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RESUMEN

Dentro de la necesidad de la industria de mejorar los procesos de produccion y
alargar la vida util de las herramientas, se crea el interés de analizar el
comportamiento tribolégico y mecanico de los recubrimientos sobre piezas de
acero en su aplicacion como piezas 0 herramientas de corte. Para esto se ha
hecho necesario realizar un estudio de ensayo — error sobre diferentes materiales

base y diversos recubrimientos.

Hasta ahora se conoce que las caracteristicas del recubrimiento no son las Unicas
gue es necesario evaluar en el proceso de obtencion de un recubrimiento que
alargue la vida util de las herramientas, sino que es necesario conocer la relacion
entre el recubrimiento y el sustrato en el proceso de crecimiento para obtener los
datos mas cercanos al comportamiento de los recubrimientos sobre materiales

bases especificos que garanticen un margen de desempefio determinado.

Con el fin de estudiar el comportamiento mecéanico y triboloégico del sistema
sustrato — recubrimiento duro, se escogio la mezcla de gases argon - metano y el
acero M2 AISI, obteniendo peliculas delgadas de carburo de vanadio crecidas
mediante la técnica de Magnetron Sputtering RF para evaluar sus caracteristicas
y la compatibilidad en su aplicacion especifica de recubrimiento duro para
herramientas de corte. Se crecieron peliculas delgadas de carburo de vanadio
sobre sustratos de aceros M2 usando Magnetron Sputtering reactivo RF y un
blanco de vanadio de 2 pulgadas de diametro (99.99% de pureza). El flujo de
metano CH,4 se vario desde 0.5 a 3.0 sccm en la mezcla de Ar/CH4. El analisis por
difraccion de rayos X muestra que las peliculas son predominantemente
cristalinas y exhiben dos fases del sistema binario VC, las peliculas muestran una

orientacion cristalografica predominante en los picos (200) y (111) debido a la
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estructura tipo NaCl de la fase VC subestequiométrica, mostrando que la
intensidad de los picos aumenta con la concentracion de metano. La morfologia de
las superficies de las capas fue analizada por AFM, mostrando un tamafo de
grano que disminuye con el incremento de flujo de metano desde 0.55 pm para
concentraciones de 0,5 sccm de metano hasta 0.1 pm para concentraciones de 3
sccm de metano. Las propiedades triboldgicas tales como coeficiente de friccion y
adhesion fueron estudiadas usando las técnicas de pin on disk y scratch test
donde se muestra que el coeficiente de friccion disminuye desde 0.8 a 0.3 y la
carga critica varia desde de 30N a 50N al aumentar la concentracién de metano.
La dureza de las peliculas medidas por medio de nanoindentacion fue entre 8 y 20
GPa.
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INTRODUCCION

Las herramientas de corte y uso continuo a nivel industrial actualmente tienen
gran importancia en las tecnologias de produccion, ya que permiten una
fabricacion rentable de piezas metalicas. Esta rentabilidad esta determinada
principalmente por el rendimiento de las herramientas utilizadas en los distintos
procesos productivos. Las herramientas son, en todo dmbito de la técnica, los
elementos sometidos a mayores esfuerzos mecanicos, lo que conduce a que

tengan una duracion o vida util mas o menos limitada.

La utilizacion de recubrimientos para mejorar las propiedades tribologicas y
aumentar la vida en servicio de componentes como herramientas de corte y
conformado, es cada vez mas frecuente. Los materiales que constituyen los
recubrimientos mas comunes son los nitruros (TiN, CrN), carburos (TiC, WC/C) y

oxidos como alumina [1].

Debido a las propiedades que les son inherentes, ciertos recubrimientos pueden
mejorar considerablemente la resistencia al desgaste de los componentes
mecanicos. Mayor dureza, bajos coeficientes de friccion e inercia quimica, son
algunas propiedades que pueden ser incorporadas a la superficie del material
base [2].

Para obtener un buen resultado en el recubrimiento es importante saber que la
composicion y miscroestructura del substrato y el recubrimiento definen sus
propiedades térmicas, mecanicas y tribologicas, de modo que todo el conjunto
establece las propiedades tribomecanicas del sistema. Los pardametros de
crecimiento de las peliculas (temperatura, presion, voltaje aplicado y flujo de

gases) son parte de todo el proceso y determinan las propiedades que se obtienen
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al final en el sistema substrato — recubrimiento obtenido. Es bien conocido que los
nitruros y carburos de algunos metales de transicion presentan excelentes
propiedades para aplicaciones como recubrimientos duros. Aungue existe
bastante interés en estos compuestos, muy poca literatura se encuentra referente
al estudio de recubrimientos de carburo de vanadio crecidos por técnicas de
pulverizacion catodica para aplicaciones como recubrimientos antidesgaste. En
particular, el carburo de vanadio estd siendo estudiado en sus propiedades
guimicas y su caracterizacion estructural [3]. En este trabajo se presentan los
resultados del estudio de este compuesto crecidos por la técnica de Magnetron
sputtering, con la idea de explorar sus propiedades mecanicas y tribologicas y su

posible aplicacién en herramientas de corte.

La primera parte del proyecto, se presenta en el capitulo 1. Establece la teoria
necesaria para comprender el proceso de desarrollo de las técnicas de
crecimiento, caracterizacion de los recubrimientos y los instrumentos utilizados
tanto para su elaboracion como para cada una de las pruebas necesarias en su

caracterizacion.

El documento contiene dos partes mas, la primera, donde se describe paso a paso
la fabricacion de los recubrimientos y su caracterizacién de los mismos, que estan
desglosadas en los capitulos 2 y 3. La segunda corresponde al capitulo 4, donde
se analizan los resultados obtenidos, para asi concluir el trabajo, dejando por
sentado parte de las sugerencias en el desarrollo de este tipo de procesos, asi
como las condiciones de seguridad que son necesarias durante la fabricacion y

caracterizacion de los mismos.

Una de las conclusiones que fue parte importante de todo el analisis de los
resultados, es que la deposicion de una pelicula delgada de carburo de vanadio

CV es beneficiosa en una herramienta de corte, aplicandole una capa muy
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delgada que no sobrepase el espesor de 1 micra para que no pierda la estructura

del acero y mejore ampliamente su vida util.
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CAPITULO 1:

EXPLICACION TEORICA DE CONCEPTOS, PROPIEDADES Y TE CNICAS
UTILIZADOS PARA CRECER RECUBRIMIENTOS DE VC.

En este capitulo se explicaran los conceptos mas importantes que tiene relacion
con el desarrollo del trabajo, los materiales, propiedades de los compuestos,
técnicas y la maquinaria utilizada en todo el proceso de investigacion. Este
proceso comprende la elaboracion y caracterizacion de peliculas delgadas de
carburo de vanadio (VC) crecidas mediante magnetron sputtering para su

utilizacién como recubrimientos duros en herramientas de corte.

Se hard una descripcion de las diferentes técnicas de crecimiento de peliculas
delgadas, asi como cada una de las caracterizaciones realizadas para probar el
desempefio de los recubrimientos dentro de su nucleo especifico de trabajo. A
continuacion se vera la importancia de cada una de las partes que hicieron posible
este proyecto, empezando por la definicidbn del concepto del sistema substrato -
recubrimiento duro, los materiales base empleados, luego se pasara por las
técnicas y pardmetros de crecimiento, hasta las técnicas e instrumentos utilizados
en la caracterizacion y evaluacion de los resultados del sistema sustrato —

recubrimiento duro.

1.1Sistema Sustrato — Recubrimiento Duro.
En la figura 1 se representa esquematicamente las diferentes zonas que se deben

tener en cuenta en un sistema recubrimiento - sustrato.

» La Superficie: es la capa mas externa del recubrimiento y debe ofrecer,
ademas de uniformidad, estabilidad debido a su contacto con el ambiente, y

algunas otras propiedades especiales requeridas en su disefio. Por
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ejemplo: en contactos moviles puede ser necesario una baja rugosidad de
la superficie para disminuir el coeficiente de rozamiento o el desgaste, u
otro tipo de aplicacion como el mejoramiento de la resistencia a la
corrosion, que suele ser también una propiedad determinante en algunas

piezas [1].

El Recubrimiento: este debe reunir muy buenas caracteristicas de
composicion, microestructura y morfologia, ya que a partir de estas se
derivan propiedades, tales como: el tamafio de grano, la dureza, las
tensiones internas, la resistencia mecénica, la tenacidad a la fractura, y la
estabilidad y conductividad térmica. A partir de las propiedades
mencionadas se determina la funcién que ha de realizar el recubrimiento.
En muchas de las aplicaciones mecanicas, la dureza y la resistencia
mecanica del recubrimiento son un requisito indispensable para su

aplicacion y buen desempefio [1].

La Interface: esta zona juega un papel fundamental en la utilizacion
practica de la pelicula. En esta region, las propiedades del recubrimiento
deben adaptarse bien a las del sustrato, en lo que se refiera a la afinidad
guimica, coeficiente de dilatacién y ausencia de tensiones, ya que estos
factores determinan la adherencia de la capa asi como otras propiedades

relacionadas con la compatibilidad del conjunto [1].
El Sustrato: se selecciona en funcion de la aplicacion, en unos casos como

papel activo, ya que puede hacer parte de la aplicacién del recubrimiento y

en otros puede ser solo un soporte de la pelicula [1].

14



RECUBRIMIENTO
-

INTERFAZ

SUSTRATO

Figura 1. Sistema sustrato — Recubrimiento duro.

1.2. Sustrato

El sustrato es un acero que se utiliza en la fabricacion de herramientas de corte,
dentro de los principales tipos de aceros utilizados en la fabricacion de
herramientas estan:

-Aceros al carbono: para la fabricacion de herramientas para los usos mas

diversos, se emplean aceros sin elementos de aleacién con porcentajes de

carbono variables de 0.50 a 1.40%. Para herramientas que deban tener gran

tenacidad como martillos y picas; se emplean medios contenidos en carbono 0.50

a 0.70%. Para herramientas de corte como brocas, cuchillas, y limas; calidades

intermedias de 0.70 a 1%. Para conseguir en cada caso la maxima dureza, deben

ser templados en agua.

-Aceros rapidos: la caracteristica fundamental de estos aceros es conservar su filo
en caliente, pudiéndose trabajar con las herramientas casi a | rojo (600°) sin
disminuir su rendimiento. Algunas composiciones tipicas de los aceros rapidos
son: C =0.75%, W =18%, Cr=4% vy V = 1% ; otra C = 0.75%, W = 18%, Co = 4%
yV = 1.25%.

-Aceros indeformables: reciben este nombre los aceros que en el temple no sufren
casi deformaciones y con frecuencia después del temple y revenido quedan con

dimensiones practicamente idénticas a las que tenian antes del tratamiento. Esto
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se consigue empleando principalmente el cromo y el manganeso como elementos
de aleacion. Estos aceros templan con un simple enfriamiento al aire o en aceite.
Composiciones tipicas: C=2% y Cr=12%; C=1% yCr=5% yotraC =1%y
Mn=1%.

-Aceros al corte no rapidos: se agrupan varios aceros aleados, principalmente con
cromo y wolframio, muy empleados para la fabricacion de herramientas de corte
gue no deben trabajar en condiciones muy forzadas. Pueden considerarse como
unas calidades intermedias entre los aceros rapidos y los aceros al carbono, y la
mayoria de herramientas fabricadas con ellos suelen quedar con durezas
comprendidas entre 60 y 66 Rockwell-C [2].

Este tipo de aceros se caracteriza por tener una alta resistencia al uso y un alto
grado de dureza; siendo responsables de estas propiedades elementos como el
carbono, molibdeno, vanadio, cobalto y cromo. Los aceros que entran en este
apartado son: el AISI M2y el AISI T1 [1].

1.2.1 Aceros Rapidos

1.2.1.1 Aspectos basicos

Los aceros rapidos son aleaciones base hierro con carbono, cromo, vanadio,
molibdeno, wolframio y cobalto. Segun su aplicacién los aceros rapidos se dividen
en dos grupos:

 Aceros rapidos estandar, para aplicaciones de corte bajo condiciones de suaves
a severas.

» Aceros intermedios, para aplicaciones mas limitadas de corte bajo condiciones

de suaves a moderadas.

En este grupo se incluyen todos los aceros que normalmente se emplean para la

fabricacion de uatiles o herramientas destinados a modificar la forma, tamafio y
16



dimensiones de los materiales por cortadura, por presion o por arranque de viruta.
Los aceros de herramientas tienen generalmente un contenido en carbono
superior a 0.30%, aunque a veces también se usan para la fabricacion de ciertas

herramientas, aceros de bajo contenido en carbono (0.1 a 0.30%).

1.2.1.2. Procesamiento

Los aceros rapidos se pueden fabricar mediante métodos convencionales y
procesos pulvimetalirgicos. No obstante, en el primer caso, existe segregacion en
el lingote que conduce a una miscroestructura gruesa y no uniforme y, por tanto, a
unas pobres propiedades mecanicas transversales. Habitualmente, se somete al
componente fabricado a un tratamiento superficial consistente en la deposicion de

un recubrimiento para aumentar su vida en servicio.

1.2.1.3 Aplicaciones

Las herramientas de corte son la aplicacion principal de los aceros rapidos. Para
ello, el material tiene que poseer una elevada dureza a temperatura ambiente y en
caliente, asi como una buena tenacidad y resistencia al desgaste. Dichos objetivos
se pueden alcanzar mediante la adicién de elementos de aleacién y la realizacion

de tratamientos térmicos adecuados.

1.2.1.4 Acero AISI M2
Este acero rapido es usado en herramientas de corte que demandan alta
tenacidad. En la tabla 1 se observa la composicion porcentual de las aleaciones

que posee el acero.
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Tabla 1. Composicién porcentual del acero AISI M2 [4]

Componente Simbolo Composicion (%)

Carbono C 0.83
Silicio Si 0.30
Manganeso Mn 0.30
Cromo Cr 4.10
Vanadio Vv 1.90
Molibdeno Mb 5.00
Wolframio w 6.10

El efecto de los elementos de la aleacion es el siguiente:
e Carbono: un incremento del porcentaje en carbono conlleva a un aumento

de la dureza y de la cantidad de carburos existentes. La presencia de estos

ultimos conduce a una mejora de la resistencia al desgaste.

* Cromo: forma carburos incrementando asi la dureza. De la misma forma, da

origen a un 0xido que mejora la resistencia a la oxidacion.

* Molibdeno: forma carburos duros que mejoran la resistencia al desgaste
* Wolframio: es el elemento de aleacién esencial puesto que forma el carburo
mas duro. También mejora la dureza en caliente.

» Vanadio y Cobalto: forman carburos estables y duros a altas temperaturas.

Son elementos importantes para aplicaciones a altas temperaturas [3]

1.3 RECUBRIMIENTOS DUROS

Se entiende por recubrimientos duros aquellas peliculas delgadas con las que se
recubren las superficies de muchas piezas de uso técnico con la finalidad de
proporcionarles mayor dureza y mayor resistencia al desgaste. También pueden
aportar otras propiedades como: disminuir el coeficiente de friccion, aumentar la

resistencia a la corrosion, introducir propiedades O&pticas especiales en la
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superficie o producir colores y texturas decorativas. Los mas utilizados son
llamados recubrimientos de capa fina (capas delgadas de uno o varios materiales
con espesores pequefios, desde unos nanémetros hasta unas pocas micras y de
gran calidad en composicién y estructura). Un buen recubrimiento debe ser
compatible con el sustrato, exhibiendo una buena adherencia y minimas tensiones

residuales [4]

1.3.1 Aspectos basicos

Actualmente se utilizan recubrimientos para mejorar las propiedades tribolégicas
de componentes como herramientas de corte y conformado. Un recubrimiento
permite aumentar la vida en servicio de la herramienta y otros efectos positivos a
saber:

* La mejora de la resistencia al desgaste permite incrementar la velocidad de
corte y, consecuentemente, la productividad.

* La reduccion de la friccibn normalmente implica disminuir el consumo
energético. Ademas, en algunos casos, dicha disminucion puede ayudar a
la eliminacion de lubricantes, hecho importante en términos monetarios
pero también ecologicos puesto que en gran parte de los lubricantes son
dafinos para el medio ambiente.

» El disefio de componentes de bajo peso mediante el uso de recubrimientos

conlleva a un menor consumo de combustible a nivel de la industria.

