: con la cual podremos encender la bomba de vacío 

turbomolecular. Ver figura 37. 

Para el control de la presión tenemos: 

Flujómetros de 02 y Ar: con los cuales podremos medir el nivel de presión de 

02 y Ar en el sistema y poder regularlo. Las unidades que se usas son sccm 

"Standard Cubic Centimeter per Minute" ( centímetros cúbicos estándar por 

minuto). Ver figura 37. 

f.UEN11: OE BOMBA 

TURBOMOLECUJ.AR 

RUJOME'IROS DE 

Oi 

Figura 37. Sistema eléctrico y de control de la Cámara 2 de vacío 

3.2.3. Magnetrón 

3.2.3.1. Características y componentes 

El magnetrón es la pieza fundamental en la técnica de Sputtering. El magnetrón está 

compuesto principalmente por un juego de imanes permanentes, un cátodo, un ánodo y

un sistema de enfriamiento, tal como se muestra en la Figura 38 lado izquierdo. El blanco 

es polarizado negativamente con el fin de atraer los iones de los átomos de argón. El 

campo magnético se genera por medio de unos imanes permanentes colocados en la parte 

posterior de cátodo refrigerado. Para el control del magnetrón usaremos una fuente de 

corriente continua en la cual podremos medir el amperaje, voltaje necesario para la 

activación del magnetrón. Se ha usado corrientes de 500 mA y 423 V. Ver figura 38 lado 

derecho. 
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TARCET O BL�"'i"CO 

PIEZA DE COBRE 

Figura 38. Vista explosionada del magnetrón (izquierda). Fuente de corriente DC 

para el magnetrón (derecha) 

3.2.4. Fuente de calor 

Se ha usado una fuente de calor para trabajar la muestra a una temperatura de entre 400 

ºC y 350 ºC con este fin se han usado resistencias eléctricas térmicas para obtener la 

temperatura adecuada para tener unas capas uniformes sobre los sustratos. Ver figura 39. 

Figura 39. Fuente de calor 
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3.3. Condiciones y parámetros para distintos sustratos 

3.3.1. Condiciones de trabajo para recubrimientos de óxido de niobio sobre las 

placas de aluminio 

Para las primeras muestras se trabajó sobre placas de aluminio de 0.3 mm y el 

recubrimiento de óxido de niobio sobre el aluminio dejo la capa de la muestra de color 

blanco como se muestra en la figura 40. Con ella se ha trabajado el método de cálculo de 

conductividad térmica con placas calientes. 

Figura 40. Piezas de aluminio recubiertas con oxido de niobio 

Para la elaboración de la capa de óxido se han tenido en cuenta los siguientes parámetros 

como se muestra en la Tabla 1. Los cuales son: Presión de argón para formar el plasma, 

presión de Oxígeno para formación del óxido, tiempo de recubrimiento para saber qué 

tan gruesa es la capa de óxido, el voltaje, corriente y temperatura los cuales influirán en 

el crecimiento de la capa de óxido de niobio 

1 6 

2 6 

3 6 

4 6 

5 6 

6 6 

7 6 

8 6 

9 6 

10 6 

11 6 

12 6 

13 6 

- -

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

8.9 

2.00 

2.00 

2.00 

0.83 

3.10 

2.00 

2.00 

2.00 

24.69 

24.69 

6.00 

6.00 

2.00 

. . --

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

430 500 

1 

- .

- . - -· 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

400 

_ . 

Tabla l. Datos de ensayos en sustratos de placas de aluminio 
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3.3.2. Condiciones de trabajo para recubrimientos de óxido de niobio sobre vidrio y 

zafiro 

En la figura 41 se puede ver la muestra de vidrio o zafiro en la cuales se han colocado 

capas de óxido de niobio, oxido de silicio y las dos capas de cromo de 100 nm. Se ven de 

ese color plateado ya que se ha usado el cromo para recubrir la primera y última capa de 

la muestra. Esta muestra es cuadrada de 18mm x 18 mm con 1mm de espesor. Estas 

medidas se han dado para poder medir la conductividad térmica usando el Método TDTR 

(Time Domain Thermal Reflectance). 

Figura 41. Vista de muestra de multicapas sobre vidrio 

Se han realizado muestras en vidrio para poder realizar las pruebas usando el método de 

TDTR (Time Domain Thermal Reflectan ce) para ello se ha usado capas de cromo y oxido 

de niobio. Estas muestras fueron realizadas en la cámara 2 de vacío, ya que solo se 

necesitaban solo dos magnetrones, como se ve en la Figura 37, para generar las capas de 

cromo y oxido de niobio, se usaron flujómetros para poder medir el ingreso de los gases 

de oxígeno y argón; para la formación de plasma y las capas de cromo y de óxido de 

niobio. Se han mantenido los flujos de argón en 12 sccm y de oxígeno en 1.5 sccm para 

7 muestras y se ha cambiado los flujos en las 2 últimas muestras. Como se ve en la tabla 

2. [33]
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1 12.3 1.5 4min 3.75min 4min 86.50% 13.50% 

2 12.3 1.5 4min 7.Smin 4min 86.50% 13.50% 

3 12.3 1.5 4min 12.21min 4min 86.50"/4 13.50% 

4 12.3 1.5 4min lSmin 4min 86.50% 13.50"/4 

5 12.3 1.5 4min 18.75min 4min 86.50% 13.50% 

6 12.3 1.5 4min 42.85min 4min 86.50% 13.50% 

7 12.3 1.5 4min 64.28min 4min 86.50% 13.50% 

8 12.3 1 4min 7.Smin 4min 90.00% 10.00% 

9 12.3 2 4min 7.5min 4min 82.50% 17.50% 

Tabla 2. Datos de ensayos en sustratos de vidrio con recubrimiento de cromo y 

oxido de niobio 

Se han realizado muestras de multicapas sobre zafiro, en nuestro caso estas muestras están 

denominadas como ZP 1 y ZP2. Para las demás muestras se ha usado vidrio como sustrato 

los cuales los hemos denominado: Xl, X2, X3, X4. Para realizar esta muestras con 

multicapas de cromo, pentóxido de niobio y dióxido de silicio; se han usado la cámara 1 

de vacío ya que se necesitaba usar tres magnetrones para generar multicapa como se ve 

en la Figura 23 y hemos usado parámetros constantes para cada tipo de sustrato; para 

realizar las muestras solo hemos variado los tiempos de recubrimiento para generar capas 

de distintos grosores en oxido de niobio y oxido de silicio, manteniendo constante los 100 

nm de las capas de cromo que actúan como material transductor. Ver Tabla 3. 

1 ZPl 5.6 9.4 31.5' 430 SOOmA 400 

2 ZP2 5.6 9.4 25'36" 430 500mA 400 

3 Xl 6 8.9 15'45" 430 SOOmA 400 

4 X2 6 8.9 7'54" 430 500mA 400 

5 X3 6 8.9 39'24" 430 SOOmA 400 

6 X4 6 8.9 78'48" 430 SOOmA 400 

Tabla 3. Datos de ensayos en sustratos de vidrio y zafiro con recubrimientos de 

cromo, oxido de niobio y oxido de silicio (multicapas) 

En la tabla 4 se puede observar los distintos tiempos usados para el recubrimiento de las 

multicapas en las muestras de vidrio y zafiro; para obtener diversos espesores de óxido 

de niobio y oxido de silicio intercalados uno después de otro. 
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0 
ZPl ZP2 Xl X2 X3 X4 

r-l- Layer 
(minutos) (minutos) (minutos) (minutos) (minutos) (minutos) 

_1 l 
2 SiCh 3 2 3 2 1 4 

3 
•. 

'ND>.0� 3 2 3 2 1 4 

4 Si<h 3 2 3 2 1 4 

'5 NtbO.s -3 2 3· 2 1 4 

6 SiCh 3 2 3 2 1 4 

1. NthO.s 3 ,. 2 3 2 1 4 

8 Si<h 3 2 3 2 1 4 

·g-
, 

NthO.s' 
·� } 

- ' -
•·°g,

... 
2· -2 1 4 

10 SiCh 3 2 3 2 1 4 

11 .. ,. N.fb.Os 3 2,.' 3 2 1 
,. 

4 
12 SiCh 2 3 2 1 4 

a�f- t:_3
·, .2 i 4 ' ' 

14 Si<h 2 3 2 1 4 

,;3 . _2'
... .. .-

1· 4 

16 Si<h 3 2 3 2 1 4 

·,17-7·. \. ����·\::: '�:··· ·ir
..,.
�:;• j 3 

,:..· 
:z,_;:

.. 1; 4 ,, ,,. 
18 Si<h 3 2 3 2 1 4 

. i>. 

]S'��: }.i�: Ñ_lbp;,_-;,, :;,-
3-· 2' 3' ,,,2 1 4,. , .

::• ,; , .1 -· 

20 SiCh 3 2 3 2 1 4 
''
21. NtbO.s 3 2 3 2 1 4 
22 Cr 1'10" 1'10" 4 4 4 4 

Tabla 4. Datos de los tiempos de recubrimientos de las multicapas sobre vidrio y 

zafiro para la obtención de multicapas 

3.4. Método de discos calientes de cobre en estado estacionario 

Para hallar la conductividad térmica del Pentóxido de Niobio hemos usado el método 

estacionario dando un flujo de calor constante en el tiempo a través de una resistencia 

eléctrica térmica de forma cuadrada de 91.3 n la cual generará calor a la cara de uno de 

las piezas de cobre el cual a su vez generará una variación de temperatura en su otra cara 

para lo cual el calor se ira transmitiendo de una material a otro haciendo que el calor pase 

a través del recubrimiento de pentóxido de Niobio con el cual podremos calcular el valor 

de su coeficiente de conductividad térmica. Luego que las temperaturas se mantengan 

estables a cierta temperatura la fuente de calor se apagará para hacer el análisis 

estacionario sin fuente de calor. Ver figura 42. 

Este ensayo está compuesto por las siguientes componentes: 

La resistencia térmica: con un valor de 91.3 n
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La base cerámica 

La fuente de voltaje la cual nos dará un rango de voltaje de 60, 120, 220 voltios 

Termocuplas son fundamentales para poder determinar la variación de 

temperatura entre materiales. 

