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RESUMEN

Se depositaron recubrimientos duros de Nitruro de Titanio TiN utilizando la técnica Magnetron
Sputtering, sobre probetas de acero tipo herramienta . Se caracterizaron morfolégica, estructu-
ra vy tribologicamente, se determino: dureza, adherencia, composicién, morfologia'y espesor
de los recubrimientos. Se realizaron ensayos de Rayado, Calotest, Rockwell C, Perfilometria,
Difraccion de Rayos X (XRD), Microscopia Electronica de Barrido (SEM) y Microscopia de
Fuerza Atdmica (AFM). Se optimizaron los parametros de deposicion sobre probetas de acero.
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INTRODUCCION

El desgaste prematuro de las herramientas origina atos costos de |os procesos productivos. A

través de los recubrimientos duros aplicados en las herramientas, es posible incrementar su

dureza, disminuir € coeficiente de friccion, aumentar laresistenciaa desgaste, alafatigay a
la corrosion, con lo cual se logra un incremento en lavida Util de éstas hasta de un 800%, o
que puede significar un aumento de la productividad de la empresa de hastaun 60% [1,2].

EXPERIMENTAL

Se prepararon probetas de acero con acabado espejo para utilizar como substrato de deposi-
cion. Se utilizaron aceros tipo herramienta de las casas fabricantes mas relevantes en €
medio industrial colombiano. La dureza de los aceros es: 520 Vickers para los aceros Al S|
P20 y AlSI 420, 650 Vickers para los aceros AISI O1, D3y H13y de 700 Vickers para €l
acero AISI M2.

Para la deposicién de las peliculas se utilizéd un equipo magnetron Sputtering (IN-
TERCOVAMEX , modelo V4) e sistema cuenta con cuatro magnetrones de 4 pulgadas de
diametro y una capacidad para piezas de 16 cm de didmetro y 32 cm de atura[3,4].sistema
de control para temperatura del substrato, controladores y medidores de presion, 3 fuentes
DCy 3fuentes RF, medidor de espesoresy opcion de utilizar voltaje de polarizacion sobre el
sugtrato (BIAYS).

1. Serealizoplasma cleaning sobrelas probetas con las siguientes condiciones:
Presion:  50.0 mTorr, Atmosfera: Argén (Ar), flujo de 20 sccm, Tiempo de Lim
pieza. 15 minutos, Voltge: -850 voltios DC.

2. Serealizo limpieza del blanco (target) con las siguientes condiciones.
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Presion:  20.0 mtorr, atmésfera: argon (ar), flujo 20 sccm, Tiempo de limpieza: 10
minutos, Potencia: 90 vatios RF.

3. Condiciones de deposicion.
Para las probetas 1, 2, 3, 4 y 5 se varid la relacion de la mezcla de gases,
manteniendo constantes | os otros pardmetros de deposicion.
Presién de trabajo 7x10°mBar » 3.5 mTorr, Flujo de argén 20 sccm
Temperaturadel sustrato 200°C, Potencia del magnetron 250 W, RF 13.6Mhz
Voltgje de polarizacion Bias aplicado a sustrato—-100V, DC

Se caracterizaron los recubrimientos depositado: dureza, adherencia, espesor, composicion y
morfologia. Se utilizaron las técnicas de caracterizacion: prueba Calote, prueba de rayado,
método de Rockwell C, perfilometria, difraccidn de rayos X (XRD), microscopia electronica
debarrido (SEM) y microscopiade fuerzaatémica (AFM)[4-8].

Probeta 1 2 3 4 5
Flujo N, [scem] 1 1,5 1,8 2,0 2,3
1600 (1) 1650 (1) 1700 (2) 1800 (1) 1780 (1)
Dureza 1700 (2) 1600 (2) 1680 (2) 1780 (2) 1750 (2)
[HVo10] 1650 (3) 1650 (3) 1700 (3) 1780 (3) 1800 (3)
Adherencia 301 32 35 48 (1) B2
Carga critica[N] 322 332 37(2 43 (2) 332
30(3) 343 35(3) 45 (3) 343
Espesor[mm] 0.8 12 1.0 0.9 11
Color gris Plata amarillo Dorado violeta

Tabla 1. Dureza, Adherencia, Espesor y Color del TiN en funcion de la relacion Ar/N2 en la mezcla
dd gas

Nota: (1): acero Thyrodur T-2510 dela firma Thyssen, (2): acero K-460 de Bohler y (3): acero RUS3
delafirma Rochling.