Gracias a su flexibilidad en cuanto a composicion y estructura del recubrimiento,
las técnicas de PVD (Physical Vapor Deposition) y CVD (Chemical Vapor
Deposition) son los procesos de deposicion mas utilizados. Los recubrimientos
tribologicos tienen espesores que oscilan entre micras y milimetros y la
temperatura de deposicion varia desde temperatura ambiente hasta 1100 °C
aproximadamente. Los materiales que constituyen los recubrimientos mas

comunes son los nitruros (TiN, CrN), carburos (TiC, WC/C) y o6xidos como
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alimina. [3]. Ademas, recubrimientos de MoS,, DLC (Diamond Like Carbon) y

diamante estan siendo utilizados con gran éxito. [2]

Los recubrimientos de WC/C, MoS, y DLC se conocen como recubrimientos de
baja friccion debido a sus respectivos bajos coeficientes de friccion, comprendidos
entre 0,05 y 0,25 en seco [5,6]. Por otro lado, se pueden afiadir metales, nitruros o
carburos a los recubrimientos de DLC amorfo para cambiar sus propiedades
tribomecénicas o su adhesion al substrato (figura 1). Los recubrimientos de baja
friccibn muestran una menor resistencia al desgaste que los nitruros, los carburos
y los oxidos, los cuales poseen unos coeficientes de friccion mayores (entre 0.4 y
0.9 en seco) [7].

En las dltimas décadas se ha realizado un gran esfuerzo para el mejoramiento en
la produccién y caracterizacion de recubrimientos duros, para que estos posean
excelentes propiedades fisicas (mecénicas y tribologicas) y quimicas. Los
materiales mas utilizados se enmarcan dentro de los carburos, nitruros y boruros
en combinacion con metales de transicion, porque comunmente forman uniones
de tipo covalente, que poseen alta energia de disociacion de enlace [3]. Algunos
materiales tales como: Carburo de Tungsteno (WC), Carburo de Titanio (TiC),
Nitruro de Boro (BN), Nitruro de Titanio (TiN), Nitruro de Vanadio (VN), Nitruro de
Circonio (ZrN), Nitruro de Cromo (CrN), Nitruro de Titanio Aluminio (TiAIN),
Carburo de Boro (B4C), Carbono Amorfo Duro Tipo Diamante (Diamond Like
Carbon -DLC), son materiales que combinan elevada dureza, bajo coeficiente de
friccion y alta estabilidad quimica, y como consecuencia aplicados en forma de
peliculas delgadas, permiten una dramatica reduccién del desgaste en piezas de
usos industriales [4]. En la figura 2 se muestra algunos de los materiales mas

importantes usados como recubrimientos duros y superduros.

Con los recubrimientos duros mejoramos la resistencia al desgaste en matrices y

herramientas para mecanizar, cortar y en general dar forma a otros materiales. De
20



esta forma se mejora la productividad de manera extraordinaria, ademas de
ahorrar costos de producciéon y mejorar la calidad de los productos terminados.
Ademas, con estos se puede resolver el problema de maximizar la dureza de la
superficie y optimizar la resistencia al desgaste sin sacrificar las propiedades
mecanicas del material en blogue [3]. Un buen recubrimiento debe ser compatible

con el sustrato, exhibiendo una buena adherencia y minimas tensiones residuales

[4].
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Figura 2. Dureza Vickers de algunos materiales usados como recubrimientos duros.
En las figuras 3 y 4 se pueden observar los tipos de recubrimientos y de sustratos

gue se pueden elegir de acuerdo al rango de temperatura con que sean crecidos y

al espesor gue se les haya destinado.
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1.4 PROPIEDADES DE LOS RECUBRIMIENTOS

La produccién a gran escala y los ambientes hostiles de operacion en los procesos
modernos de manufactura y maquinacién, exigen una serie de caracteristicas
especiales que deben poseer los materiales con los cuales se fabrican las
respectivas herramientas y maquinaria. Los pardmetros de deposicion
(temperatura del sustrato, caracteristicas del plasma, tiempo de ataque, etc.) y las
caracteristicas del sustrato (composicion, miscroestructura y topografia de
ataque.) determinan las caracteristicas del recubrimiento (espesor, composicion
guimica y miscroestructura). Estas a su vez, determinan las propiedades térmicas,
guimicas y mecanicas del recubrimiento de modo que todo el conjunto de
propiedades establecen las propiedades tribomecénicas del sistema (friccion,
resistencia contra el dafo superficial, abrasion, erosion, impacto)

Las propiedades tribologicas de los recubrimientos duros modernos son, en
general, muy importantes en sus aplicaciones y usualmente son muy diferentes de
las propiedades tribolégicas de los materiales que forma la pieza recubierta.
También son bastante distintos los procedimientos utilizados para la
caracterizacion de las propiedades tribologicas de los recubrimientos duros en
capa fina, cuando se comparan con los procedimientos de caracterizacion clasicos

utilizados en la ingenieria tradicional. [6]
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Figura 3. Comparacion de la temperatura limite de trabajo para diferentes sustratos con

las temperaturas tipicas de deposicidn y las temperaturas de diversas aplicaciones [5].
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Figura 4. Espesores de recubrimientos y temperaturas de deposicion (en la superficie del

sustrato) en funcién de la técnica de deposicién empleada. [5]
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La existencia de material de trabajo localmente adherido a la superficie de la
herramienta se traduce en indentaciones y rayas en la superficie del producto,
problema que evidentemente no es exclusivo de piezas que tienen recubrimiento.
Para minimizar este hecho, la superficie de la herramienta debe ser lisa y se debe
reducir la afinidad quimica entre las dos superficies de contacto. Esto se consigue

eligiendo un recubrimiento adecuado.

1.5 TRIBOLOGIA

La palabra tribologia fue conocida en 1966, es derivada de la palabra griega
“ribos” que significa frotamiento, por tanto la traduccion literal podria ser “la ciencia
del frotamiento”. Los diccionarios definen tribologia como la ciencia y la tecnologia
de superficies interactuando en movimiento relativo y practicas relacionadas. Sin
embargo abarca definiciones como estudios de caracterizacion de superficies,
adhesion, friccion, recubrimientos y lubricacion. La tribologia es un campo
interdisciplinario que requiere interactuar con superficies complejas de interaccion
y conocer de diversas disciplinas tales como Ciencia de materiales,

Fisica, Quimica, Ingenieria Mecanica, Estado sdlido  y Matematica aplicada.

El rapido desarrollo de la tribologia sin lubricacion se debe a la investigacion y el
estudio de los recubrimientos duros en la ultima década. Este interés se debe en
gran parte a la funcionalidad y disponibilidad de ciertos procesos
(especificamente, procesos asistidos por plasma) para crecer recubrimientos que
con los cuales se han podido alcanzar propiedades inimaginables.

Aunque los principios fundamentales de la mayoria de estos procesos han sido
conocidos desde varios afios atras, los requerimientos para la explotacion a escala

industrial solo se han podido satisfacer en los ultimos afios [8].
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La produccion industrial a gran escala ha originado la necesidad de reducir o
controlar la friccion y el desgaste, para que esto permita aumentar la vida util de la
maquinaria, hacer motores mas eficientes, conservar las fuentes de energia y
aumentar la confiabilidad en el funcionamiento. Actualmente, existe un
considerable conocimiento tedrico acerca de las propiedades mecdanicas y
triboldgicas de superficies recubiertas y hay un consenso muy general de los

mecanismos fisicos y quimicos basicos que ocurren.

1.5.1 Propiedades Triboldgicas

1.5.1.1 Adhesion

La adhesion es el fenomeno que ocurre cuando dos superficies resultan unidas
permanentemente debido a fuerzas que se desarrollan entre ellas, estas fuerzas
son de diferente magnitud segun sea su origen: quimico, electrostatico, fuerzas de
van der Waals, capilaridad o combinaciones de estas [8]. La adhesion sustrato-
recubrimiento es vital en las aplicaciones de los recubrimientos. Los ensayos de
adhesion miden la fuerza o el trabajo requerido para desprender una capa del
sustrato. Se trata de una fuerza de adhesion por unidad de superficie adherida o
desprendida, segun esta definicion, tendria unidades de presion, aunque se
obtienen resultados expresados en Newtons por el sistema de medida. Se puede
calcular como [9]:

Fuerza de adhesion =  Fuerza Normal necesaria pa ra desprender la capa /

Area Superficial desprendida

Factores que afectan la adhesion: existen diferentes causas responsables de
las fallas de adhesion de las capas delgadas como: esfuerzos de traccion por
encima de la capa en el caso de piezas adheridas sobre la capa y cavitacién en
liquidos; esfuerzos de compresion por debajo de la capa debido a corrosion del
substrato, etc. y por esfuerzos de compresion o traccion laterales en la capa tales
como deformacion por flexion del substrato o bien deformacion por aplastamiento

del substrato. Ademas de los esfuerzos externos aplicados, diversos efectos
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propios de la capa pueden debilitar la adhesion de esta al substrato, por ejemplo:

curvaturas por rugosidad, microdefectos en el substrato o en el recubrimiento [8].

Un recubrimiento es (til si su adhesién a la superficie del substrato es buena. La
mala adhesion permite desconchado y fallas adhesivas. Las principales causas de
una mala adhesion son: falta de afinidad quimica entre el substrato y la capa; falta
de contacto, lo cual puede ser causado por la presencia de un cuerpo extrafo
(gas, liquido) entre las superficies en union; tensiones residuales en el

recubrimiento; procesos de corrosion entre el recubrimiento y el sustrato.

Entre los procedimientos recomendados para obtener una buena adhesion
recubrimiento sustrato se tienen:
» Escoger un par recubrimiento-substrato con afinidad quimica probada.
» Una buena limpieza previa al deposito, para evitar las regiones sin contacto
interfacial real.
» Depositar a temperaturas elevadas, para mejorar la desorcién de gases y la

movilidad superficial de los atomos condensados.

1.5.1.2 Friccion

La friccion se define como la resistencia al movimiento que se experimenta
durante un deslizamiento o cuando un cuerpo se mueve tangencialmente sobre
otro con el cual estd en contacto. Si dos cuerpos se colocan en contacto, el valor
de la fuerza tangencial que es requerido para iniciar el movimiento es la fuerza de
friccion estética Fs. La fuerza tangencial requerida para mantener el movimiento
relativo es conocida como la fuerza de friccion cinética o dinamica Fr. Se ha
observado experimentalmente que la fuerza de friccion estética es mayor o igual a
la fuerza de friccion cinética. La friccion no es una propiedad del material, es una

respuesta del sistema [8].
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Leyes de la Friccion: existen dos leyes basicas de friccion que se cumplen en un
amplio rango de aplicaciones. Estas leyes son conocidas como leyes de
Amontons, después de que el fisico francés Guillaume Amontons las redescubrié
en 1699; Leonardo da Vinci, sin embargo, fue el primero en introducir el concepto
de coeficiente de friccion como la relacion entre la fuerza de friccion y la carga
normal. La descripcion de estas leyes inicia con [8]:
F=ulw

Donde F es la fuerza de friccidon, W es la carga normal sobre el contacto y u es una
constante conocida como el coeficiente de friccion estatico us o coeficiente de
friccidn cinético uk que es independiente de la carga normal. En el caso de la
fuerza de friccidn estética es posible expresar esta ley en términos del angulo de

reposo limite 6 definido por:
U, =tanb

En esta ecuacion, 6 es el angulo tal que un cuerpo de algun peso, colocado sobre
un plano inclinado a un angulo menor que 6 desde la horizontal, permanecera

estacionario mientras que si se aumenta la inclinacién del angulo a 6, el cuerpo

empezara a deslizar.

La segunda ley plantea que la fuerza de friccibn es independiente del area
aparente de contacto entre los cuerpos en contacto, (pero no de area real de
contacto) por este motivo un paralelepipedo de cualquier peso sufrird la misma
fuerza de friccion apoyado sobre cualquiera de sus caras. A estas dos leyes se
aflade una tercera ley, que es con frecuencia atribuida a Coulomb (1785). Esta ley
estipula que la fuerza de friccion cinética (o el coeficiente de friccion) es

independiente de la velocidad de deslizamiento una vez el movimiento empieza.

El coeficiente de friccion puede ser muy bajo para superficies muy lisas o0 a cargas
por debajo del rango micro a nanonewton. Es importante enfatizar que u en

general es una constante independiente de la velocidad de deslizamiento pero su
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valor depende ciertamente de las condiciones de operacion (temperatura,

humedad, presion ambiental).

1.5.1.3 Desgaste

El desgaste es definido como el proceso de remocion de material de una
superficie solida, como resultado del movimiento relativo de esta superficie
respecto a la otra que esta en contacto. En el proceso continuado de desgaste, el
material puede ser removido de la superficie y expulsado, transferido a la otra
superficie o también puede romperse y quedar atrapado dentro del contacto como
una particula libre de desgaste. En el caso de la transferencia de material desde
una superficie a otra, la pérdida de masa o volumen neto de la interfase seria cero,
aunque una de las superficies seria desgastada. En un proceso de contacto
triboldgico la fuerza de friccion también esta asociada a la evolucion del desgaste,

sin embargo, su relacion no es bien entendida [8].

Algunas veces se asume que interfaces de alta friccion exhiben altas tasas de
desgaste. Esto no es necesariamente cierto, por ejemplo, las interfaces entre
metales pulidos y polimeros exhiben baja friccion y simultaneamente alto
desgaste, mientras que las interfaces entre materiales cerdmicos exhiben
moderada friccion pero muy bajo desgaste. Sin embargo, esto no es una regla

general [8].

El desgaste ocurre por mediacion de fendmenos mecanicos y de fendmenos
guimicos. El desgaste por todos los mecanismos, excepto por fatiga mecénica,
ocurre mediante remocion gradual de material en numerosas porciones diminutas
gue pueden variar en su tamafio desde nivel atbmico hasta micras. En varios
casos, el desgaste puede ser iniciado por un mecanismo y puede avanzar por
otros distintos. En el proceso de desgaste, se distinguen los mecanismos
principales que solo tienen en comun la remocion de material desde el roce de

superficies. Los mas comunes son: adhesivo y abrasivo.
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Desgaste Adhesivo: en los puntos de contacto reales entre dos superficies en
deslizamiento puede ocurrir la adhesién instantdneamente entre las asperezas de
cada superficie y con el movimiento, los contactos adheridos son cortados por el
deslizamiento generando fragmentos. Los fragmentos resultantes pueden quedar
adheridos y transferidos a la otra superficie o bien desprenderse y ser particulas

abrasivas libres, un esquema de este tipo de desgaste se presenta en la figura 5

[8].

Direccion de deshizamiento
il

Rotura  Adhesion

Figura 5. Esquema del mecanismo de fricciéon por adhesion durante el deslizamiento de
dos superficies rugosas en contacto.

El volumen en desgaste adhesivo Vol es generalmente proporcional a la carga
aplicada Wy a la distancia de deslizamiento x y usualmente es inversamente
proporcional a la dureza H de la superficie que es desgastada, por tanto el
volumen desgastado esta dado por [8]:

VOZ:%
H

Donde k es un coeficiente de desgaste adimensional que depende de los

materiales en contacto y su limpieza.

El analisis de Archard para justificar la expresion sugiere dos reglas sencillas de
desgaste: que el volumen desgastado es independiente del area aparente Aa y
gue es directamente proporcional a la carga aplicada. Estas reglas son analogas a

las leyes de Amontons de friccion. Ademas, el desgaste se mantiene constante al
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aumentar la distancia de deslizamiento o el tiempo y es independiente de la
velocidad de deslizamiento. En los casos practicos los contactos adhesivos
cumplen la ecuacion de desgaste adhesivo con una k constante para un par de
deslizamiento dado, entonces el volumen de material desgastado es inversamente

proporcional a H [8].