Un ventilador el cual se usará para mantener constante la temperatura que disipa 

el calor al ambiente. 

fUEHTEDE fi.RMOCOPLAS 
·ENTil.ADOR

Figura 42. Equipo de ensayo de conductividad térmica 

3.4.1. Datos y parámetros para el cálculo conductividad térmica con discos calientes 

Al poner el recubrimiento hacia el lado de abajo podremos determinar el coeficiente de 

conductividad térmico sabiendo las tres temperaturas medias que se obtendrán de las 

termocuplas. Ver figura 43. 

t 

Q 

Figura 43. Recubrimiento posicionado hacia abajo 

Habrá datos de los cuales permanezcan constantes como serán el: 

Los espesores de las piezas: L1, L2, L3, L4, Ls 
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El área de contacto entre piezas: A 

Temperatura de termocuplas: T1-2, T4-s, Ts-6 

DA TOS DE ENSAYO 

1'.Cu= 

1'. Al= 

d= 49 mm 

A= 0.00188574 m2

Tabla 5. Datos generales del ensayo 

Se usará unas muestras de 12um de espesor para poder calcular la conductividad térmica 

del óxido de niobio, en distintas temperaturas entre 87 y 150 ºC como se ve en la tabla 6. 

1 12 149 137 132 

2 12 116 111 108 

3 12 101 81 77 

3 12 87 80 76 

4 12 103 91 87 

5 12 107 85 81 

Tabla 6. Temperatura de termocuplas 

3.5. Método de medición de Termoreflectancia 

3.5.1. Método Laser Flash Ultrarrápido - Calentamiento Posterior/Detección 

Frontal (RF) 

El hecho de que las propiedades termofisicas de las capas finas difieran 

considerablemente de las del mismo material con mayor grosor requiere de una técnica 

que supere las limitaciones del método clásico Láser Flash (LF A). El llamado método 

laser flash ultrarrápido también es conocido como el método de calentamiento 

posterior/detección frontal. La difusividad térmica medida es la componente 

perpendicular a través del grosor de la superficie de la muestra. El láser pulsado irradia la 

parte trasera de la muestra. En la figura 44 se ve cómo se verá la conductividad térmica 

de un material el cual se encontrará entre dos capas como materiales transductores los 
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cuales se conoce sus propiedades físicas por un análisis térmico hecho previamente. Con 

este es posible calcular la conductividad térmica haciendo un análisis de 3 capas. 

Photo detector 

M talco tlng 
(Mo. Al, f't} 
""100 nm 

Pomp La'$�r 

Rf method 

T ,,...n�pa1 �nt S 11b'Slf,H� 
(or double-sid.ed 
opttc_all poltshtl'-d 
stliconsubstrate) 

Figura 44. Configuración RF específica para sustratos transparentes. 

3.5.2. Equipo de Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) 

3.5.2.1. Equipo NanoTR 

La vanguardista tecnología de tratamiento de la señal del NanoTR permite realizar. 

medidas de alta velocidad. Con este equipo de termoreflectancia se irradia la muestra 

periódicamente cada 20 µs con un pulso de láser de 1 ns de anchura de pulso. La 

respuesta resultante en temperatura se aplica a un láser CW (láser de onda continua, sonda 

láser). Gracias a una integración de alta velocidad de señales repetitivas se puede obtener 

una relación señal/ruido excelente. El equipo NanoTR cumple las normas JIS R 1689, JIS 

R 1690, y es trazable SI para el patrón de tiempo de difusión de calor de capas finas 

(RM1301-a), suministrado por AIST. 

3.5.2.1.1. Colocación y descripción de componentes para la medición de datos del 

equipo Nano TR 

Para el uso del método de TDTR se deberá usar diferentes implementos como se ve en la 

figura 45 y 46 para poder medir la conductividad térmica en las películas delgadas entre 

estos equipos tenemos: 

l. Bomba Laser (Pump Laser): con la cual podemos generar luz a diferentes

amplitudes para poder determinar la reflectancia en los materiales.
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2. Sonda laser (Probe laser): con el que se podrá detectar la amplitud exacta que está

saliendo de la bomba laser

3. Convertidor de AC a DC: para cambiar el tipo de corriente y para entender mejor

la señal.

4. Photo detector: con él se podrá ver o detectar las ondas reflectadas y de esta

manera determinar las distintas características en material.

5. Generador de señal (Signal generator): es el controlador de todo el equipo en el

podremos poner y controlar los datos.

Pump Sét 

Pump laser

- --� Proba taser

A/D convarter 

Timing signa! 

Slgnal generator

Figura 45. Configuración del equipo Nano TR 

Figura 46. Generador de señal (izquierda). El software NanoTR/PicoTR(derecha) 

6. Software: Visualización In-situ y análisis de 100,000 disparos

El vanguardista software de análisis/medida del NanoTR/PicoTR tiene una

interfaz de usuario fácil de manejar que permite una determinación precisa de las

propiedades térmicas de las capas finas. El enfoque del haz del láser se puede

ajustar a través del software y se puede obtener una imagen CCD.

El software NanoTR/PicoTR opera con Microsoft Windows.
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La gráfica muestra que con un tiempo de medida de 1 µs se puede obtener una 

curva. Ver figura 46 lado derecho 

3.5.3. Datos de para la medición de conductividad térmica 

Para realizar las pruebas de conductividad térmica se han tomado los siguientes datos de 

los instrumentos en el equipo Nano TR de Marca NETZSCH; las cuales se encuentran en 

su manual de uso (ver tabla 7): 

A Pump (wavelength ofthe pump laser): Longitud de onda de la bomba laser 

A Probe (wavelength ofthe probe laser): Longitud de onda de la sonda laser 

P Pump (heating power of pump laser): Potencia calorífica de la bomba laser 

0 Pump (diameter ofthe pump beam): diámetro del haz de bomba 

0 Probe(diameter ofthe probe beam): diámetro del haz de la sonda 

tp (pulse width ofthe pump beam): ancho de pulso del haz de la bomba 

Tp (repetition time ofpump laser, max. Measurement time): tiempo de repetición 

de la bomba láser 

Apump Aprobe Ppump PProbe <Ppump <Pprobe 
tp[s] Tp[s] 

[nm] [nm] [mW] [mW] [µm] [µm] 

NanoTR 1550 775 25 0.2 100 so 1. 10-9 2. 10-5 

Tabla 7. Datos de la medición en el método de TDTR 

CAPITULO IV 

4. Discusión y resultados

4.1. Resultados de Difracción de rayos X (XRD) 

En la figura 4 7 se muestra el difracto grama de una muestra, en él resaltan cuatro picos, 

los cuales pertenecerán al aluminio para los ángulos 64.68º ,77.86º, 44.2º y 37.94º lo cual 

comprueba que el material del sustrato es el aluminio. Ver el anexo 1. 
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Figura 47. Difractograma de rayos X para Aluminio 1608 recubierto de Nb2Os 

En la gráfica de difracción de rayos x vemos que solo habrá picos más altos en los ángulos 

del aluminio por lo cual su estructura es cristalizada con [220], [200], [111] pero como 

no se tiene picos más altos en la gráfica 4 7 pertenecientes al óxido de niobio cristalizado 

entonces se puede comprobar que el Óxido de niobio que se ha depositado sobre el 

aluminio es una estructura amorfa y es el pentóxido de niobio. 

4.2. Resultados de SEM (Microscopio electrónico de barrido) 

En las muestras de vidrio para el cálculo de conductividad térmica del pentóxido de 

niobio, se debió calcular el espesor de las capas, por lo cual, se usó un sustrato de silicio 

para poder determinar el espesor de las multicapas y ver los distintos espesores en las 

multicapas de 2 capas de cromo y una capa de pentóxido de niobio. Con los espesores 

podremos saber las tasas de deposición para que las multicapas tengan un espesor 

uniforme. Con el tiempo de deposición de la tabla 4 para la muestra M4 tenemos que para 

los 100nm de cromo a 4 minutos podremos saber que su tasa de deposición es de 25nm 

por minuto, para la tasa de deposición del pentóxido de niobio tenemos que para 700 nm 

se ha generado en 15 minutos será de 46.6 nm por minuto. Ver figura 48. 

Con los espesores definidos se-podrá hacer el proceso de mediciones de la conductividad 

térmica usando el método Time Domain Thermal Reflectance (TDTR). [ 54] 
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Figura 48. Vista de Cross-section de 3 capas 

Para el cálculo de deposición en multicapas usando capas de cromo, pentóxido de niobio 

y dióxido de silicio sobre vidrio; así como la deposición de pentóxido de niobio sobre las 

placas circulares de aluminio como se ve en las figuras 40 y 41 se puede determinar con 

la sabiendo los tiempos de deposición para cada capa. Con la figura 49 podemos ver que 

para 100 nm de cromo se han necesitado 4 minutos por lo que podemos saber que su tasa 

de deposición es de 4 nm por minuto; para la 48.84 nm de pentóxido de niobio se han 

necesitado 3 minutos por lo que su tasa de deposición es de 16.28 nm por minuto. Por 

último, para la capa de dióxido de silicio se tiene un espesor de 16.35 nm en 3 minutos 

por lo que su tasa de deposición es de 5.45 nm por minuto. [20,40] 

Figura 49. Imagen de Cross-Section en una muestra se silicio recubierta con 

multicapas para sustrato de vidrio 
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Para la determinación de las tasas de deposición de las multicapas de cromo, pentóxido 

de niobio y dióxido de silicio sobre zafiro debemos usar la imagen en cross- section de la 

figura 50 en la cual el espesor para la capa de cromo es de 4 72nm en 5 .5 minutos podemos 

determinar una tasa de deposición de 8.58 nm por minuto, en la capa de pentóxido de 

niobio con un espesor de 24.3 nm en 3 minutos su tasa de deposición será de 8.1 nm por 

minuto. Por último, para la capa de dióxido de silicio de 17.7 nm de espesor en 3 minutos 

su tasa de deposición será de 5.9 nm por minuto. [36,40,55] 

Figura 50. Imagen de Cross-Section en una muestra se silicio recubierta con 

multicapas para sustrato de zafiro 

Se puede ver en la tabla 8 que los niveles de porcentaje de materiales que se encuentran 

en una muestra de vidrio con multicapas de óxido de niobio, cromo, oxido de silicio. Para 

ellos vemos en la tabla que los mayores porcentajes lo ocupan el oxígeno (42%), silicio 

(9.27%), niobio (17.06%) y cromo (25.62%). Podemos confirmar la presencia de cromo, 

óxido de silicio y oxido de niobio en las multicapas. Se puede ver los picos de porcentajes 

en el anexo 2. 
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Element At. No. Netto 
Mass Mass Norm. Atom abs. error{%} rel. error {%) 

(%) {%] [%) (1 sigma) (1 sigma) 

Oxigeno 8 26161 42.31 42.94 69.79 4.78 11.30 

Silicio 14 33595 9.27 9.40 8.71 0.42 4.52 

Nioblo 41 34361 17.06 17.31 4.84 0.65 3.80 

Calcio 20 5652 2.36 2.39 1.55 0.09 3.97 

Cromo 24 42015 25.62 26.00 13.00 0.71 2.77 

Sodio 11 1042 0.96 0.97 1.10 0.09 9.03 

Magnesio 12 825 0.46 0.47 o.so o.os 10.90 

Aluminio 13 1272 0.52 0.52 0.51 o.os 9.60 

Sum 98.55 100.00 100.00 

Tabla 8. Datos de porcentuales de materiales en multicapas 

4.3. Resultados de método de discos calientes de cobre 

Con los valores dados en la tabla 6 se puede calcular la conductividad térmica de la capa 

de pentóxido de niobio usando las ecuaciones 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18, 19 y 20. Como 

se ve en la tabla 9. 