El color dorado del nitruro de titanio se obtuvo para una relacion de flujo Ar:N, de 10/1.
Andogamente se observd bgja dureza y adherencia del recubrimiento para concentraciones
de nitrégeno mayores y menores a 10%. Con base en estos resultados se selecciond lare a
cion de mezcla 10/1 para andizar la dependencia de la dureza, laadhesion y larata de depo-
sicion en funcién del voltaje de polarizacion Bias aplicado al sustrato. Los resultados de este
andlisis se muestran en latabla 2.

Probeta (BIAS) Probeta 6 Probeta 7 Probeta 8 Probeta 9 Probeta 10

ov -50V -100V -150V -200V

1745 (1) 1790 (1) 1825 (1) 1930 (1) 1930 (1)

Dureza [HV 0] 1710 (2) 1810 (2) 1860 (2) 1820 (2) 1860 (2)

1720 (3) 1820 (3) 1830 (3) 1830 (3) 1930 (3)
Adherencia 251 01D 45 (1) 47 (1) 48 (1)
Cargacritica[N] 26 (2) 322 40 (2 43 (2 49 (2)
28(3 353 47 (3) 48 (3) 45(3)

Espesor [nmm] 3.2 3.4 3.3 2.8 25

Tabla 2 Dureza, Acherenciay Espesor del TiN en funcion de la tensién Bias aplicada a |a probeta de
acero
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Paralas probetas 6, 7, 8, 9y 10 sevario €l voltgje de polarizacidn (Bias) aplicado a sustrato,
los demés parametros del proceso se mantuvieron constantes'y con los siguientes valores:

Presion de trabajo 7x10°mBar » 3.5 mTorr, Flujo de argén 20 sccm, Flujo de ni-
trogeno 2.0 sccm

Temperatura del sustrato 200°C, Potencia del magnetron 250 W RF, Tiempo de
deposicion 2 h.

Se obtuvieron los mejores resultados de durezay adherenciacon un Bias de -150Vy -
200 V respectivamente. Sin embargo e espesor del recubrimiento empieza a disminuir con
un Bias superior a—100 V debido alos fendmenos de re-Sputtering, por lo cual se eligio este
valor como el 6ptimo del proceso. Paralas probetas 11, 12, 13, 14 y 15 se vari6 la potencia
RF aplicada al magnetron y se analizo la variacion del espesor del recubrimiento.. Los val o-
res de dureza, adherenciay espesor se muestran en latabla 3. Los otros parametros de pro-
Ceso se mantuvieron constantes

Presion de trabajo 7x10°mBar » 3.5 mTorr, Flujo de argén 20 sccm, Flujo de
nitrégeno 2.0 sccm

Temperaturadel sustrato 200°C, Bias aplicado al sustrato—100V DC, Tiempo de
proceso de deposicion 2 horas.

Probeta 11 12 13 14 15 1 17 18 19 20
Potencia [W] 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Dureza[HVo1] 1765 1765 1770 1780 1800 1820 1825 1835 1840 1850
Espesor[rm] 08 10 15 20 33 42 58 65 78 95

Tabla 3. Dureza, Adherencia'y Espesor del TiN sobre €l acero THYRODUR T-2510 en funcion de la
potencia RF aplicada a magnetron

Se observo que tanto la dureza como la adherencia presentan un ligero incremento con €l

aumento de la potencia del magnetron, lo cual se debe ante todo a mayor nivel energético de
los iones, &omos y demas particulas que llegan ala superficie del sustrato, los cuales origi-
nan una mayor densidad del recubrimiento. En particular, € espesor del recubrimiento au-
menta considerablemente con la potencia del magnetron a causa del mayor grado de ioniza
cion de los aomos de argdn que se logra, con € consecuente incremento de la rata de depo-
sicién del TiN. Con € fin de no sobrecargar |as fuentes de poder RF y DC, sobre todo con €

recubrimiento de probetas, se determind una potencia del magnetron de 350 W.

Paralas probetas 21, 22, 23, 24 y 25 se vario € tipo de acero, los demas parametros de pro-
€eso se mantuvieron constantes y con los siguientes valores:

Presion de trabajo 7x10°mBar » 3.5 mTorr, Flujo de argén 20 sccm, Flujo de ni-
trogeno 2 sccm

Temperaturadel sustrato 200°C, Potenciadel magnetron 350 W RF.