Desgaste Abrasivo: este tipo de desgaste sucede cuando asperezas de una
superficie dura o bien particulas libres duras, se deslizan sobre una superficie mas
blanda y producen dafio en esta superficie por deformacion plastica y fractura. Las
dos situaciones del desgaste abrasivo son presentadas en la figura 6. En el primer
caso (figura 6a), la superficie mas dura de las dos que rozan (abrasion de un
cuerpo sobre otro) produce abrasion en la superficie mas blanda y en el segundo
caso (figura 6b), la parte dura es un tercer cuerpo, generalmente pequefias
particulas abrasivas atrapadas entre las dos superficies y lo suficientemente duras

como para producir abrasion en una o ambas superficies del contacto [8].

superficie rugosa, dura

fal

Particula abrasiva
libre

Superficie blanda

b}

Figura 6. llustracién de dos formas de desgaste abrasivo: (a) una superficie asperay dura
deslizando sobre una superficie mas blanda y (b) particulas abrasivas libres (tercer
cuerpo) atrapadas entre las superficies
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En algunos casos el mecanismo de desgaste puede ser adhesivo al inicio, con lo
gue se generan particulas de desgaste que quedan atrapadas en la interfase
actuando como un tercer abrasivo. La mayoria de superficies metalicas y algunas
ceramicas muestran clara evidencia de flujo plastico causado por abrasiéon durante
el deslizamiento. En el caso de materiales fragiles con baja resistencia a la
fractura, el desgaste ocurre por fractura en vez de flujo plastico, en estos casos, el

surco desgastado presenta un significativo agrietamiento.

Aparte de los mecanismos de desgaste por adhesion y abrasion, se dan también
otros tipos de desgaste en circunstancias especificas, que pueden clasificarse en:
desgaste por fatiga, desgaste por impacto, desgaste quimico, desgaste por

cavitacion y desgaste por vibraciones.

1.6 PROPIEDADES MECANICAS

1.6.1 Dureza

La dureza de un material puede definirse conceptualmente como su resistencia a
una deformacion plastica superficial localizada producida por otro material mas
duro [10]. La dureza de un recubrimiento es una propiedad importante por cuanto
condiciona su comportamiento tribolégico y esta determinada por la magnitud de
las fuerzas de unién interatbmicas del material y por su microestructura [10, 11].
Desde el punto de vista de las fuerzas interatomicas, una alta energia de
cohesion, una corta longitud de enlace y un alto grado de enlaces covalentes
aumentan la dureza del material [11]. El diamante que es el material de mayor
dureza, tiene precisamente uniones covalentes puras y, en general, la dureza
disminuye al disminuir el porcentaje de uniones covalentes frente a uniones
ibnicas o metalicas presentes en el material. Un parametro de merito de la

relevancia de las fuerzas interatdmicas es el cociente entre el calor de sublimacion
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(o el calor de formacion) y el volumen molar, que da una medida de la relacion:
energia cohesiva del material/longitud de enlace. Cuanto mayor es este

parametro, tanto mayor es la dureza, como se ilustra en la figura 7 [10].
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Figura 7. Grafica de carga y descarga de un indentador para medida de dureza: (a) carga

vs tiempo (b) carga vs profundidad de penetracion.

En cuanto a los efectos de la microestructura, los siguientes aspectos son
dominantes [10,11]: tamafio de grano y estructura de bordes de grano, estructuras
metaestables, impurezas y textura. En lineas generales, puede decirse que la
dureza del recubrimiento estd directamente relacionada con la mayor o menor

facilidad de deslizamiento de dislocaciones en la microestructura.

Actualmente, la mayoria de las superficies en aplicaciones tribolégicas tiene una
dureza inferior a 20 GPa, es decir, un valor menor a la dureza de la mayoria de los
recubrimientos obtenidos por PVD y CVD (tabla 2). La dureza intrinseca se puede

conocer mediante nanoindentacion [4].
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Tabla 2. Dureza de diferentes recubrimientos obtenidos por CVD y PVD [2].

PVD CVD
Material Dureza (GPa) Material Dureza (GPa)
TiN 20-24 TiC 28 -35
CIN 18- 20 ALO; 18-23
MoS, 0.6-15 Diamante 80-100
DLC 5-30
T1AIN 26-30
wc/C 12-18

1.7DEFECTOS DE SUPERFICIE

Son los limites que separan a un material en regiones, cada una de ellas teniendo
la misma estructura cristalina pero diferentes orientaciones. Existen los siguientes
limites de superficie:

Limites o bordes de grano La microestructura de los metales consta de muchos
granos o cristales contiguos. Un grano es un monocristal dentro la cual el
ordenamiento de los atomos es idéntico, pero la orientacién del arreglo atdmico o
de la estructura cristalina para cada grano contiguo es diferente. Un borde de
grano es la superficie que separa los granos individuales, siendo una zona donde
los 4&tomos no se encuentran espaciados de manera apropiada, tal como lo
muestra la figura 8. Se puede controlar las propiedades de un metal a través del
endurecimiento por tamafio de grano. Reduciendo el tamafio de grano se
incrementa el numero de granos por unidad de volumen, y por consiguiente la
cantidad de fronteras o bordes de grano. Cualquier dislocacién encontrard un
limite de grano al solo moverse un poco, incrementandose la resistencia del metal
al obstaculizar el movimiento de las dislocaciones. La ecuacion Hall - Petch

relaciona el tamafio de grano con el esfuerzo de fluencia del metal
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Donde:

a, = Esfuerzo de fluencia

d= diametro medio de los granos

g,= tension de friccion que se opone al movimiento de las dislocaciones

k = medida de la extension del apilamiento de las dislocaciones frente a las

barreras [12]

Son posibles varios grados de desalineamiento cristalografico entre granos
vecinos. Cuando la diferencia de orientacion es pequefia del orden de unos pocos
grados, se denomina limite de grano de angulo pequefio, el cual se genera al
alinearse dislocaciones de cufia. Este tipo de defecto se denomina limite de
inclinacion. Limites de grano de angulo pequefio torsionados se generan al
formarse dislocaciones helicoidales. Frecuentemente se denomina subgranos a

las regiones del material separadas por limites de grano de angulo pequefio.

L]
& @@@@ %E}@{
A a0 ®
}@@ %@@' Litnite de

grano

FIGURA 8 .Arreglo de los atomos en los limites de grano
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1.8. PROPIEDADES TRIBOMECANICAS

1.8.1. Resistencia al rayado

Junto con la medida de la dureza. El ensayo de rayado con un indentador cénico
Rockwell C es la forma mas habitual para evaluar las caracteristicas mecéanicas de
un sistema sustrato — recubrimiento. Durante el ensayo, la carga normal aplicada
aumenta, pudiéndose detectar mediante emisién acustica u observaciéon por MEB
(Microscopia Electrénica de Barrido) la carga critica para la aparicion de dafio
cohesivo o adhesivo. En general, la carga critica aumenta con la dureza del
sustrato y el espesor del recubrimiento mientras que decrece con la rugosidad de
la superficie [12,13]

1.9 ESTRUCTURA DE LOS RECUBRIMIENTOS

En la actualidad, los tipos de recubrimientos mas usuales son monocapa,

multicapa y recubrimientos con funcionalidad gradiente (figura 9).

I
M @ @

Figura 9. (1) Monocapa (2) Gradiente (3) Multicapa



La mayoria de los recubrimientos comerciales depositados mediante PVD y CVD
son monocapa. Los mas comunes son TiN, TiC, CrN, alimina y DLC. Sin
embargo, en algunas aplicaciones, se depositan varias capas de composicidon
diferente dando lugar a un recubrimiento tipo sandwich. Los componentes para
mecanizar aceros austeniticos inoxidables presentan comunmente un
recubrimiento depositado por CVD y constituido por TiC- Al,Os3 — TiN (el TiC
asegura una buena adherencia al sustrato, el Al,O3; proporciona una buena
resistencia al desgaste y el TiN muestra los puntos de desgaste de la

herramienta).

En referencia a los recubrimientos con funcionalidad gradiente, una de las
mayores ventajas que exhiben es la disminuacion de las tensiones existentes en la
intercara sustrato — recubrimeinto duro, gracias a la suave transicion de

propiedades mecéanicas desde el uno hasta el otro.

En cuanto a los recubrimientos multicapa, se diferencian de los tipo sandwich por
poseer una estructura donde una unidad se repite periddicamente. Estos
recubrimientos son mas duros y mas tenaces que los recubrimeintos homogéneos
constituidos por el mismo material ya que la estructura laminar dificulta el

desplazamiento y la propagacion de la fisura [15].

1.10 APLICACIONES DE LOS RECUBRIMIENTOS

En la actualidad, los recubrimientos fabricados por PVD y CVD son la solucion
mas viable en lo que se refiere a problemas de desgaste, especialmente en

componentes de maquinaria que sufren desgaste abrasivo severo [3].

Desde el punto de vista mecanico, quizas las aplicaciones mas importantes de los

recubrimientos duros estan relacionadas con la tribologia, es decir con los
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fendmenos asociados al comportamiento de los materiales cuando son utilizados
en contactos maviles. Es en esta ciencia de recubrimientos tribolégicos, donde se
ha conseguido indudables avances en el control de los mecanismos de friccion y
desgaste de la superficie de un material y han llevado a un considerable aumento
del tiempo de vida de las piezas y herramientas mecénicas. El uso de
recubrimientos protectores abre la posibilidad del disefio a medida de un material,
en el cual sus propiedades especificas pueden estar aplicadas donde mas se
necesite. Asi, mientras el sustrato puede ser disefiado con la resistencia y
tenacidad requeridas, el recubrimiento ha de ser responsable de la resistencia al

desgaste, a los choques o a la fatiga de todo el conjunto [6].

Los recubrimientos duros aplicados sobre sustratos rigidos mas blandos, han
demostrado ser altamente beneficiosos en la reduccion del desgaste ocasionado
por la abrasion y rayado. Desarrollados en la década de los 70 y de los 80, su
aplicacion mas importante ha sido en herramientas de corte, rodamientos y juntas
en las que los recubrimientos duros ofrecen una buena proteccion contra el

desgaste al reducir los efectos de difusion y abrasion de un material sobre otro [6].

En general, los materiales empleados en estas aplicaciones son de naturaleza
ceramica, es decir, se trata de elementos y compuestos con altas propiedades de

estabilidad quimica y térmica, elevada dureza y resistencia mecanica [6].

Los recubrimientos duros son utilizados en aplicaciones mecéanicas diversas sobre
componentes de ingenieria, tales como cojinetes, rodamientos, ruedas dentadas,
bielas, pistones, valvulas, rotores, etc. Con objeto de reducir la friccion y el
desgaste y con ello el tiempo de vida. Los sectores tecnolégicos mas beneficiados
son, entre otros, el automotor, aeroespacial, transporte, electronica, construccion y
medicina y en general, la industria metallrgica. Los recubrimientos duros se usan
de forma predominante en herramientas de corte y de conformado para proteger la

superficie, debido a las severas condiciones de trabajo a que estd sometida la
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herramienta (alta temperatura y ambientes agresivos), obteniéndose asi mejoras
considerables en el tiempo de vida [6].

Actualmente, una de las aplicaciones mas emergentes de los recubrimientos es el
area de los implantes biomédicos, en los que es preciso combinar las
caracteristicas mecanicas (resistencia a la fractura, dureza, etc.) con otros
requerimientos especificos de mejora de la resistencia a la corrosion, bio-

compatibilidad y no toxicidad [6].

Estos recubrimientos son usados para incrementar la eficiencia de corte, la vida
operacional de herramientas y para mantener la tolerancia dimensional en
diversas aplicaciones, como en la industria del plastico [4]. Los recubrimientos
duros sirven como proteccion ante la corrosion, debido a que estos materiales son
estables quimicamente, y aislan al material base del ambiente quimicamente

agresivo, evitando de esta manera que sea corroido [5].

También estas peliculas tienen bajo coeficiente de friccion, lo cual hace que en
muchas aplicaciones la lubricacion externa ya no sea necesaria, porque entre las

piezas en contacto la generacion de calor por friccién es minima [5].

De los compuestos iniciales obtenidos por PVD, quizas el de mayor popularidad
en la industria, haya sido desde sus origenes el nitruro de titanio (TiN). Si bien
continua representando un porcentaje importante del total de los recubrimientos
PVD, su rendimiento ha sido mejorado en cierto nUmero de aplicaciones por otros
materiales como nitruros, carbonitruros y carburos que se han desarrollado como

nuevos compuestos con caracteristicas propias [12].

Las investigaciones actuales en el campo de los recubrimientos duros se centran
hacia el desarrollo de materiales con mejores propiedades, los llamados
superduros y ultraduros, que tienen aplicacion como barreras térmicas, de

difusion, antidesgaste y resistentes a la corrosion, como por ejemplo en los
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siguientes campos:
* Motores de combustién interna.
* Componentes y piezas que trabajen a altas temperaturas.
» Rodamientos de altas exigencias.
* Recubrimientos de herramientas para la conformacién metalica y del
plastico.
* Recubrimientos de herramientas de corte con arranque de viruta.
* Recubrimientos de valvulas, boquillas y componentes aeronauticos.

* Piezas de desgaste en maquinas y equipos.

En la figura 10 se muestran diferentes herramientas con recubrimientos duros

producidos por técnicas PVD.

Figura 10. Herramientas con una diversidad de recubrimientos duros crecidos por PVD,
por ejemplo: TiN, TiCN, TiCN - MP, TiAIN, AITiN, CrN, CBc y TIAICN.

1.11. TECNICAS DE DEPOSICION
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Actualmente existe una gran diversidad de métodos para la fabricacion de
peliculas delgadas basados en principios fisicos y quimicos. Estos se pueden
dividir en tres grandes grupos: deposicion en fase de vapor o plasma, métodos
guimicos o electroquimicos y tratamientos superficiales, ver figura 11. Muchos
grupos de investigacion estan usando técnicas de plasma para elaborar
recubrimientos como nitruros o carburos de metales de transiciéon entre otros. La
técnica de magnetron sputtering en particular, se estd implementando a nivel
industrial con gran éxito para la elaboracion de recubrimientos tales como TiN,
WC, DLC, WC/C; la compafiia alemana Balzers es lider a nivel mundial en la
elaboracion de estos recubrimientos.

TECNICAS DE
PREPARACION
CAPAS DELGADAS

FASE VAPOR SOLUCION TRAT. SUPERF.

SOL-GEL | |ELECTRGQUIII.|

| LASER | |Imp1antaci611
FISICAS QUIMICAS
(PVD) {CvD)
|
|Evaporaci6n| |5Pl.|TrER€ING| | HACES IONE5| .
‘ Sin plasma Con plasma
[Hm:l—:s MOLE(:| |ARCO, LASER |
APcvD,LPCVD| | (o g MwETC)

Figura 11. Clasificacién de las técnicas de fabricacion de peliculas delgadas.

Actualmente, dos de las principales técnicas de deposicion son PVD y CVD. En el
primer caso, el material que formara el recubrimiento se evapora y posteriormente

condensa en forma de una capa sobre el sustrato, mientras que en el segundo, los
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precursores que daran lugar al recubrimiento se absorben en la superficie del
sustrato y reaccionan dando como producto, el recubrimiento deseado.
Independientemente de la técnica utilizada, el proceso de deposicién se puede
dividir en tres etapas [14]:

» Etapa 1: Creacion de la fase gas mediante, por ejemplo, evaporacion o
bombardeo.

» Etapa 2: Transporte de las especies en fase de gas desde la fuente hacia el
sustrato. Durante dicho transporte, estas especies pueden ser ionizadas
creando un plasma.

 FEtapa 3: Condensacion sobre el sustrato de las especies gaseosas Yy
posterior nucleacion y crecimiento de la capa mediante, entre otros posibles
procesos de difusion. El proceso de nucleacion y crecimiento es muy
sensible al bombardeo de especies idnicas en cuanto a la microestructura,

composicion, impurezas y tensiones residuales resultantes.

El control de estas tres etapas determina la flexibilidad del proceso. En PVD las
tres etapas se pueden controlar independientemente, hecho que permite un mejor
control de la velocidad de deposicion y de la estructura y propiedades del
recubrimiento. En cuanto a CVD, todo el proceso tiene lugar sobre el sustrato y las
tres etapas no se pueden controlar separadamente, de modo que si se decide
establecer la temperatura del sustrato también queda fijada en consecuencia la

velocidad de deposicion, la estructura y as propiedades del recubrimiento [14].

1.11.1 PVD

Existen diferentes variantes del proceso de PVD pero estas se pueden dividir en

dos categorias generales, bombardeo y evaporacién, términos que se refieren al

mecanismo mediante el cual las especies solidas iniciales pasan a fase gas.
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Los recubrimientos obtenidos por PVD presentan un amplio rango de aplicaciones:
decoracion, recubrimientos tribomecanicos, peliculas superconductoras, etc. Por
otro lado, el espesor de los recubrimientos puede variar entre Angstrom y
milimetros. Metales, aleaciones, compuestos ceramicos y también algunos

materiales organicos pueden ser depositados por técnicas de PVD.