En los valores calculados no son muy exactos y no siguen una línea de tendencia 

apropiada, por lo que se concluye que, no se puede hallar un valor exacto para la 

conductividad térmica usando este método, ya que sabemos por la bibliografia que la 

conductividad térmica debería estar alrededor de 1 W / m K· Anexo 3

1 730.72 151.25 

2 438.43 117.35 

3 584.57 102.8 

4 584.57 88.8 

5 584.57 104.8 

6 S84.57 108.8 

. . : 
. . 

. . . ' . 
. . 

. 
' 

. . . . . . . .·• . . . 
� 

146.75 139.99 139.5 134.5 129.5 0.68813294 

114.65 112.79 112.5 109.5 106.S 1.S0448989

99.2 83.39 83 79 75 0.23S35467 

85.2 82.39 82 78 74 1.32576261 

101.2 93.39 93 89 85 0.476S6063 

105.2 87.39 87 83 79 0.20891914 

Tabla 9. Valores de conductividad térmica a distintas temperaturas 

Como se ven en la figura 51 la conductividad térmica para el pentóxido de niobio está 

muy disperso y no se puede hallar con exactitud, ni tiene una línea de tendencia con 

respecto a la temperatura. 
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Figura 51. Diagrama de conductividad térmica a través de piezas de cobre y 

sustrato con recubrimiento 

4.4. Resultados de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal 

Reflectance (TDTR) con la técnica Método Laser Flash Ultrarrápido 

4.4.1. Resultados de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal 

Reflectance (TDTR) del pentóxido de niobio sobre vidrio 

Para el cálculo de conductividad térmica y la resistencia de interfaces del pentóxido de 

niobio se ha elegido distintos espesores. Estos espesores se han hallado usando la tabla 4 

y las tasas de deposición halladas en la sección 4.2. Los diversos espesores de pentóxido 

de niobio se ven en la tabla 1 O. 

1 100nm 175nm 100nm 86.5% 13.5% 

2 100nm 350nm 100nm 86.5% 13.5% 

3 100nm 570nm 100nm 86.5% 13.5% 

4 100nm 700nm 100nm 86.5% 13.5% 

5 100nm 875nm 100nm 86.5% 13.5% 

6 100nm 2000nm 100nm 86.5% 13.5% 

7 100nm 3000nm 100nm 86.5% 13.5% 

8 100nm >350nm 100nm 90.0% 10.0% 

9 100nm -3sonm 100nm 82.5% 17.5% 

Tabla 10. Valores de espesores para cálculo de conductividad térmica 
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Vemos que cuando se hace el análisis térmico experimental se necesita para hallar la 

curva normalizada se toma 3 muestras M2, M8 Y M9 para poder comparar los tiempos 

de área de calentamiento de difusión y los tiempos máximos vemos que para las muestras 

M2 y M9 son semejantes ya que se han generado casi con el mismo espesor cuando se ha 

se ha disminuido el porcentaje de argón en 4% por lo que el espesor es casi igual entre 

ellos. Pero cuando ha aumentado el argón en 3.5% vemos que el espesor será mayor a 

350 nm por lo que los tiempos de difusión de calor areal y los tiempos máximos serán 

muy diferentes entre sí. Ver figura 52. [32-35,54] 

09 

01 

0.2 

01 

1)-jollil!-�----- ....----..----��---..-"Y"--·----�---··�· ------·---·-
�07 le-Oe 

Figura 52. Curvas de termoreflectancia normalizada para muestras M2, MS y M9 

Para hacer las pruebas de conductividad térmica hemos elegido la relación de porcentajes 

de 86.5% de Ar y 13.5% de 02; se hicieron muestras con distintos espesores de pentóxido 

de niobio, las cuales son: Ml, M2, M3, M4, M5, M6 y M7. Las muestras M6 y M7 se 

hicieron las pruebas de conductividad térmica en 3 capas, pero los espesores son 

demasiado grandes por lo que no se genera variación en el índice de refle�ión sobre la 

capa superior de cromo, por lo que solo se analizaron las muestras M 1, M2, M3, M4 y 

M5 con distintos espesores. Se analizarán las muestras en distintas temperaturas que son 

de: 26ºC, 1 00ºC, l 50ºC y 200ºC. Determinando los distintos valores de difusividad 

térmica y conductividad de calor a distintas temperaturas. [33] 
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4.4.1.1. Datos calculados para el pentóxido de niobio a 26 ºC 

Con la ecuación 78 se pondrá como datos como calor específico, difusividad térmica y

espesor de las capas de cromo, como se ve la difusividad térmica y el calor específico en 

el cromo y del pentóxido de niobio, cambiarán dependiendo de la temperatura como se 

ve en la tabla 11. 

1. Layer 2. Layer 3.Layer

Tabla 11. Valores de datos para cada capa a 26ºC 

En la tabla 12 se ve como el tiempo de área de calentamiento de difusión según el espesor 

de pentóxido de niobio para las muestras Ml, M2, M3, M4 y M5 a una temperatura de 

26 ºC usando la ecuación 76 podemos relacionar 2 tiempos de difusión de difusión de 

calor areal (A), hallando así la difusividad térmica, la resistencia de interfaces y por 

consíguete la conductividad térmica. [17] 

" 

' 

Ml 

M2 

M3 

M4 

M5 

. . 

. . 

157 

350 

570 

700 

875 

' . 

,, 

' 

:• . . .

0.73590181 

1.38799514 

2.77181519 

4.57117909 

5.46511594 

Tabla 12. Valores experimentales de tiempo de difusión de calor areal a 26ºC 

Como se ve en la gráfica 53 se generará una línea de tendencia no se intercepta o se acerca 

mucho al origen con lo que podemos concluir que presentará resistencia térmica de 

interfaces. Se podrán ver los tiempos de difusión de difusión de calor areal (A) vs 

espesores a distintas temperaturas de 26ªC, 1 OOºC, 150ºC, 200 ºC. El valor de difusividad 
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térmica del pentóxido de niobio será de a= 3.818 x 10-7 m2 

/5 ,la resistencia de

interfaces es de R
5 

= 3 x 10-s m2 K/w ;la conductividad térmica se halla usando la

ecuación 78 teniendo el valor de A= 0.8225 w¡
m K· Ver anexo 4.

Results of the measurements @ RT rn L. 

1 Values for density/ spec. heat of Nb
2
0

5 
changed! 

l 
-.-.,---�.,---.U\----�,-----��. 

itw-,_,._..._t.-,. ...� 

!herrnat difft,.1sivit}(: 3.81 Be-7 m2/s·� et ·co· i ·• ·1t··· · .· d:a.22s w
Thermal interface rf!sistanoe: �� 

Figura 53. Tiempo de difusión de calor areal vs espesor de pentóxido de niobio en 

una temperatura de 26°C 

4.4.1.2. Datos calculados para el pentóxido de niobio a 100 ºC 

Los datos usados para el calculo de conductividad termica del pentoxido de niobio a 

1 00ºC se ven en la tabla 13, vemos que los valores de calor especifico y difusividad 

termica cambia con respecto a la temperatura anterior. 
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1. Layer 2. Layer 3.Layer

Name Cr Nb2O5 Cr 

Thickness {nm] 100 175-700 100 

Oensity [kg/m"] 

171

9
0 

43002 7190 

1 Specific Heat [J/kgK] 535s 4891 4891 

Thermal diffusivity [mm2/s] 22.941 has to be calculated 22.941 

Tabla 13. Valores de datos para cada capa a l00ºC 

El valor de difusividad térmica del pentóxido de niobio será de a= 3.753 x 10-7 m2 
/5

,la resistencia de interfaces es de R
5 

= 2 x 10-s m2 K/w ;la conductividad térmica se 

halla usando la ecuación 78 teniendo el valor de A = 0.865 W / m K Ver figura 54. Ver

anexo 5. 

Results of the measurements @ 1 00ºC n, L 

·-,..,

·-1
i 

m

�
¡ 

,_,..j. 

1 
I 

' 11'""1 --· 

1-! 

•111 UH 

tltl'•�'-'" 4 •· 
... -.--� 

ThermaJ diffusivity: 3. 753e-7 rn2/s 
Thermal conductivity: 0.865 WlmK 
T�Ollal mte _ - • res�tanct.: 2*1 o-a m2K/W-.� .... � _.· ',__ .. , .-, , .;, .. ... . .. . . ::"- - . . .. ·, ·. . . -

Figura 54. Tiempo de difusión de calor areal vs espesor de pentóxido de niobio en 

una temperatura de l00ºC 
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4.4.1.3. Datos calculados para el pentóxido de niobio a 150 ºC 

Los datos usados para el calculo de conductividad termica del pentoxido de niobio a 

150ºC se ven en la tabla 14, vemos que los valores de calor especifico y difusividad 

térmica cambia con respecto a la temperatura anterior. 

Ct, .,;·;;. ;/' . '., 
100 

. •, ·�· -�··'"· �:,-, � � :
S5& 

Tabla 14. Valores de datos para cada capa a 150ºC 

El valor de difusividad térmica del pentóxido de niobio será de a= 3.641 x 10-7 m2 

/5

,la resistencia de interfaces es de R
5 

= 2 x 10-a m2 

Kj W ;la conductividad térmica se

halla usando la ecuación 78 teniendo el valor de A = 0.869 W / m K· Ver figura 55. Ver

anexo 6. 

Results of the measurements @ 150ºC m 

1 
J 

·- ---------------
�, �i "' ,., ... 

n.rw-.11\• .. , 

-�-- - --------- ---
.. r �· 

Thermal di1Jusivity: 3.641 e-7 m2/s 

',Ji . 
. 

-,.