Tension Bias aplicada a sustrato —100 V, DC, tiempo de deposicion 1 horas, con 2
fuentes
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Tipo de acero] AceroD3  AceroH13 AceroP20 Acero420 Acero M2
Probeta2l  Probeta22  Probeta23  Probeta24  Probeta 25

Dureza[HV, 1] 1810 1800 1700 1720 1830
Adherencia 47 49 45 48 45
Cargacritica[N]
Espesor (mm) 55 58 54 53 55
Color dorado Dorado dorado Dorado dorado

Tabla4 Dureza, Adherencia, Espesor y Color del TiN en funcién del tipo de acero

Del anterior andlisis se concluyé que las propiedades fisico — mecénicas tienen muy poca
variabilidad para este importante grupo de acerostipo herramienta.

CARACTERIZACION.

Las figuras 1 hasta la 9 muestran algunas de las caracterizaciones reaizadas a diferentes
probetas

AccV SpotMagn Det WD Exp —— 100pm
200kV 50 300x  GSE 100 1 2.7 Torr UNAL-Manizales

Figura 1. Imagen SEM déel TiN de la probeta 8 (-100 V Bias, 20 sccm Ar y 2 sccm Ny)

Figura 2. Imagen AFM del TiN de la probeta 9M Figura 3. Imagen AFM del TiN de la probeta 6M
(-150 V Bias, 20 sccm Ary 2 sccm N2) (0 Bias, 20 sccm Ar y 2 sccm N2)

Lasfigura 1y 2 muestran una superficie muy homogéneay compacta de TiN fabricada con
los parametros optimizados del proceso de deposicidn, mientras que en lafigura 3 se aprecia
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una superficie poco densa 'y porosa por la fdta de un Bias del sustrato, 1o que origina una
baja movilidad de los &omos que se depositan. Esta carencia energética de las particulas
formadoras del recubrimiento conllevan también a una bgja dureza y adherencia del mismo,
lo que no permite una aplicacion industrial de estos.
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Figura 4. Espectro del Ti y del N obtenidos Figura 5. Espectro del TiN obtenido por Difraccion de
por EDX rayos X de la probeta 8

En lafigura 4 se observa es espectro del titanio y del nitrégeno de la probeta 8 medidos por
la microsonda de un microscopio electrénico de barrido. Estos dos elementos forman la fase
deTiN, lo cual se pudo verificar mediante un andlisis de difraccion derayos X (figura5).

La adherencia del recubrimiento de TiN de las probetas 6 y 8 se determinaron mediante la
prueba de rayado efectuadas con un microdurometro y aplicando cargas que oscilaron entre
0.5y 5 kgf através de un indentador Vickers. De igual manera se correlacionaron los resul-
tados obtenidos en dicha medicion con una medicion cualitativa de la adherencia de los dos
recubrimientos de TiN mediante € método de Rockwell C. La figura 6 muestra las huellas
dejadas por €l rayado del recubrimiento de TiN de la probeta 8 con cargasde 1, 2y 4 kgf, las
cuales no presentan cesprendimiento de la pelicula, mientras que en la figura 7 se puede
observar gran desprendimiento del recubrimiento de la probeta 6 por su bgja adherencia. Un
comportamiento similar de la adherencia de estos dos recubrimientos se observa mediante e
ensayo Rockwell C (fig8y 9).

Figura 6. Prueba de rayado de la probeta 8 con 1, Figura 7. ela pobeta 6
2y 4,7 kgf, x100 con cargas de 0.8 y 4 kgf,x100
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Figura 8. Adherencia del TiN de la probeta 8 Figura 9. Adherencia del TiN de la probeta 8 nme-
mediante e método de Rockwell C.x50 diante el método de Rockwell C.x50

CONCLUCIONES

Se demostré la dependencia de la dureza, adhesién compactacion, homogeneidad con €
voltaje de polarizacién. Bias.

Se depositaron recubrimientos duros de TiN sobre herramientas obteniendo incrementos
draméticos en lavida Util de las mismas.

Se demostré  experimental mente con pruebas de campo que los recubrimientos duros no son
solamente un gjercicio académico sino quetienen aplicacionesindustrides reaes.
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