El PVD por arco catédico es una de las técnicas mas utilizadas para a deposicion
de recubrimientos basados en Ti. La transicion del componente metalico de la
fase solida a vapor se lleva a cabo por calentamiento de una fase de evaporacion.
Mediante un arco de alta energia se calienta el catodo y se genera un plasma
consistente en vapores metalicos altamente ionizados. Simultdneamente, se
introduce en la camara el gas reactivo que contiene los componentes no —
metalicos del recubrimiento (en este caso argon y metano). Durante el proceso de
deposicion, el sustrato recibe el bombardeo por una sola de sus caras, haciendo

gue se deposite el recubrimiento solo en un lado, uniformemente.

Una elevada velocidad de ionizacién conduce a una alta energia de deposicion y a
la formacion de una capa densa. Por el efecto del bombardeo idnico, los
recubrimientos depositados también exhiben un alto nivel de adhesion al sustrato.
Durante este proceso, los iones metalicos pueden penetrar la red del sustrato a
niveles de Angstrom, induciendo cierta rugosidad a nivel atbmico que puede ser la

responsable de la buena adherencia del recubrimiento al sustrato [16].

1.11.2 CVD

En el proceso de CVD, el elemento que se quiere depositar se introduce en forma
de compuesto junto con otros compuestos que daran, a su vez, los otros
elementos del recubrimiento. Una vez dentro de la camara de reaccion, las
moléculas difunden hacia el sustrato precalentado, se absorben en la superficie

del sustrato y reaccionan formando el recubrimiento. Los elementos que
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constituyen el gas pero que no forman parte del recubrimiento salen de la cAmara

como productos residuales [16].

1.12 PROCESO DE DEPOSICION POR PULVERIZACION CATODICA

(SPUTTERING)

El proceso de pulverizacién catédica o sputtering (ver figura 12), se lleva a cabo

cuando iones de alta energia inciden sobre la superficie de un solido, que suele

llamérsele blanco o target. Cuando estas particulas chocan contra la superficie del

target pueden ocurrir los siguientes fendmenos:

El ion puede ser reflejado. Este fendmeno es la base de la técnica
conocida como Espectroscopia de Dispersion de lones, que permite

caracterizar la superficie de un material.

El impacto del ion con el target puede causar el desprendimiento de un
electrén, llamado electron secundario.

El ion puede terminar incrustado en el target. Este fenOmeno se conoce
como implantacion i6nica y se usa ampliamente en la tecnologia de
semiconductores Yy circuitos integrados para dopar matrices de elementos
con impurezas especificas.

El impacto del ion puede ser responsable también de reordenamientos en

la estructura del material que constituye el target.

El impacto del ion puede generar una serie de colisiones sucesivas entre
atomos del target, produciendo la expulsion de uno de estos atomos. Este
proceso de expulsion es conocido como Pulverizacion Catodica o

Sputtering. Ver figura 13.
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Figura 13. Interacciones de iones con la superficie.

En el proceso de pulverizacion catddica, los atomos desprendidos del target, son
trasladados hacia un material receptor llamado sustrato. En el sustrato el material
recibido se organiza de acuerdo con sus propiedades cristalograficas y procesos
de difusion.

Tanto el target como el sustrato se encuentran en una cdmara que se somete a un
proceso de un vacio a una presién de 1x10° mbar, aproximadamente.
Posteriormente se introduce en la camara de vacio gas inerte, usualmente argon,

a una presion especifica. La accion de un campo eléctrico (sputtering DC), o de un
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voltaje alterno a frecuencias alrededor de 10 MHz (sputtering RF) acelera los
electrones, que colisionan con los &4tomos de argdn, convirtiendo a algunos de
ellos en iones de argbn y en mas electrones para producir una descarga.
Repitiendo este proceso una y otra vez es posible construir un recubrimiento de
muchas capas atémicas o moleculares del material del target sobre el sustrato. Un
recubrimiento tal que su espesor sea menor que 1um, es llamado pelicula delgada
[20].

1.12.1 MAGNETRON SPUTTERING R.F.

El sistema de Magnetron sputtering RF, es una variante de la técnica de
sputtering. Esta técnica utiliza un campo magnético con el propésito de hacer mas
eficiente el uso de los electrones y que se genere mas ionizacion. Los campos
magnéticos prolongan la permanencia de los electrones en el plasma y aumentan
la probabilidad de colisiones con los iones, manteniendo una gran corriente de

descarga e incrementando la tasa de deposicion por sputtering. [21]

La técnica de sputtering R.F. es utilizada para crecer peliculas a partir de un
blanco, que puede ser no metalico. Como se puede ver en la figura 12, emplea
una fuente de voltaje alterno (Generador de RF), a frecuencias alrededor de 10
MHz y proporciona la potencia necesaria para la ignicion y sostenimiento del
plasma generado en la camara de vacio. La frecuencia de 13.56 MHz ha sido
reservada para procesos de plasma, dada por la comisién federal de

comunicaciones [4,17].

Para transmitir la potencia generada por la fuente es necesario una red de acople
de impedancias. Este sistema permite transmitir potencia de forma correcta y sin
disipacion alguna, ademas protege el generador de R.F. La red esta compuesta
por capacitores variables e inductores que se ajustan de tal forma que su
impedancia sea igual a la de la carga, es decir que se produzca un acople de

impedancias.
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El blanco es bombardeado alternamente por iones y electrones presentes en la
atmosfera de la cdmara de vacio, provocandole desprendimiento de atomos que
posteriormente se depositan sobre el sustrato. La presencia de un sistema
Magnetron sputtering R.F. permite confinar los electrones cerca del target
incrementando la eficiencia de la ionizacién, también permite que el plasma sea
menos disperso de modo que los atomos pulverizados se encuentren en una
distribucion homogénea dentro de la camara de vacio, de esta manera el
crecimiento es mas eficiente, aumentando las velocidades de deposicion de 1 a 3
nm/min aproximadamente y reduciendo las presiones de operacion del sistema
(=lmTorr). Esto se logra con campos eléctricos y magnéticos que son

perpendiculares entre si. Existen magnetrones cilindricos, circulares y planares.

La aplicacion de campos magnéticos para mejorar la ionizacion data de 1936 [4],
pero su uso efectivo en sistemas de sputtering es mas reciente. Los magnetrones
son originalmente dispositivos valvula que amplificaban sefales de alta frecuencia,
pero el nombre también se aplica actualmente a sistemas de sputtering ya que

utiliza el mismo principio de campos eléctricos y magnéticos cruzados [17].

1.12.1.1 Nucleacion y crecimiento de la pelicula

La primera etapa es la creacion de nacleos que se forman a través de la superficie
del sustrato por difusion atomica superficial hasta crecer en islas lo
suficientemente grandes que se fusionan entre si, luego la pelicula empieza a
crecer verticalmente por la llegada de especies provenientes del plasma [20].
Dependiendo de las condiciones de crecimiento, hay tres estados de nucleacion y
crecimiento. Las peliculas que crecen capa por capa son conocidas como tipo
Frank-Van der Merwe (figura 14a), en la cual los atomos quedan adsorbidos en las
posiciones de llegada. Si la densidad de puntos de adsorcion es uniforme, los
ndcleos se extienden sobre toda la superficie en forma homogénea con la
formacion de una monocapa. El crecimiento continua de “monocapa en

monocapa” [20].
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Las peliculas crecientes por coalescencia de islas son conocidas como tipo
Volmer-Weber (figura 14b), este tipo ocurre cuando los &tomos eyectados son

unidos mas fuertemente entre ellos que con el substrato [20].
El dltimo, es una mezcla de los otros crecimientos y se llama Stranski-Krastanov

(figura 14c), en el cual, primero se forma una o varias monocapas y después se

continua en forma de islas sobre las primeras monocapas [20].

o [
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Figura 14. Modelos de: a) Frank Van der Merwe, b) Volmer-Weber y ¢) mixto de
Stranski-Kastranov [20].

En la mayoria de casos, las peliculas son formadas por coalescencia de islas.
Cuando estas islas crecen juntas se forman varios defectos y bordes de grano,
estos coalescen con orientaciones aleatorias que produciran una pelicula

policristalina.

1.13 CARBURO DE VANADIO

1.13.1. Vanadio
Vanadio, de simbolo V, es un elemento metélico blanco plateado de numero
atobmico 23. El vanadio es uno de los elementos de transicion del sistema

periodico. Fue descubierto en 1801, en México, por Andrés Manuel del Rio, pero
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se pensO que era una forma de cromo. En 1830 aproximadamente, el quimico

sueco Nils Gabriel Sefstrom lo reconocié como un nuevo elemento [4].

1.13.2. Propiedades y estado natural

El vanadio puede pulirse facilmente y es uno de los metales mas duros. Tiene un
punto de fusion de 1.890 <C, un punto de ebullicion de 3.380 €T y una densidad
relativa de 5,96. Su masa atomica es 50,941. El vanadio es soluble en acido
sulfarico y acido nitrico e insoluble en &cido clorhidrico, hidréxido de sodio y
alcohol diluidos. Forma varios Oxidos &cidos, siendo los mas importantes el
trioxido (V»203) verde oscuro, y el pentoxido (V.0s) anaranjado. Otros compuestos
importantes son el monosulfuro de vanadio, (VS), el trisulfuro de vanadio (V»S3), el
dicloruro de vanadio (VCI,), el tricloruro de vanadio (VCls), el dihidroxido de
vanadio, (V(OH),) y el acido metavanadico, (HVO3) [18].

El vanadio ocupa el lugar 19 en abundancia entre los elementos de la corteza
terrestre. Nunca se encuentra en estado puro, sino que existe combinado en
varios minerales, carbones y petroleos, sobre todo en los petrdleos de México y
Venezuela. Los mayores productores de vanadio son Estados Unidos, Rusia y la

Republica de Surafrica.

El carburo de vanadio utilizado en esta investigacion es una combinacion entre el
vanadio y el metano en una atmosfera de argén depositado sobre acero mediante
el proceso PVD. Dentro de los recubriemientos méas utilizados, este compuesto
posee una alta tasa de deposicion y muy buena dureza, dando como resultado un

buena acompafante para las herramientas de corte [18].
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Tabla 3. Recubrimientos mas comunes obtenidos por los procesos C.V.D. y P.V.D sus

propiedades fisicas

COMPUESTO COLOR COEF. DE Dureza Temp. De
FRICCION (GPa) Oxidacion (°C)
(V,Nb) C Gris- plata 0.3 39.5 600
VC Gris-Negro 0.5 26.5 450
TiC-TiN Dorado 0.5 38.8-25 400
TiC-TiCN Azul-Violeta 0.6 38.8-32 300
TiC-BC Gris oscuro 0.6 38-65 700

1.13.3. Propiedades De Los Carburos Metalicos

A lo largo de la historia no se ha profundizado mucho en el estudio de los carburos
de metales de transicion pese a la gran importancia que ha representado para el
desarrollo de la humanidad la fabricacion del acero. Para diversos metales de
transicion la insercion de atomos de Carbono, incluso en muy pequefia cantidad,
puede cambiar las propiedades del metal. Es el caso del acero en comparacion
con el hierro, en el que insertando una pequefa cantidad de carbono en su red
cristalina, hace que se comporte de forma mucho mas resistente quimica y

mecanicamente.

Los carburos de metales de transicion retienen en general las caracteristicas

tipicas de los metales. Se caracterizan por:
- Brillo metalico

- Gran dureza aunque fragilidad (poca plasticidad), presentando estructuras

cristalinas simples y regulares.
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- Altos puntos de fusion, lo que los convierte en compuestos refractarios.
- A altas temperaturas presentan una buena conductividad tanto térmica como
eléctrica, e incluso muchos de ellos adquieren maleabilidad.
- Muestran una resistencia alta al ataque quimico, por eso, en reacciones de
desulfuracién son importantes por su resistencia al ataque del azufre.
- Desde el punto de vista catalitico, su uso como catalizador presenta muchas
ventajas con respecto a los gases nobles debido a que presentan una mayor
actividad y, a diferencia de éstos ultimos, no se envenenan por elementos como el

S o el C. Son superconductores aunque a temperaturas cercanas al cero absoluto.

1.13.4. Carburo De Vanadio

El Carburo de vanadio, VC, es un material cerdmico extremadamente duro,
resistente al tratamiento térmico. Es utilizado comercialmente en brocas,
herramientas de corte. Tiene la apariencia de polvo gris metalico con estructura

cristalina cubica.

El carburo de vanadio es quimicamente estable y tiene excelentes propiedades a
alta temperatura (ver tabla 4). Puede ser utilizado como aditivo para el carburo de
tungsteno para ajustar los cristales de carburo mejorando sus propiedades. Se
puede formar en la orientacion (111), si estan formados por RF Magnetron
Sputtering. A pesar de que el carburo de vanadio es termodindmicamente estable,
la fase V,C es la energia favorable a existir a temperaturas alrededor de de 900 °
C. la figura 15 muestra la estructura cristalina del carburo de vanadio que es
cubica tipo NaCl [19].
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Tabla 4. Constantes Fisicas y propiedades del Carburo de Vanadio

Nombre Quimico

Carburo de Vanadio

Formula Quimica

VC (VCO0.88 by x-ray)

Descripcion General

Quimicamente Estable

Masa Molecular(g/mol)

62.95

Pureza tipica quimica

posible

99% y 99.5%

Tipicas granulaciones

325 por malla fina

posibles
Densidad (g/cm3) 5.81
Color Gris plata
Punto de Fusion 2800 °C
Estado Fisico Polvo Negro
Punto de ebullicién 3900 °C
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Figura 15 . Estructura cristalina tipo NaCl con orientacion poliédrica del VC
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CAPITULO 2

FABRICACION DE LOS RECUBRIMIENTOS DE CARBURO DE VAN ADIO
MEDIANTE LA TECNICA DE MAGNETRON SPUTTERING RF

En el momento existe una gran diversidad de métodos para la fabricacion de
peliculas delgadas basados en principios fisicos y quimicos. Estos se pueden
dividir en tres grandes grupos: deposicion en fase de vapor o plasma, métodos
guimicos o electroquimicos y tratamientos superficiales. Muchos grupos de
investigacion estan usando técnicas de plasma para elaborar recubrimientos como
nitruros o carburos de metales de transicion entre otros. La técnica de magnetron
sputtering en particular, se estd implementando a nivel industrial con gran éxito
para la elaboracion de recubrimientos tales como TiN, WC, DLC, WC/C; la
compafia alemana Balzers es lider a nivel mundial en la elaboracién de estos

recubrimientos.

La técnica de magnetrén sputtering no es contaminante, produce recubrimientos
de alta calidad y homogeneidad, sus pardmetros son de facil control y los

recubrimientos pueden ser reproducibles facilmente.
Por lo dicho anteriormente, para la elaboracion de los recubrimientos se escogio la

técnica de magnetrén sputtering. En este capitulo se expondra el modo de

fabricaciéon de los recubrimientos de carburo de vanadio.
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2.1 CRECIMIENTO DE PELICULAS DELGADAS DE CARBURO DE VANDIO
SOBRE ACERO M2 AISI

Las tasas de crecimiento de los recubrimientos duros y en general de las peliculas
delgadas es un parametro muy importante que debe ser controlado al momento
del depdsito utilizando ésta técnica. Este es un parametro que si se controla
adecuadamente puede minimizar costos de procesamiento. Con la idea de
conocer aproximadamente la tasa de crecimiento de los recubrimientos, se
crecieron algunas peliculas de carburo de vanadio sobre vidrio, encontrando
algunos pardmetros adecuados para su posterior crecimiento sobre el acero M2
AISI que es el centro del estudio de este proyecto. Para este propésito se vario
flujo de gases de argdn y metano para ajustar una presion total en la camara de
sputtering, potencia del plasma, temperatura del sustrato durante el crecimiento,
ademas el tiempo de crecimiento total. Los recubrimientos elaborados sobre los
sustratos de vidrio nos permitieron escoger unos parametros aproximados para la

posterior elaboracion de los recubrimientos sobre acero.