L 

Figura 55. Tiempo de difusión de calor areal vs espesor de pentóxido de niobio en 

una temperatura de 150°C 
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4.4.1.4. Datos calculados de para el pentóxido de niobio a 200 ºC 

Los datos usados para el calculo de conductividad termica del pentoxido de niobio a 
200ºC se ven en la tabla 15, vemos que los valores de calor especifico y difusividad 
termica cambia con respecto a la temperatura anterior. 

- 2.Layer 3.Layer

Name Cr Nb2O5 Cr 

Thickness [nm] 100 175-700 100 

Density [kg/m"] 

I

"ºº 43002 7190 

1 Specific Heat [J/kgK) 5713 5041 5041 

Thermal diffusivity [mm2/s] 22.081 has to be calculated 22_081

Tabla 15. Valores de datos para cada capa a 200°C 

El valor de difusividad térmica del pentóxido de niobio será de a= 3.653 x 10-7 m2 

/5 

,la resistencia de interfaces es de Rs = 2 x 10-a m2 

Kj w; la conductividad térmica se 

halla usando la ecuación 78 teniendo el valor de A = 0.8969 W / m K- Ver figura 56. Ver 

anexo 7. 

Results of the measurements @ 200ºC m L 

J 
¡ 

J ·-�¡ 
·-J•¡ 

i 
1 

,-... ,\·· ... 
1,\# ... , ... .. . . .  , ..... 

./ 
/ 

Thermal diffusivity: 3.653 e-7 m2-/s 
Thermal conductivity: 0.8969 W/mK 
Thermal interface resistance: 2·10-a m2K/W 

Figura 56. Tiempo de difusión de calor areal vs espesor de pentóxido de niobio en 

una temperatura de 200ºC 
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4.4.1.5. Relación temperatura y conductividad térmica 

En la tabla 16 se puede ver los distintos valores de la difusividad térmica, conductividad 

térmica y resistencia de interfaces a distintas temperaturas. Se ve que la conductividad 

térmica tiene una tendencia creciente con respecto a la a la temperatura. Se puede observar 

que el coeficiente de conductividad térmica se encuentra en los valores de 0.82 y 0.9 

W / m K por lo cual podemos confirmar que se encuentra en el rango de los óxidos,

encontrándose en valores cercanos a 1 W / m K como nos indica las características

generales de pentóxido de niobio. 

,oo 3.75:le-7 0.87 2e-<8 

200 o.oo 2 a

Tabla 16. Valores calculados de conductividad térmica a distintas temperaturas 

La difusividad térmica tiene un error aproximado de 7%. La conductividad térmica fue 
calculada usando la medida de difusividad térmica multiplicada por el calor específico y 

la densidad del material. En la figura 57 se ve la como difusividad térmica varía según la 

temperatura. (32] 

_ 4.SOE-07 

-4 OOE-07

¡
> ' • - • 
:� 
� 3.SOE-07 

fi 3.00E.-07 

� 2.SOE-07 
so 100 150 200 250 

Temperature l"C) 

Figura 57. Difusividad térmica vs Temperatura del pentóxido de niobio 
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En la figura 58 se ve la variación de la conductividad térmica según la temperatura 

pudiendo obtener una línea de tendencia según la temperatura y la conductividad térmica 

la cual está definida por )..,=0.0004T+0.6971 donde).., es la conductividad térmica y Tes 

la temperatura en grados Kelvin. 

0.91 

0.9 

0.89 

0.88 

Q' 0.87
i:: 
� 0.86 
É:, 0.85 

0.84 
0.83 .. 
0.82 e 

Conductividad térmica vs Temperatura 

- · .. .. -,.=-0.0004T+0.6971 _. 

.,,.-� ... -···.. 

.. ·· .. 
. .... .. 

R2 =0 9188 •.••• ·· 
.. ........ ···.. 

. -· .. 
. . .. -·· . 
.... ··· 

.. -·
.. · • Señesl

•·•·•·••• Lineal {Series!)

0.81 ------�---�---�---

290 340 390 440 490 

Temperatura (Kelvin} 

Figura 58. Conductividad térmica vs temperatura del pentóxido de Niobio 

4.4.2. Resultados de conductividad térmica por el método de Time Domain Thermal 

Reflectance (TDTR) para multicapas de cromo pentóxido de niobio y 

dióxido de silicio 

Se tomarán espesores que se han colocado sobre vidrio como se ve en la tabla 17 para 

poder analizar la variación o diferencia entre los valores teóricos y los experimentales. Se 

analizarán las muestras Xl, X2, X3 y X4 los cuales sus espesores del dióxido de silicio y 

del pentóxido de niobio están en relación de 1 a 2.98 respectivamente. [31,55] 
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4 10.9nm 5.45nm 
5 32.56nm 16.28nm 
6 10.9nm 5.49mm 21!'.8mm 
7 32.56nm 16.28nm 65.12nm 
8 10.9nm 5.45,;im 21.8nm ·. 
9 32.56nm 16.28nm 65.12nm 
lG 10.9nm 5.45mm 21.Snrp 
11 32.56nm 16.28r.am 65.12nm 
12 10.9nm 5.45nm, 
13 32.56nm 16.28nm 
14 5.45nn;t 21.8nm 

65.12nm 

Tabla 17. Tabla de espesores de multicapas 

4.4.2.1. Resultados de medición experimental con el equipo Nano TR en multicapas 

sobre sustratos de vidrio. 

Se hicieron pruebas de Método Laser Flash Ultrarrápido para las muestras de X 1, X2, X3 

y X4 se pudieron generar las curvas normalizadas de reflectividad como en las figuras 

59, 60 y 61; calculando el tiempo de difusión de calor areal "A" para lo cual podremos 

hacer la comparación de con la figura 112 para poder estimar el valor de la resistencia de 

interfaces entre capas. Las curvas normalizadas se han generado a la temperatura de 26 

ºC para lo cual podremos ver el área debajo de las curvas con respecto al eje y se podrá 

calcular el tiempo de difusión de calor areal. 
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Figura 59. Curva normalizada para la muestra X2 a 26ºC 

En la figura 59 con la curva normalizada, se pudo calcular el valor del tiempo de difusión 

de calor areal, el cual es A= 5.598 x 10-s s para un espesor del wafer de 434.6 nm como 

se ve en la tabla 18. 

Figura 60. Curva normalizada para la muestra X3 a 26ºC 
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En la figura 60 con la curva normalizada, se pudo calcular el valor del tiempo de difusión 

de calor areal, el cual es A= 3.937 x 10-7 s para un espesor del wafer de 869.2 nm como 

se ve en la tabla 18. 

o 

Figura 61. Curva normalizada para la muestra X4 a 26ºC 

En la tabla 18 se ha comparado los espesores de los wafer de las multicapas de pentóxido 

de niobio y dióxido de silicio con el tiempo de difusión de calor areal para las muestras 

XI, X2, X3 y X4. 

Sample Layers Overnll 

thIckness [nrn] 

Areal heat 

dIf1us1on tune [s] 

X2 10 layers of 
Nb2O5( 32.56 nm) 
110 layers of Si20 
{10.9nm) 

t, X3 · - . • '. 1oia
"!'

'ers of , : ', < 
-� ..,;�--:� .. - � .  4 .. :. • ,.Y,. � , ,. � 
<.· ....... 

tj \; 
X4 

, N��q�,(:1_628 nm} ": � •: �. , 
·· · (10jayers ofSl2Q,,
.t.(5AS'nrn> 
1 -· · . •  �; -�· _•.:·�-

10 layers of 
Nb205(65.12 nm) 
/ 10 layers of S120 
(21.8 nm} 

434.6 

/• . 

217.3, 
• 'l -· 

• --:-· �J 

869.2 

1.630e-007 

5.598&--008 

3.937e-007 

Tabla 18. Tabla de Tiempo de difusión de calor areal experimental en cada 

muestra 
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Para poder estimar de manera más exacta los valores de conductividad térmica del. 

pentóxido de niobio y dióxido de silicio los cuales elegimos como de Aswz = 1.3 W / m K 

y ANbzos = 1.2 W / m K ,como los valores experimentales del tiempo de difusión de calor

areal hallados en el equipo Nano TR como se ve en la tabla 18, podremos confirmar se 
estos valores pueden ser usados en el análisis al comparar, sí estos generan una curva. 

cuando R
5 

= O m2 K/w , el cual es un valor teórico cuando no existe resistencias de

interfaces pero experimentalmente sabemos que i:{
5 
* O y que las resistencias de 

interfaces existen y son mayores a cero; por lo que los valores experimentales deben estar 
siempre por encima de esta curva. Ver figura 62. [ 19] 

..... 

.. 

•O 

·¡¡; 

o 

Tiempo de difusión de calor areal (seg) vs Espesor del wafer(nm) 
9e-07 ,-¡::============,--:----:-----:----:----:------, 

Se-07 

7e-07 

6e-07 

5e-07 

4e-07 

3e-07 

2e-07 

1e-07 

0e00 

o 

• e e R=4x10"'-8 m"2 K / W 

• 

• 

o 

• 

• 

o 

R=3x10"-8 m"2 K / W 

R=2x10"-8 m"2 K / W 

• R=1 5x10"-8 m"2 K/W 

• R=1x10"-8 m"2 K / W 

R=0x10"-8 m"2 K / W 

O Real 

100 200 300 400 500 

Espesor del wafer (nm) 

1 

1 

1 ' 

----- .------.------
' 
1 

1 ' 

1 ' 

----- ,------,------

600 700 

' 
' 

800 900 

Figura 62. Curvas de Tiempo de difusión de calor areal vs el espesor wafer de 

multicapas a 26°C 

Como vemos en la figura 63 los cuatro puntos de para las muestras Xl, X2, X3 y X4 
generando una línea de tendencia punteada de color rojo; al ver los límites entre los que 
se encuentran la línea podemos estimar la resistencia de interfaces entre capas la cual 

tendrá un valor entre R
5 

= lx 10-a m2 Kfw- Se han realizado las curvas de tiempo de
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difusión de calor areal para distintos valores del coeficiente de conductividad térmica del 
pentóxido de niobio y dióxido de silicio; ya que para el análisis matemático, hemos 
asumido un valor teórico, pero en la experimentación este puede ser ligeramente menor 

o mayor, porque se eligió los valores de Asioz = 1.3 W / m K y ANbzos = 1.2 W / m K;

vemos que la variación es mínima y que la resistencia térmica de interfaces aún se puede 

estimar en Rs = lx 10-8 m2 K/w-

TIEMPO DE DIFUSION DE CALOR ARf.AL (A) VS ESPESOR 

DEL TOTAL DE MULTICAPAS 

<C 
w 
a: 
<C 
a: 

8 

7 

6 

� 5 
w ¡:::-
o w 4
z-S
Q .::5. ..--1 3 
VI (.'.) 

i:2 � 2 

2i - 1
w 
o 

o 
CI.. 

o
200 400 600 800 1000 

ESPESOR TOTAL DE MULTICAPAS (NANOMETROS) 

eA0 

eAl 

eAl.5 

eA2 

eA3 

eA4 

e Real 

Figura 63. Curvas de Tiempo de difusión de calor areal vs el espesor total de 

multicapas con l.5¡02 = 1. 3 W / m K ; l.Nb2os = 1. 2 W / m Ka 26°C 

4.4.2.1.1. Resultados de aproximación por mínimo error cuadrático para cálculo de 

conductividad térmica de pentóxido de niobio, conductividad térmica de 

dióxido de silicio y resistencia de interfaces en multicapas. 