El acero empleado en esta investigacion, M2 AISI es un acero importado tipo
herramienta, templado y revenido a 60 Rockwell C; se describié en el capitulo
anterior dentro de los aceros rapidos para la fabricacion de herramientas de corte,

a continuacion se describen algunas propiedades importantes a tener en cuenta:

Tabla 5. Caracteristicas del acero M2 (AISI).

Densidad (g /cm®) 8.1
Moédulo de Elasticidad  (10° N / mm?) 217.0
Conductividad Térmica (W / m °C) 19.0
Resistencia Eléctrica Especifica  (Qmm?/ m) 0.54
Calor Especifico (J/g°C) 0.46
Dilatacién a 100 °C (10°m / m °C) 11.5
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Los recubrimientos de carburo de vanadio VC fueron depositados sobre los
sustratos de acero por medio de la técnica de Deposicion Fisica de Vapor PVD en

un Magnetrén Sputtering Reactivo RF de Balzers — Elay.

La primera parte del proceso consiste en el pulido y la limpieza de los sustratos

gue son los materiales Bases sobre los cuale se va a depositar el recubrimiento.

2.1.1. Pulido y limpieza de los sustratos.

Los sustratos del acero M2 fueron escogidos por su amplio margen de utilizacion
en gran numero de piezas industriales que son sometidas a todo tipo de desgaste
y esfuerzo mecénico. Se deseaba saber codmo es el comportamiento de las
propiedades mecanicas y tribologicas de los recubrimientos de VC, crecidos sobre

este acero.

Los sustratos utilizados son discos de 2,5 cm de diametro por 2,5 mm de espesor.
Inicialmente se sometieron a un proceso de pulido tipo espejo manual, pasando
por lijas de agua de diferentes calibres, desde un grano grueso ( ref. 400) hasta un
grano muy fino ( ref . 200) donde se trata de dejar la superficie del acero lo mas
pulida y uniforme posible para no tener inconvenientes en la etapa de deposicion
del recubrimiento. Por ultimo, se pasa por un pafio especial que se remoja con un
suspension de alimina en polvo de 0,5 um de tamafio de grano mezclada con
agua, esto se muestra en las figuras 16 A y B . Todos los pasos anteriores son
desarrollados con el fin de eliminar todo tipo de impurezas y oxidos, ademas de
crear una superficie uniforme para que haya una buena adherencia del

recubrimiento al sustrato. (ver figura 18).

La etapa de la limpieza se realiza antes de hacer el respectivo crecimiento de los

recubrimientos, para ello cada sustrato se sumerge en una solucion de acido
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clorhidrico al 10% durante 5 minutos y finalmente los aceros se limpian
ultras6nicamente en acetona y alcohol para asegurar la 6ptima adhesién a la

capa.

Pulido fino

Figura 16. Muestra de los pasos para pulido de aceros. A) Pulido fino B) Pulidora de disco
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Figura 17. Muestra de los aceros pulidos

2.1.2 Etapa de crecimiento de VC por Sputtering RF.

Las peliculas delgadas de VC se fabricaron mediante la técnica Magnetron
Sputtering R.F. Para esto se utilizd un equipo Balzers BAE 250 perteneciente al
laboratorio de Fisica de Bajas Temperaturas Edgar Holguin de la Universidad del
cauca (Figura 18). Este equipo cuenta con una camara de vacio de acero en
forma de campana, que es donde ocurre todo el proceso de fabricacion. Es
indispensable que la camara durante todo este tiempo se encuentre en alto vacio.
La presion de vacio se alcanza con una conexion en serie de dos bombas: una
mecéanica que maneja una presién base de trabajo de 8x102 mbar y otra
turbomolecular que maneja una presion base de trabajo de 1x10™ mbar (ver figura

19). El tiempo para lograr el vacio en la camara es de una hora aproximadamente.

En todos los experimentos se depositdé una capa semilla de vanadio puro para
mejorar la adhesion del recubrimiento al substrato. Esta capa se hace a una
potencia del blanco de 55W, flujo de Argén de 5.0 sccm, temperatura de 450°C,

por 15 minutos.
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Figura 18. Magnetrén Sputtering R.F.

El proceso comienza ubicando el sustrato en el porta sustrato, enseguida el horno
es asegurado mediante tornillos dejando inmavil totalmente el sustrato de manera
que todo el efecto del proceso quede uniforme sobre él. Luego, la camara se
cierra y se pone en funcionamiento la bomba mecanica dejando que llegue a su
presién base de trabajo (8 x 102 mbar) y se enciende la bomba turbomolecular,
monitoreando en todos los casos el valor de las presiones obtenidos por el
mandmetro Pirani a través de su lector (figura 20). Una vez se alcanza la presion
aproximada de 9 x 10 mbar se enciende la fuente de corriente que le permite al
horno incrementar su temperatura hasta lo requerido. Seguidamente se espera

que la presién base en la camara alcance los 10 mbar.

59



2008/07/28

Figura 19. Camara de vacio

Para comenzar el proceso de crecimiento de los recubrimientos se introduce

inicialmente argén hasta establecer una presién aproximada de 102 mbar.

Figura 20. Mandmetro

Con esta presion de argon se procede a encender el plasma (figura 21a y 21b)
mediante la fuente de radiofrecuencia (figura 22) (generador Advanced Energy)
ajustando una potencia de 50 W. Con estas condiciones se realiza un pre-

sputtering del blanco para limpiar sus impurezas superficiales.
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Para el crecimiento de los recubrimientos se utiliz6 un rango de potencia del

plasma de 50 a 55 W, suficiente para todo el proceso de crecimiento.

2008/07/28

Figura 21a. Plasma de Argén

2008/07/28

Figura 21b. Plasma de argbn + metano
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RFX600A

Seandby

Figura 22. Generador de Radiofrecuencia

2.1.3 Medidor de flujo de gas

La figura 23a muestra la fuente de poder con un set point de los controladores de
flujo marca mks Type 247 para la inyeccion de Argon, Nitrogeno, Metano y
Oxigeno, controlados por un lector de cuatro canales MKS 247D con rango de 0.1
a 100sccm. y la figura 23b muestra los controladores usados para ingresar de
manera fija y constante los dos gases utilizados (metano y argén), el flujo de cada
gas es mostrado en sccm (estandar cubic centemeters minute) en un display
ubicado en la fuente de poder, cada canal cuenta con un sintonizador que permite
seleccionar la cantidad de flujo deseado para cada gas (Set Point) y tiene un
determinado rango de trabajo, para el argén es de 0 a 100 sccm y para el metano

es de 0 a 20 sccm [5].
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Figura 23b . Controladores de flujo de gas

Los controladores de flujo deben ser calibrados porque cada gas que sea

introducido en la cAmara de vacio maneja un rango de operacion de flujo diferente,

gue se maneja a través de un potencidmetro ubicado en la parte de atras del set

point de acuerdo al manual con el siguiente factor de escalamiento:

Factor de control de escalamiento = Factor de Gauge  * Factor de Correccion
del gas

Donde, el factor de Gauge, es el factor que determina el rango de trabajo de cada

fluxébmetro.
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El factor de correccion viene dado de la siguiente forma:
(0.3106) (5)

O T )

Donde:

GCFy - Factor de correccion del gas

0.3106_ (densidad estandar del nitrogeno) (calor especifico del nitrdgeno)

S = Factor de correccion estructural, igual a:
» 1.030 para gases monoatomicos
e para gases diatdbmicos
* 0.941 para gases triatbmicos

e 0.880 para gases poliatbmicos

Para este caso:
* Arg6n =1.030, metano = 0.880
* dx = densidad estandar del gas, en g/l (a 0°c y 760 mm Hg)

» cpx = calor especifico del gas, en cal/g°C

Los valores especificos de factor de conversion para cada gas utilizado se pueden

ver en la tabla 6.

Teniendo en cuenta los valores de las tablas para la densidad y el calor especifico,

el factor de correccion para el metano es 0.72 y para el argén 1.39. Con estos

datos, se calibran adecuadamente los potenciometros para asi obtener el flujo de

gas necesario.

2.1.4 Horno calefactor del sputtering

El horno de la figura 24 alcanza temperaturas hasta de 1000°C y para calentarlo

es necesario suministrarle corriente, esto se hace por dos de los cuatro terminales
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gue posee y las otras dos son las que suministran el voltaje necesario para que

alcance el rango de temperatura deseado, en este caso 450°C.

Tabla 7. Factor de conversion de algunos gases involucrados en el proceso.

CALOR
GAS SIMBOLO ESPECIFICO DENSIDAD FACTOR DE
(Callg<C) (9/l a 0T) CONVERSION
Aire 0.240 1.293 1.00
Amoniaco NHs 0.492 0.760 0.73
Argén Ar 0.1244 1.782 1.39
Bromo Brs 0.0539 7.130 0.81
Di6xido de carbono CcoO, 0.2016 1.964 0.70
Monéxido de carbono CO 0.488 1.250 1.00
Cloro CL, 0.1144 3.163 0.86
Hidrogeno H, 3.419 0.0899
Metano CH, 0.5328 0.715 0.72

Figura 24. Horno calefactor

2.1.5 Parametros de crecimiento
Los parametros de crecimiento de los recubrimientos de carburo de vanadio sobre
aceros M2 AISI fueron encontrados mediante el andlisis de diferentes articulos

65



encontrados en bases de datos cientificas y llevadas a la experimentacion

mediante pruebas realizadas en el Magnetron Sputtering RF.

La primera parte de la investigacion, consistié en la recopilacion de diferentes
articulos cientificos relacionados con peliculas delgadas de carburo de vanadio
obtenidas mediante Sputtering que se hicieran a partir de una mezcla de argén y
metano en la cdmara de vacio al bombardear un target de vanadio. Debido a la
poca literatura encontrada acerca del tema, se encontraron varios parametros
posibles para la investigacion en donde se relacionaban diferentes formas de
obtencion de carburo de vanadio. Después de sacar una lista de posibilidades, se
pudo hacer una serie de pruebas sobre vidrio que ayudaron a comprobar que los
parametros de crecimiento dentro de la camara de vacié del Sputtering
correspondian a una capa delgada obtenida por la mezcla de los gases y el
bombardeo al blanco, se dejaron aleatoriamente parametros como presion de
argoén, potencia del blanco, temperatura del sustrato, tiempo de crecimiento y
distancia entre el target y el sustrato como pardmetros fijos durante todo el
crecimiento y se varié unicamente el flujo de entrada del gas metano en la cAmara
de vacio para ver la influencia ejercia este pardmetro sobre la estructura cristalina

de los recubrimientos.

Antes del crecimiento de los recubrimientos se realizé un pre-vacio en la camara
con argén de 10™ mbar para evaporar cualquier impureza remanente, inicialmente
se crecieron peliculas delgadas de carburo de vanadio sobre vidrio, estableciendo
los pardmetros mostrados en la tabla 8, los cuales se mantuvieron iguales para el
crecimiento de peliculas delgadas sobre acero incrementando Unicamente la
temperatura del sustrato para lograr una mayor adherencia sin sobrepasar los

500 en donde es posible que cambien las propiedad es estructurales del acero.
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Tabla 8. Parametros de crecimiento de peliculas delgadas de VC

PARAMETRO VALOR

Target Vanadio metalico de 10 cm de diametro por

0.5 cm de espesor pureza del 99.99%.

Presion de Argén en la camara 8.5 x 10 *mbar
Presion de Metano en la cAmara 0 mbar / 0.5 mbar
Potencia del blanco 55 watts
Distancia substrato - Target 4 cm
Tiempo estimado de crecimiento 2 horas, 15 min.
Temperatura del sustrato 450°C

Para asegurar la adherencia del recubrimiento al sustrato debido a la poca
afinidad existente en entre ElI VC y el acero. Se cre6 una capa intermedia llamada
Buffer layer unicamente de vanadio, la cual se realiz6 en un tiempo estimado de
crecimiento de 15 minutos. Figura 25.

2h

VC

15 min

Figura 25. Sistema sustrato recubrimiento con interfaz de vanadio

Para evaluar las caracteristicas estructurales, mecanicas Yy tribologicas, se vario6 el
flujo de metano CH, se desde 0.5 a 3.0 sccm en la mezcla de Ar/CHj,. Estos flujos
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de metano establecen un porcentaje de metano de 0% a 66.6%. Las condiciones
de flujo de metano, presion total en la cAmara y porcentaje de argén y metano se
pueden ver en la tabla 9.

Los recubrimientos de carburo de vanadio crecidos sobre acero M2 AlSI,
presentaron un espesor aproximado de 1 um para las condiciones escogidas de

crecimiento.

Tabla 9. Parametros utilizados en la fabricacién de peliculas delgadas de VC

Flujo de metano Presion total en Porcentaje de Porcentaje de
(sccm) la camara metano en la argénen la
(mbar) camara (%) camara (%)
0 8.5x107 0 100
0.5 9.0x10° 5.5 94.5
1 9.5x107 5.5 94.5
1.5 1x107 15 85
2 1.5x10” 43.3 66.7
25 2x107 49.5 50.5
3 2.5 x107 66.6 34
REFERENCIAS.
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CAPITULO 3

CARACTERIZACION ESTRUCTURAL Y TRIBOLOGICA

En este capitulo, se hace un resumen sobre las diferentes técnicas de
caracterizacion mecanica, tribologica y estructural realizadas sobre los aceros con
diferentes concentraciones de metano para la obtencion de recubrimientos duros
de carburo de vanadio, con el fin de analizar los resultados a partir del flujo de
metano introducido dentro de la cAmara de vacio para concluir cual es la mejor

alternativa en este proceso especifico.

3.1 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL

3.1.1 Difraccion de rayos X

Los rayos-X son una forma de radiacion electromagnética de elevada energia y
pequefa longitud de onda del orden de los espacios interatobmicos de los sélidos.
Cuando un haz de rayos-X incide en un material sélido, parte de este haz se
dispersa en todas direcciones a causa de los electrones asociados a los atomos o
iones que encuentra en el trayecto, pero el resto del haz puede dar lugar al
fendmeno de difraccion, que tiene lugar si existe una disposicion ordenada de
atomos y si se cumplen las condiciones que vienen dadas por la Ley de Bragg
gue relaciona la longitud de onda de los rayos-X y la distancia interatomica, con el
angulo de incidencia del haz difractado. Si no se cumple la ley de Bragg, la

interferencia es de naturaleza no constructiva y el campo del haz difractado es de
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muy baja intensidad [1]. De acuerdo a la figura 26, la ley de Bragg de interferencia

constructiva se escribe:

nA =2dSenf

1 Haz imcodente Haz difractade 1’

3
o
J

s

-GG @@ 0@

Figura 26. Difraccion de rayos X en los planos cristalinos de un sélido

Para los analisis de patrones de difraccion de rayos X de los recubrimientos de
VC, se utilizdé un equipo X'Pert Pro de PANalytical (2005) (figura 27), que trabaja
con una longitud de onda A iguala a 0.154056 nm, perteneciente al grupo de
ingenieria mecanica de la Universidad Nacional de Medellin con detector

X Celerator (velocidad de adquisicion de datos muy alta).

Este equipo maneja un hibrido primario que genera un haz paralelo que es ideal
para estudiar muestras en angulo rasante (capas delgadas) y muestras con
superficies irregulares (no planas) en reflexién. Segun el dngulo de ataque (y el
coeficiente de absorcién de la muestra) se pueden realizar difractogramas a
diferentes profundidades de la capa [2]. El equipo realiza la identificacion de
fases cristalinas mediante comparacién de los difractogramas con la base de
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datos PDF Powder Diffraction File, realizando un analisis cuantitativo de fases
cristalinas por el por el método de Rietveld.

Esta es una técnica ampliamente aplicada para la caracterizacion de materiales
cristalinos. El método ha sido tradicionalmente usado para andlisis cualitativo,
cuantitativo de fases y para la determinacion de la estructura cristalina. En afios
recientes sus aplicaciones han sido extendidas a la determinacion de

imperfecciones en la estructura y medidas de stress residual.

2008/08/22

|

2008/08/22

(b)
Figura 27. (a) y (b) Equipo X'Pert Pro de PANalytical (2005), utilizado en los analisis de
Difraccién de Rayos X
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El método de Rietveld consiste en ajustar tedricamente los parametros
estructurales o parametros de red, deslizamientos atébmicos, anisotropia, tensiones
de la red, etc., asi como experimentales, que dependen de las condiciones de
experimentacion, al perfil completo del difractograma en polvo suponiendo que el
difractograma es la suma de un numero de reflexiones de Bragg centradas en sus
posiciones angulares respectivas. Luego los parametros escogidos van siendo
ajustados en un proceso iterativo hasta que se alcanza una condicion de
convergencia con los valores de las intensidades experimentales y el modelo
tedrico. En la determinacion de la estructura cristalina el método de Rietveld juega
un papel importante debido a su capacidad de determinar con mayor precision los
parametros cristalinos de la muestra. Ademas permite hacer un analisis intensivo

de de capas delgadas.

Factores que influyen en la intensidad de los picos de difraccion

Se pueden distinguir cuatro categorias de factores que contribuyen a las

intensidades de los picos de un difractograma, ellas son:

1) Factores estructurales. comprenden el factor de dispersion atomica, el
factor de estructura, polarizacion, multiplicidad y temperatura.

2) Factores instrumentales. Comprenden la intensidad del haz de rayos X
proveniente de la fuente, la eficiencia del difractometro, el ancho de la
rendija para los rayos dispersados y la divergencia axial permitida.

3) Factores de la muestra. Comprenden la absorcién, el tamafio de los
cristalitos, el grado de cristalizacion y la orientacion de los cristalitos.

4) Factores en la medida. Son el método para la medida del &rea de los picos,
el método en la obtencion del fondo, consideracion de los picos producidos

por la radiacion Ka2 y el grado de suavizado empleado [9].
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En la figura 28 se observa un ejemplo de como se toman las funciones de los

picos de difraccién en las muestras y los métodos de normalizacion aplicados.

Fauziana

Pzeudoioigh

Lorentziana

Funcian peril

‘495 49 s0 0 s0z 0 &04

Angulo de difraccion 26°

Figura 28 . Funciones perfil normalizadas centradas en
26k = 50°

3.1.2. Microscopia de fuerza atomica (A.F.M.)

La Microscopia de Fuerzas Atdmicas (AFM) permite visualizar los materiales y
muchas de sus propiedades con una extraordinaria resolucion espacial. Su
funcionamiento se basa en la deteccion de las mindsculas fuerzas atdmicas o
moleculares de interaccion entre una punta y la superficie del material a estudiar.
Explicado de forma sencilla, se trata de una aguja mindscula (apenas 5
nanémetros) que va recorriendo a cierta distancia la superficie de un material y

midiendo la fuerza de los atomos del material.
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El Microscopio de Fuerza Atémica (MFA) es un instrumento mecano-6ptico capaz
de detectar fuerzas del orden de los nanonewton. Al analizar una muestra, se
registra continuamente la altura sobre la superficie de una sonda o punta cristalina
de forma piramidal. La sonda va acoplada a un liston microscépico, muy sensible

al efecto de las fuerzas, de so6lo unos 200 ym de longitud.

El microscopio de MFA, puede realizar dos tipos de medidas: imagen y fuerza. En
la modalidad de imagen, la superficie es barrida en el plano de la superficie por la
punta. Durante el barrido la fuerza interatomica entre los atomos de la punta y los
atomos en la superficie de la muestra, provoca una flexion del liston. Esta flexion
es registrada por un sensor adecuado (normalmente balanza o6ptica) y la sefial
obtenida se introduce en un circuito o lazo de realimentacion. La fuerza
interatOmica se puede detectar cuando la punta estd muy préxima a la superficie
de la muestra. En medidas de fuerza la punta se hace oscilar verticalmente
mientras se registra la flexion del liston. Las medidas de fuerza son Utiles en
estudios de fuerzas de adhesion y permiten estudiar a nivel de una sola molécula
interacciones especificas entre moléculas (ej: interaccion antigeno-anticuerpo,
interaccion entre hebras complementarias de ADN) o interacciones estructurales
de las biomoléculas (plegado de proteinas) asi como caracterizar la elasticidad de
polimeros. También es util en estudios de indentacion de materiales blandos
(polimeros) que permitan caracterizar propiedades elasticas de la muestra como el

modulo de elasticidad o visco elasticas [3].

Se utilizé un microscopio de Fuerza atomica del Laboratorio del grupo de peliculas
delgadas y Recubrimientos Duros de la Universidad del Valle, que realiza una
adquisicion de datos a través de un software llamado Scanning Probe Imagen
Processor (SPIP), el cual brinda la opcion de ver las imagenes en modo
tridimensional y a partir de ellas determinar caracteristicas de fuerza interatomica
y coeficiente de rugosidad, dureza y hacer un analisis de tamafio de grano, entre

otros.
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3.2 CARACTERIZACION TRIBOLOGICA
3.2.1. Desgaste y coeficiente de friccion

La friccion se define como la resistencia al movimiento que es experimentada
durante el deslizamiento, cuando un cuerpo se mueve tangencialmente sobre otro
con el cual esta en contacto. La fuerza tangencial resistiva que actda en una forma
directamente opuesta a la direccidon de movimiento, es llamada fuerza de friccion

F, ver figura 29.
W

Fe MOVIMIENTO

& —

Figura 29. llustracién del movimiento de un objeto y la direccion del movimiento de la

fuerza de Friccion.

Si dos cuerpos se colocan en contacto, el valor de la fuerza tangencial que es
requerido para iniciar el movimiento es la fuerza de friccion estatica Fs. La fuerza
tangencial requerida para mantener el movimiento relativo es conocida como la
fuerza de friccion cinética o dinamica, Fk. Se ha observado experimentalmente que
la fuerza de friccion estatica es mayor o igual a la fuerza de friccion cinética. La

friccibn no es una propiedad del material, es una respuesta del sistema [1].

Para la obtencion del coeficiente de friccion se utilizan diferentes mecanismos de
caracterizacion, todos ellos basados en la aplicacion de una carga normal sobre
una superficie en movimiento con el fin de desgastar la superficie del sustrato,

midiendo la fuerza tangencial de friccion.
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El método Pin en disco (PIN-ON-DISK) es uno entre los varios que existen para la
determinacion de este parametro de desgaste. Para la prueba de desgaste con
este método se necesitan dos probetas. La primera es un pin cuyo tamafio es
muy reducido, el cual es posicionado perpendicularmente a la pieza que
usualmente es un disco circular. La maquina de pruebas causa que el pin o el
disco giren entre si; como consecuencia de ello, se forma un camino de desgaste
en el disco. El plano del disco puede ser orientado vertical u horizontalmente. Los
resultados de desgaste pueden diferir segun la orientaciéon del disco.

La probeta en forma de pin se presiona sobre el disco con una carga especifica, y
dicha probeta se encuentra sujeta a un dispositivo posicionador con contrapesos.
Los reportes de desgaste se realizan en términos de pérdida de volumen en
milimetros cubicos. La pérdida de masa por desgaste se puede convertir en

pérdida de volumen mediante la utilizacion de adecuados valores de densidad.

En términos generales, el equipo consiste en un posicionador de un pin esférico
sobre un disco, el cual gira por la accion de un motor a unas determinadas
revoluciones por minuto RPM. El pin se encuentra localizado a un radio R del

centro del disco.

Se requiere de un motor con velocidad variable, capaz de mantener la velocidad
seleccionada constante , ademas, debe estar montado de tal manera que las
vibraciones no afecten las pruebas. Las velocidades de rotacion pueden ser de 60
a 600 rpm, por lo cual la maquina debe estar equipada con un contador de
revoluciones. La balanza utilizada para medir la pérdida de masa en las probetas
debera tener una sensibilidad de por lo menos 0.1 mg. Este método puede
aplicarse a una gran variedad de materiales. El Unico requisito es que las probetas
tengan dimensiones especificas para que puedan resistir las cargas aplicadas
durante el ensayo. Los materiales a ser probados deberan tener una detallada

descripcion en cuanto a dimensiones, acabado superficial, tipo de material, forma,
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composicién, microestructura, tratamientos térmicos y dureza. La probeta pin
tipicamente es un cilindro y el acabado superficial debera presentar un buen
pulido.

PARAMETROS DEL ENSAYO:

- Carga: Valores de la fuerza de contacto en Newtons.

- Velocidad: La velocidad relativa entre las superficies de deslizamiento en
m/s.

- Distancia: La distancia acumulada de deslizamiento en m.

. Temperatura: La temperatura en las dos probetas en cercania a la
superficie de contacto.

+ Atmoésfera: La atmésfera (aire del laboratorio, humedad relativa, argoén,

lubricante, etc.) alrededor de la superficie de contacto.

En esta investigacion el desgaste de los diferentes recubrimientos se midié con
una prueba en punta sobre una superficie giratoria “pin on disk” con un
MICROTEST MT10 perteneciente al grupo de Ingenieria de Materiales de la

Universidad Auténoma de Occidente en la ciudad de Cali (figura 30).
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Figura 30. (a) y (b). MICROTEST MT10, (c) Par triboldgico y huellas de desgaste.

Para realizar el procedimiento, primero se hace la limpieza que se describi6 en el
capitulo anterior, de cada probeta. Se pesan y se miden las probetas. Se inserta el
disco en el dispositivo de sujecion, de tal manera que el disco se encuentre
perpendicular al eje de rotacién, luego se inserta la probeta de pin en su
dispositivo de sujecion, de tal manera que quede perpendicular al disco, y asi se

tenga el mejor contacto.

Se aplica la carga apropiada al pin, de acuerdo con las condiciones de desgaste

gue se quieren medir. Se prende el motor y se ajusta la velocidad (rpm) hasta el
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valor deseado. Se inicia el ensayo con las probetas en contacto sometidas a
carga. La prueba se detendr4d cuando se hayan completado el nimero de
revoluciones programadas o el tiempo establecido sin interrumpir el proceso, luego
se extraen las probetas y se limpian de cualquier particula y esquirlas presentes,
observando la presencia de protuberancias, desplazamientos de metal,
decoloracion, microfracturas o anomalias superficiales y se pesan nuevamente las

probetas.

En el equipo de la figura 30, la muestra es colocada sobre el disco giratorio y
sujeta por un portamuestras que gira a velocidad constante, el contra cuerpo en
este caso, es una bola de acero al cromo de 6 mm de diametro y peso 5.8155 g,
gue esta fija sobre un portamuestras en la parte superior del equipo y describe un

circulo de didmetro fijo (figuras 30 c).

La bola de acero al cromo, hace el recorrido las veces que se establezca
necesario, desde 1 vuelta hasta 10000 vueltas con una carga de 0 a 10 Newtons.
En este caso se hizo un recorrido de 1000 vueltas por cada acero con una carga
de 5 N. A lo largo del ensayo, la carga normal y la velocidad se mantienen
constantes, mientras que la fuerza tangencial de friccion se mide constantemente
con un sensor y se registra a lo largo del tiempo y de las multiples vueltas. El

ensayo se hizo a temperatura ambiente.

Para cada ensayo sobre los diferentes recubrimientos, fue necesario cambiar la
bola de acero al cromo debido a su desgaste y se pesd cada elemento (bola,
portamuestras y acero) antes y después de las pruebas. Cabe aclarar que las
bolas de acero al cromo que hacen parte de este ensayo, no son las Unicas que se
pueden utilizar, pueden variar de acuerdo con las posibilidades y necesidades de

medidas pudiendo ser ceramicos (Al,O3), aceros, metales o cermets (WC-Co).
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El registro de la fuerza de friccion se efectia mediante un software manejado por
el equipo, el cuél mide el coeficiente de friccion a lo largo del tiempo mediante un
sensor que mide el desplazamiento, calculando el coeficiente de friccibn mediante
la fuerza de friccidon divididiendola por la carga normal aplicada. Estos datos se

registran durante todo el ensayo.

Durante el deslizamiento sin lubricacion, ocurren transiciones en los mecanismos
de friccion y ocurren cambios en las condiciones de acoplamiento de las
superficies. En este proceso se realiza una primera etapa que es la etapa de
ajuste inicial donde el coeficiente de friccion varia ampliamente, bien creciendo o
disminuyendo. En esta etapa pueden ocurrir distintos fenomenos: que las
asperezas sean desgastadas para que haya un mejor acople del sistema y/o que
se desgasten las peliculas superficiales iniciales (0xidos, contaminantes, etc.).
Después de esta etapa de ajuste inicial se estabiliza el proceso y el coeficiente de
friccion. Durante la segunda etapa el coeficiente de friccion se mantiene estable y
se considera como el coeficiente de friccion del par ensayado y partiendo de tener
cambios abruptos debido a que la superficie es lisa, teniendo un estado de

transicion hasta que pueda volver a estabilizarse.
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3.2.2. Medida de adhesion

Scratch test

Este ensayo consiste basicamente en rayar la muestra con un indentador de
geometria Rockwell C (indentador cénico de angulo apical 120° con radio de
200um), mientras la muestra o el indentador se desplaza en una direccion,
manteniendo en todo momento la punta del indentador en contacto con la
muestra. Este rayado puede realizarse a carga constante durante toda una raya y
aumentando la carga en rayas sucesivas 0 se puede hacer aumentando la carga
progresivamente en una Unica raya. La carga aplicada W es aumentada hasta que
el surco de deformacion en el sustrato causa tensiones que resultan en fallas de la
capa. La carga mas pequefia a la cual el recubrimiento es dafiado por falla
adhesiva o cohesiva es llamada carga critica (Lc) y es determinada por emision
acustica, por un cambio en el coeficiente de friccion o por el perfil de penetracion
y se debe constatar por microscopia optica o electronica. La definicion de falla en
este caso puede ser el inicio de agrietamiento alrededor del indentador,
desprendimiento de la pelicula, o la produccién de un canal en el cual todo el

recubrimiento ha sido removido [3].

El tipo de falla del recubrimiento depende en alguna medida de la ductilidad de la
pelicula y del sustrato. La figura 31a muestra un esquema de la forma como se
realiza una prueba de rayado. En la figura 31b se puede observar una grafica
tipica del coeficiente de friccion vs. Carga aplicada. A cargas pequefias el
coeficiente de friccion corresponde al del recubrimiento y en la medida en que se
aumenta la carga, la friccibn empieza a aumentar por generacion de fallas en el
recubrimiento. Generalmente, para recubrimientos delgados duros, aparecen
microgrietas en la pelicula durante el rayado antes de la falla de adhesion final. El
punto sefialado como carga critica menor corresponde a la carga minima a la cual

ocurre la primera grieta. El punto en el que se indica la carga critica mayor
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corresponde a la carga a la cual ocurre el desprendimiento completo del

recubrimiento [5].

La carga critica sera, en general, funcion de una serie de parametros que se
clasifican en dos grupos: intrinsecos (radio de la punta del indentador, velocidad
de rayado, tasa de carga, desgaste del diamante) y extrinsecos (propiedades del
substrato, propiedades de la capa, coeficiente de friccidén y fuerza de friccién entre

la punta del indentador y la capa, condiciones de la superficie de la capa) [2].

CARGA
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friccion en funcién de la carga aplicada.

El ensayo de rayado (Scratch Test), se hizo en un equipo de marca MICROTEST
MTR2 (Figura 32), utilizando un indentador tipo Rockwell C de 200um de radio,
carga variable de 0 a 60N, velocidad de aplicacion de la carga: 1N / s, distancia:
6mm y velocidad de desplazamiento: 4.5mm / min. El software del equipo genera
una gréafica de coeficiente de friccion (u) vs. Carga o Distancia, la cual es utilizada
para calcular la carga critica (Lc) a la cual el recubrimiento falla. Se capturaron
imagenes (fotografias) en un microscopio 6ptico OLYMPUS a 5X y 10X de las
huellas dejadas por el indentador, que se utilizaron para determinar los tipos de

fallas ocurridos [5]. La figura 33 muestra el tipo de huellas dejadas por la prueba.
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Figura 33. Huellas dejada por ensayos de scratch test.

3.2. CARACTERIZACION MECANICA

Las técnicas de indentacion poseen una gran versatilidad que permite evaluar
propiedades mecénicas en volimenes inferiores a 0.001 um?3, hasta volimenes

del orden de los mm?, Gtil tanto en materiales compuestos como en volumen.
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El ensayo de indentacion consiste en presionar un indentador sobre la superficie
dejando una impresion sobre el material como se muestra en la figura 33.
Dependiendo de la carga maxima aplicada y de la geometria de la huella dejada
se puede obtener el valor de la dureza, que no es mas que la presion de contacto
media durante la aplicacién de la carga maxima, esto equivale a definirla como la
resistencia de un material a ser deformado permanentemente. Hoy en dia uno de

los indentadores mas utilizado es el tipo Vickers.