Tomando los datos experimentales de la tabla 18 para multicapas son: 
wf = {651.9, 434.6, 217.3, 869.2} espesores de wafer en nanómetros 
Ax= {3.819x10-1, 1.63x10-7, 0.5598x10-7, 3.937x10-7} los tiempos de difusión 
de calor areal experimental en segundos. 

Se hallará el error para cada una de las cuatro muestras respecto al tiempo de difusión 
areal teórico (A) asumiendo valores de ANbzos, Asi02 y Rs. Usando las ecuaciones 
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podremos hallar el mínimo error cuadrático. Usando las ecuaciones 89 y 90 tenemos que 
al analizar 4 muestras. Se han tomado los siguientes valores: 

- Para los valores de conductividad térmica de pentóxido de niobio elegimos valores

cercanos a ANbzos = 1 W/ m K según la bibliografía del pentóxido de niobio; As¡oz =

0.8 - 1.4 W / m K [75]; resistencia de interfaces se tomarán valores en 10-s m2 

Kj
W 

ANbzos = {0.8, 0.81, 0.82, , ... , 1.14, 1.15, 1.16, 1.17, :i.18, 1.19, 1.2 }= 41 elementos 

As¡oz = {0.8, 0.81, 0.82, , ... , 1.34, 1.35, 1.36, 1.37, 1.38, 1.39, 1.4 }= 61 elementos 

R
5 = {0,0.1,0.2,0.3,0.4,0.5, 0.6, 0.7, 0.8, 0.9,1, 1.1, 1.2, 1.3, 1.4, 1.5}=16 elementos 

Se analizaron las 40016 combinaciones distintas para poder determinar el mínimo error 
cuadrático. 

•n• •

�Min1mo •rror ou• rA�1 a"

•n• -

.1, O!l)D-J"I 

•n• •

"kn /ooet101•nc• d• o�n���c;a.viaa •rmina •l �•n OKl o de nlob10• 

•n•
• 

,l •. u 

•n• -

•n• • 

"i:eai." enea.• e ;a.ni:.er i:ecse• nu.n.tme en JO' -o m�.J 1( " 

J; 

O.'?OOOOO(J 

an,11 • 

ºº"' -

"100.1 

Figura 64. Cálculo de mínimo error cuadrático en SCILAB 

Una vez obtenido los valores de conductividad térmica del pentóxido de niobio ANbzos = 

1.19 W / m K y dióxido de silicio As¡oz = 1.3 2 W / m K• así como la resistencia de

interfaces R
5 

= O. 7 x 10-s m2 

Kj
W 

se puede generar la Curva de tiempo de calor areal 

como el mejor ajuste con el mínimo error cuadrático; el cual es de Ec = 1.093x 10-14 s2

como se ve en la figura 65. 
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Tiempo de d1rus1ón de calor areal A (seg)vs Espesor del warer(nm) 
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Figura 65. Curva de Tiempo de difusión de calor areal vs espesor de wafer R5 =

0.7xto-a m
2 

K/w,Asmz = 1.32 w¡mK YANbzos = 1.19 w¡mK 

4.4.2.1.2. Resultados de medición de resistencia térmica de wafer de pentóxido de 

niobio y dióxido de silicio en la multicapa. 

Usando los valores de las muestras Xl, X2, X3 y X4 podemos los valores de L R0x, 

L Rint, Rt , se hallará que porcentaje de la resistencia total wafer perteneces a la 

resistencia térmica total el wafer (%Rt). En la tabla 22 se muestran los valores calculados 

con R5 = 0.7 x 10-s m2 Kfw el cual se ha podido estimar en la sección 4.4.2.1. [40]

. . . . . . --

Xl 16.35 48.84 651.9 5.3428E-07 l.33E-07 6.6728E-07 19.93% 

X2 10.9 32.56 434.6 3.5619E-07 l.33E-07 4.8919E-07 27.19% 

X3 5.45 16.28 217.3 1.7809E-07 1.33E-07 3.1109E-07 42.75% 

X4 21.8 65.12 869.2 7.1238E-07 l.33E-07 8.4538E-07 15.73% 

Tabla 19. Tabla experimental de resistencias térmicas de cada muestra 

En la figura 67 se podrá ver las curvas de como varia el porcentaje de la resistencia 

térmica del wafer % Rt, perteneciente a la sumatoria de resistencias de interfaces usando 

la ecuación 143. Se analizaron a para distintos valores de Rs los cuales son: R5 = 
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O 7 x 10-8 m2 Kj R = 1 x 10-8 m2 Kj R = 1 5 x 10-8 m2 Kj ya que como. w, 
s w' s . w, 

vimos anteriormente la resistencia de interfaces se encuentra en el valor de 

0.7 x 10-8 m2 K/w generando una curva de color rojo como se ve en la figura 67. De la

curva deducimos la importancia de las resistencias térmicas de interfaces en la escala de 

los nanómetros entre más pequeño sea, que se encuentre entre O a 1000 nm de espesor, 

mayor será el nivel de porcentaje perteneciente a las resistencias de interfaces; pero esta 

irá disminuyendo conforme más grande se hagan los e":.pesores de las capas de pentóxido 

de niobio y dióxido de silicio cual a su vez harán que el espesor del wafer sea mayor. 

LRint=o/oRt vs Espesor del water en nanometros 

100 ,-----------------===========

--- R=O 7x10"-8 (m"2 K I W) 
1 1 1 1 1 

QO _____ , _____ J _____ 1 _____ , ____ •---- --- R=1x10"-8(m"2KIW) 
1 1 1 1 1 

, , R=15x10"-8(m"2 KIW) 
1 1 
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Espesor del Wilfer en nanomebos 

Figura 67. Porcentaje de la resistencia de wafer vs espesor del wafer 

En la figura 124 se ve el valor de las resistencias totales para multicapas de pentoxido de 

niobio y dioxido de silicio; resistencia termica total de una capa de pentoxido de niobio y 

resistencia termica total de una capa de dioxido de silicio. Como se vio en la figura 52. 

Para determinar estas funciones se han usado las ecuaciones 143, 144 y 145. 

En la recta de color roja representará la resistencia termica total de las multicapas de 

pentóxido de niobio y dióxido de silicio con los siguientes valores: ANbzos =

1.19 w¡
m K, As102 = 1.32 w¡

m K y Rs = 0.7 x 10-8 m2 K/w los cuales se hallaron

en la seccion 4.4.2.1.1. con los mismos parametros se hicieron las rectas celestes y verdes 

para las capas de pentóxido de niobio y dióxido de silicio respectivamente. 
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Figura 68. Resistencia térmica total vs espesor del wafer en escala manométrica 

Al comparar las rectas de la figura 68 podemos determinar que a escala manométrica el 

wafer de multicapas genera una resistencia térmica total mayor que la capa de pentóxido 

de niobio y la capa de dióxido de silicio con los mismos parámetros de conductividad 

térmica, esto se debe a la presencia de resistencia térmica de interfaces entre los materiales 

en el wafer de multicapas. Se ve también que al comparar las rectas rojas y azul se ve que 

estas se interceptan en un punto como se ve que la figura 68; esto nos indica que el wafer 

de multicapas será mayor hasta cuando el espesor de sea igual a 335.66 nm de espesor 

después de ese punto la resistencia térmica de la capa de pentóxido de niobio será mayor 

a la del wafer de multicapa; esto se debe a que su ANbzos = 0.8225 W / m K es menor que

las demás haciendo que su pendiente sea mayor 

Si se continúa analizado las rectas entrando a la escala micrométrica como se ve en la 

figura 69, vemos que en un punto la resistencia térmica total de la capa de pentóxido de 

niobio será mayor a la resistencia térmica total del wafer en multicapas cuando estos 

tienen los mismos parámetros, esto se debe a que la resistencia térmica de interfaces 

permanece constante y mientras mayor sea el espesor, menor valor será el porcentaje de 

la resistencia de interfaces respecto al porcentaje total de resistencia como se vio en la 

figura 67. 
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Figura 69. Resistencia térmica total vs espesor del wafer en escala micrométrica 

Se calculó de tiempo de difusión de areal en tres capas y en multicapas como se ve en la 

figura 69. Se usará este método para comparar los tiempos de calor areal ya que estos 

serán mayores entre mayor sean las resistencias térmicas totales que ralentizan el paso 

del calor, en este caso se mantendrá el valor de la resistencia térmica de interfaces Rb

0.7 x 10-a m2 K/w para todas las multicapas y capas.

Figura 70. Esquemas de capas y multicapas para la comparación de los tiempos de 

difusión de calor areal en estado transitorio 
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Al generar las curvas de tiempo de difusión de calor areal para cada tipo de capa y 

multicapa como se ve en la figura 71 vemos que el tiempo de difusión de calor areal en 

el wafer de multicapas en mayor que de las otras capas individuales de pentóxido de 

niobio y dióxido de silicio en la escala de los nanómetros cuando estos tienen los mismos 

parámetros de conductividad térmica ÁNbzos = 1.19 w¡m K, Áswz = 1.32 w¡m K y 

Rs = 0.7 X 10-s m
2 Kfw-

Tiempo de d1fus1ón de calor areal A (seg) v-: Espesor de la capa(nm) 
7e-07 ,,====================-------,
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Figura 71. Tiempo de difusión de calor areal para cada tipo de capa y multicapa 

En la figura 71 se ve que cuando se comparan las curvas de tiempo de difusión de calor 

areal para el wafer de multicapas y la capa de pentóxido de calor con ÁNbzos = 

0.8225 W / m K' se ve que el tiempo de difusión de calor areal será mayor para la wafer

de multicapas hasta el punto donde se intersectan las curvas que será en 345 nm, después 

de este punto el tiempo de difusión de calor de la capa de pentóxido de niobio será mayor 

al del wafer de multicapas. Sabemos que entre mayor sea la resistencia térmica total 
mayor el tiempo de difusión de calor areal por lo que las curvas deberían cruzarse en el 

mismo punto, pero al comparar los puntos hallados en las figuras 71 y 68 vemos una 

diferencia de 9.33 nm, esta diferencia se debe a que en el estado trans�torio se han 

considerado las dos capas de cromo y las 2 resistencias de interfaces que se generadas por 

las capas de cromo las cuales generaran un aumento de la resistencia térmica, haciendo 

que las curvas se interceptan un poco más hacia la derecha causando una diferencia de 

9.33 nm. 
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4.4.2.2. Resultados de medición experimental con el equipo Nano TR en multicapas 

sobre sustratos de zafiro. 