Tipicamente, para cargas entre 15 gry 2 Kg el ensayo es conocido como ensayo
de microindentacion en el cual el area de contacto proyectada se mide después de
retirado el indentador, asi la dureza se calculara segun la definicion.

Algunos equipos para la medida de esta propiedad permiten registrar la carga y
los desplazamientos durante la aplicacion de la carga y la descarga, lo que
permite obtener otras propiedades mecanicas. El ensayo asi realizado es
conocido como ensayo de dureza instrumentado o nanoindentacion. Las cargas
utilizadas oscilan entre 1uN y 300 mN (30 gr). La resolucion de estos equipos es

de unos 0.2 uN en la carga 'y 2 nm en los desplazamientos.

Para caracterizar mecanicamete los recubrimientos de VC, se utilizé la técnica de
Nanoindentacién, esta técnica es particularmente especial porque permite conocer
la dureza de una pelicula delgada de un espesor muy pequefio sin tomar en

cuenta la probeta. En esta técnica se pueden apreciar dos etapas importantes:

1. Proceso de carga
Al indentador se le programa para incrementar su carga P desde una carga inicial
Pinicial =0 mN, en el punto de contacto con la superficie inicial, hasta una carga
méaxima, Pmax. Esto provoca un desplazamiento h del vértice de la indentacion
hasta hmax, ver figura 34-a. Se produce ademas deformaciones fuera del area de

contacto entre indentador - superficie de la muestra, donde el desplazamiento de
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la superficie en el perimetro de contacto es denotado por hs. Por otra parte, lo mas
importante a considerar aqui es la distancia de la profundidad, hc, desde el nivel el

perimetro del area de contacto y el vértice de la indentacién en hmax [6].

2. Proceso de descarga
Cuando se llega al valor maximo Pmax de la carga preestablecido, el movimiento
es revertido y el indentador se mueve hacia fuera. De los procesos anteriormente

sefialados es importante resaltar lo siguiente:

(1) El diametro de la impresion de contacto de la superficie formada por
indentadores no se recupera durante la descarga; solo se recupera la profundidad,
(figura 34 a)

(2) La indentacion debe ser cargada y descargada en el tiempo antes de que el
desplazamiento-carga llegue a ser perfectamente reversible; por decir una
cantidad limitada de plasticidad algunas veces ocurre en cada una de las primeras

cargas y descargas.

(3) Los efectos de indentadores no rigidos sobre el comportamiento carga
desplazamiento pueden ser efectivamente considerados por la definicion de un

modulo reducido, Yr, a través de la ecuacion:

1 _a-p3, 1-6i

¥y g Vi

Donde Y y B son mdédulos de Young y la relacion de Poisson para la muestray Yiy
Bi, son los mismos parametros para el indentador. Luego de adquirir los datos de
la carga P y el desplazamiento h, tanto en la carga y en la descarga, analizamos la
curvatura correspondiente a la descarga de P vs h, figura 34. Este analisis

proporciona un procedimiento fisicamente justificable para determinar la
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profundidad hc que deberd ser usado de acuerdo con la funcién de forma del
indentador para establecer el area proyectada de contacto A en Pmax.

El modelo geométrico de deformacion que permite determinar la profundidad hc es
netamente elastico, y consiste en considerar, que después de alcanzar P su
méaximo valor, el comportamiento P vs h en la descarga es inicialmente lineal,
figura 35. Ese rango lineal se puede aprovechar y considerar como un
comportamiento elastico, entonces la forma recuperada elasticamente, hasta P = 0
mN, tendra la forma tal como la figura 34b. Esa situacion es equivalente a realizar
una extrapolacion en el rango lineal de la descarga (figura 35) y determinar asi la
profundidad hc. Esto es en realidad una aproximacién ya que en la realidad
sucede una recuperacion elastica y plastica en conjunto (figura 34c) y esto se

refleja en la curva de descarga después de la descarga [7].
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Figura 34 : Proceso de la indentacién (a) en el momento de la carga y descarga, (b)
modelo geométrico en la recuperacion elastica, (c) modelo geométrico en la recuperacion

elastica y plastica.
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Yy
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Figura 35 : Representacién esquematica de carga versus desplazamiento del indentador
mostrando cantidades en el andlisis, también como la interpretacién gréafica de la
profundidad de contacto
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y ANALISIS

En este capitulo se hara un analisis de todos los resultados obtenidos en el
desarrollo de este proyecto. Después de realizar todos los procedimientos
indicados en la elaboracion de recubrimientos de VC y las caracterizaciones
correspondientes para conocer las propiedades de cada recubrimiento depositado
sobre acero M2, se realizara un analisis de acuerdo a cada caracterizacion
morfologica , estructural, mecanica y tribologica, con el fin de concluir finalmente si
los recubrimientos de VC depositados sobre este acero M2 son aptos para la
aplicacion escogida, esto es, herramientas de corte, comparando parametros de

uso en cada caso.

4.1 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL

La caracterizacion estructural se realiz6 mediante el andlisis de rayos X — DRX
con un difractdmetro X'Pert Pro de panalytical con la técnica de haz rasante
usando la linea Ky del Cu con A = 0.154056 nm. Los picos obtenidos fueron
indexados usando los patrones de difraccion de rayos X del Search-Match

Crystallographica.

La figura 36, muestra el patréon de difraccion de rayos X de las peliculas delgada
de VC crecida sobre sustratos de acero AISI M2 a una temperatura de 723 °K
donde se pueden notar los picos de Bragg, con sus respectivos indices de Miller,

gue dependen directamente del contenido de carbono que tenga cada muestra.
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Las gréficas de cada una de las muestras en el patron de difraccion de rayos X
muestran la intensidad (unidades de medida aleatoria) versus el barrido del
difractograma en un angulo 2 6, comprendiendo un angulo de barrido entre 30° y
110° para cada muestra que es el barrido que comprende los angulos donde se

encuentran los picos de difraccion del carburo de vanadio VC.

Se hizo un andlisis de la estructura cristalina de las peliculas delgadas de carburo
de vanadio sobre los sustratos de acero, de manera que se pudiera comprobar la
naturaleza del compuesto y el grado de concentracién sobre cada uno de los
sustratos. Este es el primer paso dentro de la investigacion luego de crecer las
peliculas sobre los aceros, ya que asegura que se esta creciendo el compuesto

gue se necesita sin ninguna alteracion.
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Figura 36. Prueba de rayos X para los recubrimientos de VC sobre aceros en diferentes

concentraciones de metano en la camara de vacio a 273 K.

Todos los recubrimientos depositados presentan una concentracion de carburo de
vanadio que varia a medida que cambia el porcentaje de flujo de Metano y Argén
depositados dentro de la camara de vacio. A medida que se incrementa el flujo de
metano desde 0.5 sccm hasta 3 sccm respectivamente, se ve la diferencia de
enlaces encontrados en los analisis de Difraccion de rayos X, observando
comportamiento predominantemente cristalino y haciendo los picos cada vez mas
elevados y definidos, incluyendo un pico * que no pudo ser identificado.

Todas las peliculas se componen estructuralmente de dos fases del sistema

binario VC, la cubica &VC tipo NaCl y la ortorrémbica del hemicarbonilo B-V,C; en
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todas las peliculas la fase mas predominante es la cubica &-VC con orientacion
preferencial en los picos (200) y (111), un pico de baja intensidad, el (222), de esta
fase se puede observar en los difractogramas el cual crece con la concentracion
de metano. Peliculas depositadas a flujos bajos 0.5 y 1.0 sccm contienen picos
débiles y anchos de la fase B-V,C con orientacion (023) y (321), éstos picos
crecen ligeramente para flujos de 1.5 a 3.0 sccm y sus distancias interplanares
estan muy cerca de los enlaces (-V,C que tiene una estructura tipo L3
desordenada. La intensidad de los picos de difraccion de la fase d-VC se hacen
fuertes y el pico (200) se hace dominante con el incremento del flujo de metano.
Dos picos aproximadamente a 42.3° y 46.4° no pudieron ser identificados y muy
probablemente pueden estar asociados a otras fases del carburo de vanadio de

acuerdo al diagrama de fases de este material que coinciden con la literatura [1].

Estudios previos a esta investigacion, determinaron que se pueden distinguir
diferentes espectros, unos pobres en carbon y en este caso los que tienen alto
contenido de carb6n y al reaccionar con el vanadio presentan grandes

concentraciones de carburo de vanadio sobre su superficie.

Se observa que los picos de los planos (220) y (311) son mas pequefios con
respecto al plano (111), esto es debido a que forman pequefias concentraciones
de VC, pero en estos casos la reaccion del metano y el vanadio no ha sido
completa por lo que hay mayor influencia del metano reaccionando con el sustrato,
por ese motivo se le ha dado mayor importancia en esta investigacion al plano
gue tiene mayor concentracion de VC en todas las muestras (111), observando
un decrecimiento en los picos de acuerdo a decrecimiento de la concentracién de

metano en cada una de ellas.
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4.2 CARACTERIZACION TRIBOLOGICA

Esta caracterizacién se divide en dos partes, la primera que se realiz6 con un
MICROTEST MT10 que el equipo utilizado para la prueba de pin on disc donde es
posible medir el desgaste de la pelicula en funcion de la distancia recorrida y la
segunda con el equipo MICROTEST MTR2 que mide la adhesiéon de la pelicula
mediante caras aplicadas en un desplazamiento dado, esta prueba es
denominada scratch test.

4.2.1 Ensayos con Pin on disk

La primera parte (Pin on disk), se hizo con el equipo MICROTEST MT10, que
contiene un balin de acero al cromo de 3 mm de didmetro y con una dureza
aproximada de 60 RC, una velocidad de 10 cm/s, una carga de 5N y un radio de
6mm, el balin hace contacto con la superficie del recubrimiento y empieza a
realizar un recorrido circular uniforme de acuerdo con la distancia que se requiere
para cada prueba. En este caso, se realizd un recorrido de 250 m por cada
muestra de VC sobre aceros M2AISI para determinar su coeficiente de rozamiento

en funcién de la distancia recorrida.

El ensayo de pin on disc revela que el comportamiento tribolégico cambia con la
concentracion de metano que se incrementa en la cAmara de vacio. Las graficas
gue describen este proceso se muestran a continuacion en las figuras 38 a la 43.
En estas gréficas se puede ver que el equipo realiza un tiempo de acople inicial
donde el equipo se ajusta con los componentes del par tribologico. En ese proceso
pueden pasar diferentes fenbmenos como que las asperezas sean deformadas o
desgastadas, las peliculas superficiales iniciales (6xidos, contaminantes, etc.) o
gue se formen nuevas peliculas estables [2]. Este primer periodo dura
aproximadamente 20 m en los cuales el coeficiente de friccion crece hasta un

maximo para luego descender y llegar a estabilizarse, después inicia la etapa
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llamada de deslizamiento en estado estable, en esta se puede decir que el valor

medido de la friccién se considera como el coeficiente del par ensayado.

La figura 38 muestra una grafica de Coeficiente de Rozamiento en funcion de la
distancia recorrida por el balin de acero al cromo con distancia circular de 250 m,
se describe en ella cual es el comportamiento del coeficiente de rozamiento para
el acero sin ningun recubrimiento, obteniendo un resultado para este de 0.91,
siendo muy alto el rozamiento entre las dos superficies debido a la poca
lubricacion entre ellas. La figura 39 y la figura 40 muestran como el coeficiente de
rozamiento W, va disminuyendo a medida que en el interior de la camara de vacio
va incrementandose la concentracion de metano. Cada una de las gréficas
describen el coeficiente en funcion de la distancia recorrida obteniendo valores
para un flujo de metano de 0.5 sccm de metano igual a p= 0.8 y para 1.0 sccm de

metano p= 0.65.

Acero M2 AISI
1,0+ T =835°C
u=0.91

0,94
0,8 -
0,7 4

0,6 -

0O 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
Distancia (m)

Coeficiente de Rozamiento ()

Figura 38. Grafica del coeficiente de Rozamiento en funcion de la distancia para el acero
M2 AISI.
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Figura 39. Grafica del coeficiente de Rozamiento en funcion de la distancia para el

recubrimiento de VC de 0.5 sccm de metano.
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Figura 40. Gréfica del coeficiente de Rozamiento en funcién de la distancia para el

recubrimiento de VC de 1.0 sccm de metano.
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Figura 41. Grafica del coeficiente de Rozamiento en funcién de la distancia para un
recubrimiento de VC de 1.5 sccm de metano.
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Figura 42. Grafica del coeficiente de Rozamiento en funcion de la distancia para un

recubrimiento de VC de 2.0 sccm de metano.
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Figura 43. Grafica del coeficiente de Rozamiento en funcion de la distancia para un

recubrimiento de VC de 3.0 sccm de metano.

La clase de desgaste que primordialmente sucede en este tipo de ensayos, es el
adhesivo, donde el material de alguno de los componentes del par tribolégico es
trasferido al otro, en este caso del recubrimiento a la bola. Después de esto, el
material se desprende, generando pérdida de masa y formando una particula libre
gue puede tener dos tipos de comportamiento: sale del recorrido y no interfiere en
el ensayo o queda atrapada en el surco y empieza a actuar como tercer cuerpo,
convirtiéendose en una particula abrasiva la cual podra acelerar el desgaste del

sistema [2].

En los casos de las gréficas anteriores, el coeficiente de friccion varia teniendo
una disminucion progresiva. El acero pulido sin ningan recubrimiento tiene un
valor del coeficiente de friccion de 0.91 y en los recubrimientos de VC, el
coeficiente de friccion varia de 0.8 a 0.3 disminuyendo a medida que aumenta la

concentracion de metano en el recubrimiento, esto puede explicarse por que al
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incrementarse el metano en el interior de la camara de vacio, los enlaces carbono
- carbono sobre el recubrimiento pueden ser mayores incrementando las
propiedades de dureza y por ende la resistencia al desgaste del recubrimiento. La
fluctuacion en la friccion puede atribuirse a diferencias en la estructura de la
pelicula o irregularidades en la superficie. La Fig. 44 muestra el coeficiente de
friccibn dinamico de cada recubrimiento con variaciones en el flujo de metano
descrita anteriormente. Ademas fue posible observar después de cada ensayo
gue sobre los recubrimientos quedaron adheridas porciones pequefias del balin,
resultado que se puede explicar por el hecho de que el recubrimiento tiene mayor

resistencia al desgaste que el balin.

Coeficinte de Rozamiento vs Flujo de metano

1,0 -
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0,0 0,5 1,0 15 2,0 25 3,0
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Figura 44. Coeficiente de friccion dinamico en funcion de flujo de metano
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Cabe aclarar que para cada muestra se hizo un previo acondicionamiento del
equipo, se cambié el balin de acero al cromo en cada caso y se pesaron los
instrumentos antes y después de cada proceso para asi encontrar la diferencia de
pesos y finalmente el peso perdido en cada una de los recubrimientos. Los

resultados obtenidos se muestran en las tablas No. 9y 10

Tabla 9. Parametros presentados durante los ensayos de Pin on disk. Datos acerca del

material perdido y el coeficiente de friccién durante la prueba de Pin on disk

PARAMETROS RECUBRIMIENTOS DE VC

Peso del balin de acero 0.8813 g
Peso del acero sin recubrimiento 5.8155¢g
Diametro del balin 6 mm

Carga aplicada 5N
Desplazamiento 500 m
Velocidad angular 100 r.p.m.

Radio trazado sobre el acero 3.5 mm

Después de evaluar las condiciones del comportamiento de los recubrimientos de
VC en el ensayo de pin on disc para medir su coeficiente de friccion, de acuerdo a
los datos obtenidos y plasmados en las tablas anteriores, se hizo un andlisis del
Volumen desgastado por cada recubrimiento de acuerdo a la concentracion de
flujo de metano establecida, obteniendo como resultado un volumen perdido
gradualmente menor a medida que se incrementa el metano en cada

recubrimiento, estos resultados los esquematiza la figura 45.
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Tabla 10. Resultados presentados durante los ensayos de Pin on disk

Muestra Peso Peso Peso |Coeficiente
(s.c.c.m.) inicial final perdido |de Friccion
(mg) (mg) (mg)

Acero AlSI 4.3345 2.8345 15 0.91
M2
1.0 5.2351 4.2551 0.98 0.65
2.0 5.1812 4.8812 0.30 0.55
3.0 4.9566 4.8566 0.10 0.335
§°'°°°°8- w.
ooosd T [ |

FLUJO DE METANO (S.C.C.M)

Figura 45. Gréfica del volumen de desgaste vs el flujo de metano
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Esta gréfica se relaciona con la grafica de la figura 44 ya que el volumen
desgastado es la medida que me permite conocer que tan eficiente es el
recubrimiento. Entre menor volumen de desgaste quiere decir que existe menos
friccion entre las piezas en contacto. Al aplicar el recubrimiento e ir incrementando
el metano en él, el contacto entre las dos superficies es de mayor libertad

haciendo que existan menos asperezas y rugosidad entre ellos.