Se ha recubierto sustratos de zafiro para su análisis de multicapas de pentóxido de niobio 

y dióxido de silicio como se vio en la figura 41 con espesores distintos como se ve en la 

tabla 20; las muestras de zafiro están definidas como ZPl y ZP2. 

Sam I Layers I Overall 
1 

Areal heat 
ple '

¡ 

! thickness d1ffusion 
, 1 [nm) <, time {s) 

\-,\! ' 

Sample · Layers j Overall thíckness I Them1al d1ffusivity 
¡ [nm] [m'/s) 

,�·-meas�t�)e, 
_L .. < 

Tabla 20. Tabla de tiempo de difusión de calor areal experimental en cada muestra 

sobre zafiro 

De forma experimental se pudo hallar la curva normalizada como se ve en la figura 72 

para la muestra ZPl con un espesor de wafer de 420 nm calculando el tiempo de difusión 

de calor areal "A". Las curvas normalizadas se han generado a una temperatura de 26 ºC . 

.. 

---·-·----

l ! i ..:...:....... ____ ··-·-

.. -· -· .... ..., •IMC 

Figura 72. Curva normalizada para la muestra ZPl en 26ºC 

En la figura 132 se puede ver puede ver que no es posible obtener la curva normalizada 

usando la técnica Laser Flash Ultrarrápido para la muestra ZP2, una de las razones es que 

105 



no se ha podido obtener capas uniformes y las interfaces entre capas son muy 

pronunciadas, por esta razón en importante hacer la deposición de los materiales tomando 

valores de presión, temperatura, voltaje y corriente de manera constante para todo el 

proyecto. No se puede calcular de manera exacta solo con la medida de ZPl. 

No evaluation -
possible � 
Overlaying 
oszillation 

� -l----1-------+---!-----+-----+---+---l-
QD 10KO JOOCit !Oltol4 .-roto �a �" �oto:.: #ltt.O 

Figura 73. Grafica experimental para la muestra ZP2 a 26ºC 

4.5. Resultados de análisis de barreras térmicas de pentóxido de niobio sobre piezas 

de aluminio 

Se analizará los resultados de usar el pentóxido de niobio como barrera térmica sobre 

piezas de aluminio como se vio en el fundamento teórico de barreras térmicas en la 

sección 2.6. asumiendo que la conductividad térmica de pentóxido de niobio es de 1 

4.5.1. Resultados de análisis térmico con conducción térmica unidimensional en 

placa circular de aluminio 

En la figura 7 4 se ve las curvas de variación de temperatura vs espesor para compararlos 

cuando las piezas circulares· que están sin recubrimiento (curva de color rojo) y con 

recubrimiento ( curva de color azul), tomaremos temperatura inicial de 526.3 K y 

temperatura final de 510.5 K y las dimensiones de la placa circular de aluminio según el 

anexo 11; vemos que la diferencia entre las pendientes para las distintas piezas. En la 

curva azul en la primera sección se verá la caída de temperatura en el recubrimiento de 

pentóxido de niobio, en la segunda sección se verá la sección del aluminio y como varia 
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hasta llegar a la temperatura de 510.5 K; al hacer la comparación de curvas podemos ver 

que el recubrimiento térmico de pentóxido de niobio ayudará a poder disminuir la 

temperatura dentro del pentóxido de niobio lo cual hará que el calor de conducción que 

atraviesa el material disminuya. 
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Figura 74. Gráfica Temperatura en K vs espesor (µm) en placa circular 

Los resultados generados por el programa en SCILAB usado en el anexo 9 para poder 

hallar la temperatura T3=5 l l.99 K en la interface entre las capas de pentóxido de niobio 

y el material de aluminio. Podremos hallar el flujo de calor cuando la pieza esta sin 

recubrir q 1
=22523.778 Watts y cuando el material está recubierto el flujo de calor será 

q2
=2214.4801 Watts por lo podemos concluir que la capa de 12.1833 µm de pentóxido 

de niobio hará que el flujo de _calor disminuya cuando se recubre la pieza. 

4.5.1.1. Resultados de análisis térmico con SOLIDWORKS Simulation en una placa 

circular de aluminio 
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Para poder ver la variacion de tenperatura en cada espesor de la placa circular se ha usado 

el Solidworks Simulation con este programa se verá que la temperatura pasa de forma 

diferente a traves de una pieza son recubrimiento a una pieza con recubrimiento de 

pentoxido de niobio, la cual hará que la mayor variación de temperatura a traves del 

espesor se encontrará en la capa de pentóxio de niobio. 

En la figura 75 se puede ver el análisis térmico en SOLIDWORKS que se realizó en una 

placa de circular de 50 mm de diámetro con un espe�or de 0.31 mm, con ello podremos 

hacer una comparación de análisis térmico con una pieza recubierta. Ver Anexo 11. En la 

figura 75 se observa cómo es el cambio de temperatura a través del espesor de la placa de 

aluminio en las caras de las placas se ha trabajado con temperaturas de 526.3 K a 510.5 

K en las caras de la placa de aluminio. Vemos que la variación de temperatura se va 

mantiene como lo vimos en la figura 29 a). 

Temp (Kelvin) 

Figura 75. Vista del cambio de temperatura a través del espesor del disco sin 

recubrimiento 

En la figura 76 se observa cómo es el cambio de temperatura a través del espesor de la 

placa de aluminio con un recubrimiento de Pentóxido de Niobio de 12.1833 µm; haciendo 

una vista de acercamiento se puede ver que la mayor variación de temperatura va a ocurrir 

en el recubrimiento de pentóxido de niobio, por los colores podemos ver que la 

temperatura va a tener un gran cambio cuando pasa de la capa de óxido a la placa de 
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aluminio. Esta variación ya lo habíamos visto en la Figura 29 b ); comprobando que el 

calor conducción en mucho menor cuando se tiene el recubrimiento como se ha 

demostrado en la ecuación 102. 

emp e n 

Figura 76. Vista detallada de cambio de temperatura a través del espesor del disco 

con recubrimiento de Pentóxido de Niobio 

4.5.2. Resultados de análisis térmico con conducción térmica unidimensional en 

cilindro hueco de aluminio 

En la figura 77 se ve las curvas de variación de temperatura vs espesor para compararlos 

cuando las piezas están sin recubrimiento ( curva de color rojo) y con recubrimiento ( curva 

de color azul), tomaremos temperatura inicial de 623 K y temperatura final de 473 K y 

las dimensiones del cilindro según el anexo 1 O; vemos que la diferencia entre las 

pendientes para las distintas piezas. En la curva azul en la primera sección se verá la caída 

de temperatura en el recubrimiento de pentóxido de niobio, en la segunda sección se verá 

la sección del aluminio y como varia hasta llegar a la temperatura de 473 K; al hacer la 

comparación de curvas podemos ver que el recubrimiento térmico de pentóxido de niobio 

ayudará a poder disminuir la temperatura dentro del pentóxido de niobio lo cual hará que 

el calor de conducción que atraviesa el material disminuya. 
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Figura 77. Gráfica Temperatura en. K vs espesor (µ.m) en placa circular 

En la figura 77 se ve los resultados generados por el programa usado en SCILAB en el 

anexo 10 para poder hallar la temperatura T3=501.97 K en la interface entre las capas de 

pentóxido de niobio y el material de aluminio. Podremos hallar el flujo de calor cuando 

la pieza esta sin recubrir q1=74233.594 Watts y cuando el material está recubierto, el flujo 

de calor será q2=14594.621 Watts por lo podemos concluir que la capa de 100 micras de 

pentóxido de niobio hará que el flujo de calor disminuya cuando se recubre la pieza. 

4.5.2.1. Resultados de análisis térmico con SOLIDWORKS Simulation en un 

cilindro hueco 

En el análisis del SOLIDWORKS Simulation podremos ver la variación de temperatura 

a través del espesor del cilindro hueco, como se ve en la figura 143(a) el recubrimiento 

térmico de pentóxido de niobio se encontrará en la parte interna del cilindro la cual estará 

representada de color blanco en la figura. El análisis se hará en un cilindro de 60 mm de 

diámetro externo y 4 7 mm de diámetro interno con una longitud lateral de 81.5 mm y el 

espesor del pentóxido de niobio será 100 µm. Ver Anexo 12. 

En la figura 144 se observa cómo es el cambio de temperatura a través del espesor de la 

placa de aluminio en las caras de las placas se ha trabajado con temperaturas de 623 Ka 
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473 K en las caras internas y externas del cilindro hueco. Vemos que la variación de 

temperatura logarítmica como lo vimos en la figura 30 a). 

Temp (Kelvin) 

6.230e+002 

6,105e+002 

5,980e+002 

5.855e+002 

5.730e+002 

5.605e+002 

5.480e+002 

5.35Se+002 

5.230e+002 

5.105e+002 

4.980e+002 

4.855e+002 

4.730e+002 

Figura 78. Vista del cambio de temperatura a través del espesor del cilindro sin 

recubrimiento térmico 

Se ha realizado el análisis térmico para poder ver el cambio de temperatura en el espesor 

de un cilindro hueco con un recubrimiento interno de pentóxido de niobio a 100 µm para 

poder ver el cambio de temperatura que se da y poder compararlo con el análisis térmico 

del cilindro hueco sin recubrimiento. Para esto se ha colocado las mismas temperaturas 

de 623 Ka 473 K en las caras internas y externas del cilindro hueco. Ver Figura 79. 
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s.2=+002 

5.105e+002 

4.980e+002 

4.855e+002 

4.730e+002 

Figura 79. Vista del cambio de temperatura a través del espesor del cilindro con 

recubrimiento térmico 

Como se ve en las figuras 79 y 80 la variación de calor se ha vuelto mucho más uniforme 

en la capa de pentóxido de niobio de 100 µm será donde halla la mayor variación de 

temperatura. Luego la temperatura dentro de la pieza de aluminio se mantiene más estable 

como se vio en la figura 80 por lo que podemos concluir que el recubrimiento de 100 µm 

de pentóxido de niobio generará una barrera térmica para el cilindro hueco. 

Temp (Kelvin) 

6.230e+002 

6.105e+002 

5.980e+002 

5.855e+002 

5.730e+002 

5.fi05e+002 

5.480e+002 

S.355e+002 

S.230e+002 

5.105e+002 

4.!80e+002 

4.855e+002 

4.730e:.002 

Figura 80. Vista detallada del cambio de temperatura a través del espesor del 

cilindro con recubrimiento térmico de Nb20s 
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4.5.3. Resultados de análisis térmico con SOLIDWORKS Simulation en un pistón 

de aluminio con un recubrimiento de 100 µm de pentóxido de niobio 

En nuestro caso de aplicación de barreras térmicas se hará un análisis térmico de un pistón 

con recubrimiento de 100 µm en la parte superior del pistón como se ve en la Figura 81. 

Se tomará distintas cargas térmicas para el análisis térmico como son temperaturas en la 

parte superior e inferior del pistón y un flujo de calor generado por la combustión. Este 

análisis térmico no será con un flujo de calor estar le producido por la variación de 

temperaturas en el pistón sino un análisis de calor tr,-;.nsitorio porque hay un calor entrante 

producido por la combustión. Las dimensiones del pi:tón se ven el anexo 13. 

Figura 81. Pistón con recubrimiento de Nb2Os 

Las cargas térmicas usadas se podrán ver en la tabla 21 para poder saber en qué partes del 

pistón han sido aplicadas para el análisis térmico. Se usaron temperaturas de 620 K y 298 

K para las partes superior e inferior del pistón respectivamente y un flujo de calor en la 

parte superior que se encuentra en contacto con la combustión se coloca un flujo de calor 

de 1000 W /m2
• Se van a mantener estas temperaturas límites ya que el pistón tiene una 

refrigeración por aceite cada vez que desciende cuando se está en la fase de expansión.
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Temperatura-
1 

Temperatura-
2 

Flujo de 
calor-1 

1>etátles de carp 

Entidades: 1 cara{s) 
Temperatura: 620 Kelvin 

Entidades: 7 cara(s) 
Temperatura: 298 Kelvin 

Entidades: 1 cara(s) 
Fli.1jo de calor Valor: 10000 W /mA2 

Tabla 21. Cargas Térmicas en un pistón con recubrimiento térmico de Nb20s 

En la figura 82 se ve como es el cambio de temperatura través del pistón sin recubrimiento 

térmico; vemos que la variación de calor en la parte superior se mantiene; el flujo de calor 

entrante hará que la variación se mantenga y no descienda tan rápidamente. [ 67] 

Temp (Kelvin) 

6.200t+002 

5.932e+002 

5.663e+002 

5,395e+002 

5.127e+002 

4.858e+002 

4.5!l0e+002 

4.322e+002 

4.0S3e+002 

3.78Se+002 

3.517e+002 

3,248e+002 

2.980e+002 

Figura 82. Vista de cambio de temperatura en un pistón sin recubrimi�nto térmico 

En la figura 83 se ve como hay un quiebre en el cambio de temperatura producido por el 

recubrimiento térmico de 100 µm de Pentóxido de Niobio ubicado en la parte superior 

del pistón, vemos por los espectros de colores como la varia la temperatura a de un color 
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rojizo a uno verde por lo cual comparando con la figura 82 sin recubrimiento térmico se 

concluye que el recubrimiento de pentóxido de niobio funciona en como barrera o escudo 

térmico en el pistón del motor de dos tiempo, haciendo que el pistón no esté expuesto a 

estas altas temperaturas; reduciendo la conducción calor en pérdidas para el motor y 

aumentando la resistencia y durabilidad del pistón de aluminio. 

Temp (Kelllin) 

6.200e • 002 

S,932e•002 

5.663e•002 

5,39Se+002 

5,127e+002 

4.SS8e•002 

4.SSIOt+002

4.322e•002 

4.053e+002 

3.78Se+002 

3.517e•Cl02 

3.248e•Cl02 

2. 980e • 002

Figura 83. Vista de cambio de temperatura en un pistón con recubrimiento 

térmico de Nb2Os 

CONCLUSIONES 

1. En las pruebas de rayos X es importante poder identificar los puntos máximos de

intensidad, para poder determinar las orientaciones del recubrimiento y con qué tipo

de óxido estamos trabajando

2. Es necesario poder hacer las pruebas del SEM (M.icroscopio electrónico) para poder

determinar el nivel de espesor con el que se ha recubierto las muestras, ya que sin

estos no se podrá determinar con la mayor exactitud la conductivid�d térmica del

pentóxido de niobio y los porcentajes del nivel de los materiales.

3. Para poder obtener un buen recubrimiento es necesario usar varios parámetros como

son: presión de Nitrógeno, distancia del Magnetrón al sustrato, tiempo de
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recubrimiento, tiempo de calentamiento de la muestra, niveles de voltaje y amperaje 
para el uso del magnetrón. 

4. El método de los discos calientes de cobre para determinar la conductividad térmica
del óxido de niobio es ineficiente en recubrimientos con espesores en micras; ya que
no se puede tener una medida exacta.

5. Para hacer el cálculo de conductividad térmica usando el método de Time Domain
Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash Ultrarrápido; para capas
no metálicas y transparentes, se deben usar capa.; transductoras en nuestro caso serán
capas de cromo de 100 nm y en el medio lás capas de pentóxido de niobio o las
multicapas de pentóxido de niobio y dióxido de silicio.

6. El método Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash
Ultrarrápido; es el más eficiente para el cálculo de conductividad térmica en
nanocapas, ya que se ha podido determinar con mucha más exactitud la conductividad

térmica del pentóxido de niobio es 0.8225 W / m K a 26 ºC; el cual es cercano de 1

W/m.K.
7. Las resistencias de interfaces entre capas se deben tomar en cuenta para el análisis de

conductividad térmica en nanocapas, ya que influyen en el cálculo de medición de
coeficiente de conductividad térmica del pentóxido de niobio.

8. La conductividad térmica y difusividad térmica del pentóxido de niobio varía según
la temperatura usada en la experimentación.

9. Para el análisis de conductividad térmica en multicapas se ha estimado que la

conductividad térmica del dióxido de silicio es 1.32 W / m K; la conductividad térmica

del pentóxido de niobio es 1.19 W / m K y una resistencia térmica de interfaces es de

0.7 x 10-s m2 K/w con el menor error cuadrático Ec = 1.093x 10-14 s2 a 26 ºC.

1 O. El porcentaje de la suma de resistencias de interfaces en el wafer de multicapas 
respecto a la resistencia total del wafer es mayor a escala manométrica y va 
disminuyendo entre más .aumenta el espesor del wafer. Ver figura 123. 

11. La resistencia térmica total del wafer de multicapas es mayor a la resistencia térmica
formado por capas individuales de pentóxido de niobio y dióxido de silicio cuando
estos tienen los mismos parámetros de conductividad térmica, esto gracias al número
de resistencia de interfaces en el wafer de multicapas; pero solo a escala manométrica.
Ver figura 68.
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12. Se debe usar programas de cálculo matemáticos, en nuestro caso se usó el software

SCILAB para generar estos programas, pudiendo calcular los tiempos de difusión de

calor areal para distintos espesores de multicapas.

13. Vemos que entre mayor sea las resistencias de interfaces mayor será el tiempo de

difusión de calor areal en multicapas. Ver figura 62.

14. Se llega a la conclusión que es necesario realizar más de una muestra con distintos

espesores totales de multicapas manteniendo la relación de espesores de las capas de

pentóxido de niobio y dióxido de silicio en r�cubrimientos y zafiro, para poder

determinar con mayor exactitud el valor <le la resistencia de interface y las

conductividades térmicas del pentóxido de niobio y el dióxido de silicio.

15. Se ha comprobado que el pentóxido de niobio puede ser usar como una barrera o

escudo térmico comparando los flujos de calor en forma teórica en diversas piezas de

aluminio con diversas formas geométricas.

16. Se ha comprobado a través del análisis de simulación en SOLIDWORKS como afecta

la variación de temperatura cuando se usa un recubrimiento térmico de pentóxido de

niobio; comparándolo con un análisis térmico de piezas sin recubrir y llegando a la

conclusión de que es posible usar al pentóxido de niobio como barrera o escudo

térmico sabe piezas de aluminio.

17. En la aplicación como barrera térmica en una pieza de motor de combustión interna

se comprueba gracias al análisis térmico realizado en SOLIDWORKS que

comparando la pieza cuando tiene un recubrimiento térmico y cuando está ausente.

Viendo que en verdad el recubrimiento térmico en la pieza es muy efectiva y pudiendo

funcionar como barrera térmica para disminuir las perdidas conducción de calor en el

motor y aumentado la durabilidad de la pieza en el tiempo.

TRABAJOS FUTUROS 

1. Se realizarán pruebas de conductividad térmica del dióxido de silicio usando el

método Time Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash

Ultrarrápido, para tener un valor más exacto de la conductividad térmica del dióxido

de silicio.

2. Se realizarán estudios más detallados de la conductividad térmica de multicapas a

escala manométrica generando más muestras para su análisis y poder estimar un valor
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más exacto para las resistencias de interfaces; realizando pruebas de conductividad 

térmica a distintos grados de temperatura. 

3. Se analizarán más multicapas con distintos tipos de óxidos usando el método Time

Domain Thermal Reflectance (TDTR) con la técnica de Laser Flash Ultrarrápido.

4. Se hará un análisis más profundo de las propiedades de las barreras térmicas usando

óxidos, se estudiará propiedades como expansión o dilatación térmica, estrés térmico,

presión sobre las capas entre otros.
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ANEXOS 

ANEXO 1: CURVAS DE DIFRACCION DE RAYOS X EN 2 MUESTRAS 

(Coupled TwoThata/Thata)I 
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ANEXO 2: CURVAS DE NIVELES DE ENERGIA VISTA EN PRUEBAS 

REALIZADAS EN EL SEM 
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ANEXO 3: FOTOS DE LOS DATOS DE LAS TERMOCUPLAS PARA EL 

METODO DE DISCOS CALIENTES 
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ANEXO 4: TIEMPO DE DIFUSIÓN DE CALOR AREAL (s) VS ESPESOR (nm) 

A 26 ºC DEL PENTOXIDO DE NIOBIO 
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ANEXO 5: TIEMPO DE DIFUSIÓN DE CALOR AREAL (s) VS ESPESOR (nm) 

A 100 ºC DEL PENTOXIDO DE NIOBIO 
L«lilt-1 

ANEXO 6: TIEMPO DE DIFUSIÓN DE CALOR AREAL (seg) VS ESPESOR 

(nm) A 150 ºC DEL PENTOXIDO DE NIOBIO 
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ANEXO 7: TIEMPO DE DIFUSIÓN DE CALOR AREAL (seg) VS ESPESOR (nm) 

A 200 ºC DEL PENTOXIDO DE NIOBIO 
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ANEXO 8: PROGRAMA EN SCILAB PARA CALCULO DE TIEMPO DE 

DIFUSIÓN DE CALOR AREAL 

nb2o5=32.56//e pesor del pentox1do de mobw en 
nanometros 
si02= 10.91/espesor del diox1do de s1hc10 en 
nanometros 
R=2* 1 D-8;/i re,·1stenc,a de interfaces 
//Cromo 
dm= J 00* i D-9:j/espesor del cromo 
am=26 8* I D-6:// difus/Vldad riel cromo 
cm=448;;1/calor especifivo del cromo a 26ºc 
pm=7190;// demtdad del cromo 
bm=cm*pm*sqrt(am)l/ejustvídad del cromo 
tm=dm**2/aml/ llempo de difuswn de calor del 
cromo 
rtm=sqrt(tmY/ raiz del tiempo de difu510n del cromo 

1/ datos del pentO'l:tdo de mob10 
dr-nb2o5* 1 D-9;1/espesor del pentoxido de niobw 
kf= 1 1 ;// conductrvidad term1ca del pentox1dv de 
niobio 
cf=501 ;//calor especifivo del pentox1do de mobw a 
26°c 
pf=4300;// densidad del pento.t1do de niobio 
af=kf/pf/cf;1/ d�fus1vidad del pento:udo de niobw 
bf=cf*pf*sqrt(af)l/efusiv1dad del pentox1do de 111ob10 
tf=df*1'2/af1// tiempo de dtfúswn de calor del 
pento>..ido de 111ob10 
rtf=sqrt(tf)// rmz del tiempo de d�fi1S1on del pentox1do 
de niobw 

// datos del dw:>..1do de s1hc10
ds=si02* I D-9;!/espesor del d1ox1do de s1/iuo 
ks= I A;II conducuwdad term1ca del dwx1do de Mltcw 
es= 1000;1/calor especlj1vo del dw,1dv de stl1c:to 26ºc 
ps=2200;// dem1dad del dioXTdo de 51ftc10 
as=ks/ps/cs/1 difi1siv1dad del dwx1do de silicio 
bs=cs*ps*sqrt(as)hefus1v1dad del d1oudo de s1hc:10 
ts=ds**2/as// tiempo de d1juswn de calor del dwndo 
de s1hc10 

rts=sqrt(ts)11/ rmz del tiempo de d1fus10n del dwx1do 
de SIÍICIO 

// ReaÍl::.ar las matnces de cuadnpolo
x=poly(U,'c') 
A=[l+x*tm/2,bm*x*rtm*(l+x*tm/6);rtm/bm*(l+x*t 
m/6), I +x*tm/2]*[1 ,O;R,l]; 
B=[ l +x*ts/2,bs*x*rts*( 1 +x*ts/6);rts/bs*( 1 +x*ts/6), 1 
+x*ts/21*[ l,O;R,l l;
C=[ 1 +x*tf/2,bf*x*rtf*( 1 +x*tf/6);rtf/bf*(l +x*tf/6), I +
x*tf/2]*[ l,O;R, 1 J;
E=(C*B)**lO;
Se=A *E*L 1 +x*tm/2,bm*x*rtm*( I +x*tm/6);rtm/bm*
( 1 +x*tm/6), l +x*tm/2];
de;

1/ hallar el b de la matrJZ cuadripolo S(e)
b=Se(l,2);1.1SERA LA FILA I DELA COLUA1NA 2
Di::. LA MA1 RJ/ Se
ele;
Al =(b-(2*bm*rtm+ l O*bf*rtf+ 1 O*bs*rts)*x);
A2=Al/x;
dvAl=derivat(A2);//en el limite se deriva el 
numerador
dvA3=derivat(b):j/e11 el limite �e deriva el 
denommadur
// reempla:zamm. el e O para el limite laplacza110
c=homer(dvAl,0);1/ha/lamos el wefic1ente de grado
o
d=homer(dvA3,0):/lhal!amo,· el weflc1ente de grado
o
ele

Af=c/d
ele

nb2o5ílespesor del pentoxido de mob10 en
nunometrm
si02/lespesor del d10x1do de sd,cw en nanomell os
Afo' 7 IEMPO DE AREA DE DIFUSJON DE CALOR
EN SEGUNDOS
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ANEXO 9: PROGRAMA EN SCILAB PARA GRAFICA DE TEMPERATURA 

VS ESPESOR EN MICRAS EN PLACA CIRCULAR 

// vanac1ón de temperatura con respecto al espesor 
en placa circular 
T1=526 311 J:,N KELVIN 
12=510.5// EN KELVI

N 

Ll=O Ol21831*LD-3;//metros 
L2=0.3* 1 D-3-,1/metros 
A=O 0018857411/1112
Knb2o5= J ;IIW/mK de pento"Cuio de nwbw 
Ka1=236;/!WlmK de aluminio 
q2=(Tl -TI)/( (L l/(Knb2o5 * A)+ L2/(Kal *A))); 
q 1 =(Tl-TI)/((L2+Ll)/(A *Kal)); 
T3=Tl-q2*(Ll/(Knb2o5* A)); 
function y=flx) 

if x<=Ll; 
then 
y=Tl-q2*lx/(Knb2o5*A)); 

end 
endfunction 
s=linspace(O,Ll, J 000); 
plot(s,L'b'); 
//-----------------------------------------------
function w=g(a) 

if a<=L2+Ll; 
then 
w=T3-q2*(a-Ll)/(Kal* A); 
cnd 

endfunction 

d=linspace(Ll,L2+Ll, J 000); 
plot(d,g,'b'); 
// ----------------------------------------------
function u=tl(r) 

if r<=L2+Ll; 
then 
u=Tl-ql/(Kal*A)*r; 
end 

endfunction 
rl=lin5pace(O,L2+Ll, 1000); 
plot(rl,tl,'r'); 
xgrid(2, 1,3); 
xlabel("Espcsor en 1ct10s"); 
ylabcl("T empe1dtura en Kclvm"); 
legend('Con recubrnn1cnto','Con recubrnniento','Sin 
1ecubnmiento'); 
titlc("Tcmpe1 atura (K e) \ s Espesor (m)", 
"fontsize" ,3) 
aauto_clem='on'; 1/Pernute que la nueva grajica 
borre la actual 
clf(l) 
ele 
LVI espesor del recubrmuento en metroz 
DI/ temperatura en la mtetface en Kº 

qW Fll '.JO DE CALOR EN PLACA CIRCULAR SIN 
RECUBRIMIET1lTO EN Jf",.JTTS 
q2/I Fl UJO DE CALOR EN PLACA CIRCULAR 
CON RECUBRJMléNTO t,N WATTS 

ANEXO 10: PROGRAMA EN SCILAB PARA GRAFICA DE TEMPERATURA 

VS ESPESOR EN MICRAS EN CILINDRO HUECO 

1/ vanac1ón de temperatura con respecto al espesor 
en cilmdro hueco 
el= lOO* 1 D-6;// metro 
ec=6 -*ID-3-el;llmetro 
rl=(60-6.5*2)/2* 1 D-3;/lmetro 
r2=(60)/2* 1 D-3;//metro 
r3=rl+el/lmetro 
L=& l 5 * l D-3/lmetro 
T1=623// EN KELVIN 
T2=473// EN KELVIN 
Knb2o5= l ;I/WlmK de pentox1do de mobw 
Ka1=236;/IW/mK de al11mm10 

q 1 =(Tl-T2)/(log(r2/rl)/(2*%pi *L *Kal)); 
q2=(Tl-
T2)/(log(r3/r 1)/(:... *%pi *L *Knb2o5)+log(r2/r3)/(2 *% 
pi*L *Kal)); 
T3=Tl-q2*log(r3/r 1 )/(2 *%pi *L *Knb2o5) 

function y=flx) 
if x<=el; 

then 
y=Tl-q2*1og((rl +x)/rl)/(2*%pí*L *Knb2o5); 

end 
endfunction 

s=linspace(O,el, l 000); 
plot(s,_t'b'); 

function w=g(a) 
if a<=e 1 +ec; 

then 
w=T3-q2*1og((r3+a-e 1 )/r3 )/(2 *%pi*L *Kal); 
end 

endfunction 

d=Jinspace(el,el +ec, 1000); 
plot(d,g,'b'); 
function u=tl(r) 

if r<=el+ec; 
then 
u=Tl-ql *(log((rl +r)/rl)/(2*%pi*L *Kal)); 
end 

endfunction 
r5=Iinspal-e(O,el+ec, l 000); 
plot(r5,tl,'r'); 
xgrid(2, 1,3); 
xlabcl("Espesor en metros"); 
ylabel("Temperatura en Kelvm"); 
title("Ternperatura (Kº) vs Espesor (rn )' , 
"fonts1ze" ,3) 
Iegend('Con recubrnn,ento','Con recubnmiento','Sin 
reet brin11�uto'); 
aa1.110 __ clem='on'; //Permite que la nueva graflca 
borre la a( tual 
aauto_ek:·ai='on'; 1/Permite que la nueva grajica 
borre la actual 
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clf( !) 

ele 

e Vi espesor del recubrimiento en metros 
T3/I temperatura en la interface en Kº 

ql/1 FLUJO DE CALOR LN CILINDRO IIUECO 
SIN RECUBRIMIE

N

TO E WATTS 
q2i,1 FLUJO DE CALOR EN CILINDRO HUECO 
CON RLCUBRJMIEN70 EN WAT/ 

ANEXO 11: DIMENSIONES DE PLACA CIRCULAR CON BARRERA 

TERMICA DE OXIDO DE NIOBIO 

ANEXO 12: DIMENSIONES DE CILINDRO HUECO CON BARRERA 

TERMICA INTERNA DE OXIDO DE NIOBIO 

Recubrimiento de 1 oo um 

60 

--�.so 
--·--

00 
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ANEXO 13: DIMENSIONES DE PISTON CON BARRERA TERMICA DE 

OXIDO DE NIOBIO 

(/)47 

, ... 
A 

1 

N� ---- 1 ---

o �= 1 
N 

1 
'--=t 

-o 
-- 1 

� � 
--,i 

�
---

' C') 

c-,i l � 13.60 
1 

1 -
,

1 
-

24.30 SECCIÓN A-A 

2 
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