4.2.2 Ensayos con Scratch Test

La segunda parte de la caracterizacion tribologica, consistié en la aplicacion de
una fuerza variable desde 0 a 60 N sobre los recubrimientos, que se incrementaba
a medida que el indentador con punta de diamante recorria una distancia en linea
recta de 6 mm sobre la superficie del recubrimiento, los resultados de la prueba se
presentan a continuacion en las graficas que van desde la figura 46 hasta la figura
50.

La carga a la cual el coeficiente de rozamiento tiene un cambio abrupto se
considera como la carga critica (Lc), y es denominada la marca que decribe
cuando falla el recubrimiento adhesiva o cohesivamente. Antes de la falla total de
recubrimiento existe una Lc menor, que es la carga para la cual | en la pelicula
empiezan a aparecer las primeras sefiales de fallo y se manifiesta con un
pequefio cambio en la pendiente de cada grafica. Las graficas marcan una
diferencia entre la carga inicial, el tempo de aplicacion de la carga y finalmente el
sitio donde la carga acaba por hacer mucho esfuerzo sobre el recubrimiento y
finalmente lo delamina o sobre el existe alguna falla que hace alguna fisura en la

superficie.

Cabe resaltar que durante las pruebas realizadas a los recubrimientos, la

capacidad de adherencia del carburo de vanadio al sustrato de acero fue muy

buena. En el ensayo de adherencia se observaron valores de friccibn muy bajos
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entre 0.05 y 0.2, valores de friccion que no cambiaron hasta obtenerse la falla
adhesiva, como se puede observar en la figura 51. Los resultados de adherencia
se pueden observar en la tabla 11. Se puede observar que la adherencia cambia
con el flujo de gas de metano, encontrandose un valor alto para el recubrimiento

crecido con 3.0 sccm.

La figura 47 muestra el ensayo de scratch test o rayado adhesivo para una
recubrimiento con concentracion de metano en siu composicion de 0.5 sccm, la
carga critica en este caso empieza a ser fuerte cuando sobre el se aplican 30 N
de carga, en este caso empieza a hacer efecto la carga sobre el recubrimiento

produciendo una falla.

0,30 A

o

N

a
1

0,20 -
0,15 -
0,10 L.

0,05 - M

0007+
0o 10 20 50 60

Coeficiente de Rozamiento (U)

30 40
Fuerza (N)

Figura 47. Gréfica de la Fuerza en funcion del coeficiente de Rozamiento para un

recubrimiento de VC de 0.5 sccm de metano.

La figura 48 representa la aplicacion de la carga sobre un recubrimiento de 1.0

sccm de metano, se puede observar que no hay un cambio abrupto en la
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pendiente y que por lo tanto no hay falla evidente en el recubrimeinto segun la
prueba.

0,25
0,20 A
0,15

0,10 A

Coeficiente de Rozamiento (U)

0,05

T T T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Fuerza (N)

Figura 48. Grafica de la Fuerza en funcion del coeficiente de Rozamiento para un

recubrimiento de VC de 1.0 sccm de metano.

La figura 49 muestra el comportamiento de un recubrimiento de 1.5 sccm con una
variacion de la pendiente o aplicacion de una carga critica en aproximadamente 40
N. Es posible ademas apreciar que todo el recorrido de la prueba es uniforme y a
medida que se aumenta la carga sobre el recubrimiento, la pendiente varia pero

s6lo en pocos casos realiza un cambio abrupto.

106



0,7 5

0,6

0,5 1

04

0,3 1

0,2 1

0,1 1

0,0 1

T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60

Fuerza (N)

Coeficiente de Rozamiento (p¢ )

Figura 49. Gréfica de la Fuerza en funcion del coeficiente de Rozamiento para un

recubrimiento de VC de 1.5 sccm de metano.
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Figura 50. Grafica de la Fuerza en funcion del coeficiente de Rozamiento para un
recubrimiento de VC de 3.0 sccm de metano.
En la aplicacion de la carga variable de o a 60 N sobre los recubrimientos de VC,

se aprecio que la delaminacién del recubrimiento no se produjo en casi ninguno de
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los aceros recubiertos porque no hay un cambio abrupto en la grafica que describe

los resultados de las gréficas.

La figura 50 muestra que para el recubrimiento con mas alto flujo de metano en su
concentracion, la carga a la cual se produce algun tipo de falla es
aproximadamente 50 N, lo cual demuestra que a pesar de ser un recubrimiento

muy fino, su resistencia cargas grandes es buena.

Las figuras que corresponden a los recubrimientos que tienen menos
concentracion de metano, el coeficiente de rozamiento es bajo y no se produce
delaminacion teniendo en cuenta que la carga aplicada es alta. Este tipo de
apreciaciones dan pie para atribuirle al vanadio y metano combinados muy
buenas propiedades de recubrimiento como buena adhesion y bajo coeficiente de

fricciobn de acuerdo con los parametros de crecimiento especificos.

La huella de desgaste dejada por este ensayo sobre los recubrimientos de VC se
puede apreciar en las imagenes de la figura 52, donde es facil ver que la
profundidad de la indentacién mantiene el recubrimiento en algunos de los aceros,
mientras que presenta una pequefia delaminacion en otros debido a condiciones

de adherencia.

La figura 52 resume cémo se comporta la carga critica a medida que se
incrementa el flujo de metano dentro del proceso de crecimiento. En ella se puede
apreciar todos los flujos y las cargas donde se produce algun tipo de fallo adhesivo

0 cohesivo.
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4.3 CARACTERIZACION DE PROPIEDADES MECANICAS

4.3.1 Dureza

La medida de la dureza se hizo por medio de la técnica de nanoindentacion en el
laboratorio de Recubrimientos Duros y Aplicaciones Tecnolégicas de La
Universidad del Valle. Dentro de las medidas tomadas, se obtuvieron resultados
gue revelan que la dureza cambia a una dureza muy alta de un recubrimiento a
otro, mejorando la dureza original del acero de acuerdo con ciertas
concentraciones de flujo de metano. La tabla 11 muestra los diferentes valores de
dureza obtenidos en cada recubrimiento variando desde 8 hasta 20 GPa.

De acuerdo con los valores obtenidos después de la prueba de nanoindentacion,
se puede observar que la dureza aumenta en funcion del flujo de metano, llegando
a su valor mas alto en la concentracion donde el contenido de metano es mayor.
Esto se muestra en la figura 53.

Tabla 11. Valores de cagas criticas y dureza incrementando el flujo de metano en el

recubrimiento de VC..

Flujo De Metano Dureza Color
(CHy) (sccm) (GPa)

0.5 8 Gris oscuro
1 12 Gris oscuro
15 16 Gris oscuro
2 18 Gris oscuro

20 Negro

tornasol
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Figura 53. Graéfica de la Dureza en funcion del flujo de metano.

4.4 ANALISIS ESTRUCTURAL Y MORFOLOGICO
4.4.1 Microscopia De Fuerza Atomica (A.F.M.)

En las figuras 54 desde la a hasta la f se observan micrografias AFM que
corresponden a capas de VC sobre aceros M2 AISI para aumentos de 3 x 3 um?,
variando desde recubrimientos con concentraciones de metano sobre la pelicula
de VC con 0.5 sccm hasta 3.0 sccm. En las imagenes de AFM se observan
superficies con alta homogeneidad sin agujeros ni aglomeraciones. El
recubrimiento presenta granos de tamafio fino y uniforme que esta distribuido a lo
largo de la superficie y el valor de la rugosidad obtenida mediante el andlisis de un
software de trabajo SPIP Scaning Probe Image Procesor, para cada pelicula oscila

entre los valores de 7.5 y 8.3 nm respectivamente.

111



Para medir el tamafio de grano, se utiliz6 un software descrito en el capitulo
anterior, Scaning Probe Image Processor (SPIP), con el cual se pudo analizar
mediante las curvas entregadas de las imagenes en 3D, un aproximacion real del
tamafno de granop de los recubrimientos pasando uno por uno hasta determinar el

tamafo de grano respectivo para cada muetsra de acuerdo al nivel de metano

presente
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Fig. 54(a-c). Micrografia AFM de monocapa de VC crecida sobre acero AISI M2 3 x 3 um?
a. 0,5 sccm de metano tamafio de grano 51 nm, b. 1.5 sccm de metanotamarfio de grano
32 nm, c¢. 3 sccm de metano, tamanfio de grano 21 nm

En las imagenes de AFM (figura 54 a-c) se puede observar que el tamafio de
grano es uniforme y va disminuyendo a medida que se incrementa la
concentracion de flujo de metano dentro de la camara de vacio durante el
crecimiento. El tamafio de grano varia desde 55 nm bajando el tamafio de grano

hasta 21 nm para el flujo de metano mas alto.

La superficie de los recubrimientos fue analizada por medio de las imagenes de
un Microscopio de Fuerza Atdmica AFM, el cual describe la superficie haciendo
un barrido de 5x5 ym? y 3x3 ym? para determinar la morfologia de las capas de

los recubrimientos.

Reduciendo el tamafio de grano se incrementa el nimero de granos por unidad de
volumen, y por consiguiente la cantidad de fronteras o bordes de grano. Cualquier
dislocaciéon encontrara un limite de grano al solo moverse un poco,
incrementandose la resistencia del metal al obstaculizar el movimiento de las

dislocaciones.
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En la figura 55 se muestran dos imagenes obtenidas por el software, las cuales
describen el proceso de medicion del tamafio de grano. Asi mismo, la figura 55
muestra dos huellas de penetracion sobre el recubrimiento analizada por el

software SPIP.
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Fig. 55. Forma de medir el tamafio de grano de un recubrimiento en el programa SPIP

a. b

Fig.56. Huella de dureza sobre los recubrimientos de acero a. por AFM, b. microscopio

optico
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Como se muestra en la tabla 12, el tamafio de grano disminuye a medida que se
incrementa el metano en los recubrimientos. En la tabla 11 se mostré que pasa lo
mismo en funcion de la dureza, o sea, a mayor flujo de metano mayor dureza. Con
estos resultados se puede analizar la ecuacion Hall - Petch que relaciona el
tamafo de grano con el esfuerzo de fluencia del acero que es la capacidad que
tiene las fisuras de la superficie para desplazarse por todo el recubrimeinto. y
tiende a demostrar que al disminuir el tamafio de grano, la dureza del material se
incrementa, esto se puede ver en la gréfica de la figura 57, donde se relaciona la
dureza encontrada por medio de nanoindentacion con los analisis de microscopia
de fuerza atdmica, donde se ve claramente que a medida que aumenta el flujo de
metano, disminuye el tamafio de grano y este hace simultdneamente que aumente

la dureza del recubrimiento.

Tabla 12. Valores de tamafio de grano incrementando el flujo de metano en el

recubrimiento de VC

Flujo de Metano Tamario de Rugosidad
(CHy) (sccm) Grano (nm) (nm)
0.5 55 8.3
1 35 8.1
15 32 7.9
2 25 7.6
3 21 7.5
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Figura 57. Grafica de la Dureza en funcion del tamafio de grano.

Otra observacion importante dentro del analisis de tamafio de grano realizado
mediante la técnica de nanoindentacion es la que se presenta con el analisis de
Archard que sugiere dos reglas sencillas de desgaste: que el volumen desgastado
es independiente del area aparente y que es directamente proporcional a la carga
aplicada. En los casos précticos los contactos adhesivos cumplen la ecuacion de
desgaste adhesivo con una k constante para un par de deslizamiento dado,
entonces el volumen de material desgastado es inversamente proporcional a
H(Gréfica 56) [7].
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CONCLUSIONES

Se encontraron los parametros de crecimiento de carburo de vanadio VC
crecidos mediante la técnica de Magnetron Sputtering RF con los siguientes
resultados: presion en la camara de 6 x 10 ? mbar, potencia de 55 watts,
distancia sustrato al target de vanadio de 4 cm, temperatura del sustrato de

450°C y tiempo de crecimiento de 2 horas.

El analisis de rayos X mostro dos fases principales del carburo de vanadio
0-VC y B-V,C mostrando una orientacion cristalogréafica predominante en los
picos (200) y (111) cuya intensidad aumenta con el flujo de metano en la

camara de vacio.

De los estudios de Microscopia de Fuerza Atdmica AFM, se pudo mostrar
un tamafo de grano fino nanométrico disminuyendo desde 55 nm hasta 21

nm con el incremento del flujo de metano en la camara de vacio.

En los ensayos de pin on disk se pudo comprobar que el coeficiente de
rozamiento disminuia en la medida que cambiaba el sustrato desde el de
menor concentracion de metano hasta el de mayor concentracion para
distancias iguales, este coeficiente empez6 con un valor de 1 para las
concentraciones mas pequefas, disminuyendo hasta 0,3 con el aumento de

flujo del gas.

El desgaste en los recubrimientos es menor a medida que la concentracion

de flujo de metano crece.

La adhesion de los recubrimientos medida mediante la técnica de scratch
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test, mostré una buena capacidad antidesgaste resistiendo cargas hasta de
60 N, las cuales se aplicaron recorriendo una distancia de 6 mm sin mostrar

ninguna delaminacion en el proceso.

Por el analisis del método de Archard se pudo relacionar el volumen
desgastado de los recubrimientos con el aumento de la concentracion de

flujo y con la dureza, siendo en ambos casos una relacion inversa.

Mediante el analisis de Hall Petch se pudo comprobar que la dureza tiene

una relacion inversa con el tamafio de grano.

Los recubrimientos de carburo de vanadio, por su bajo coeficiente de
friccibn, pueden ser utilizados como una alternativa a bajar los usos
excesivos de lubricantes, convirtiéndose en una opcién que reduce el costo,
tiempo de produccion y contaminacion del medio ambiente en el desarrollo

de un producto.
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ANEXOS

Mientras que la utilizacién de herramientas recubiertas en el mecanizado hoy en
dia es corriente, en las tecnologias de conformado para la produccion de
componentes estructurales hay menos aplicaciones en las que el recubrimiento es
habitual. Por otro lado, los componentes de precision recubiertos ganan
aceptacion de forma acelerada a medida que el titanio se torna popular y el cromo

duro queda algo obsoleto.

Los procesos de recubrimiento avanzados y los flexibles sistemas de produccion a
gran escala mejoran continuamente el ratio coste-beneficio de los recubrimientos
PVD. El gran potencial de los recubrimientos es indiscutible, por no mencionar sus

efectos positivos en el medioambiente a largo plazo.

Incluso tras 25 afos, las aplicaciones potenciales de PVD en la industria
aeroespacial no se han agotado. Todavia quedan por conseguir importantes
desarrollos en tecnologia y costes. Para Balzers, esto significa un alto nivel de
continua inversion en el desarrollo y optimizaciéon de los recubrimientos y las
tecnologias y seguir expandiendo la red de centros de servicio y recubrimiento de

Balzers (figura 1).
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Figura 1. Servicio de Recubrimeintos Balzers Mexico

Cada dia se recubren 500.000 utiles o componentes de precision en algun lugar
del mundo. Oerlikon Balzers dispone de servicios de recubrimiento en una amplia
red de mas de 70 centros ubicados en las zonas industriales mas importantes de
Europa, América y Asia. Asi, se puede garantizar plazos de entrega breves,

procedimientos eficaces y cercania al cliente para aconsejarle y apoyarle.

Sin embargo, se ofrece mas que solo recubrimientos: coordina y lleva a cabo
todas las fases previas o posteriores al proceso de recubrimiento que sean criticas
para el rendimiento de la pieza y los servicios complementarios, como logistica o
comercio electronico, se adaptan a la forma de trabajo del cliente. Se utilizan los
mismos sistemas y procesos en todos los centros. Los procedimientos de
produccion automatizados y normalizados garantizan el mismo nivel de alta
calidad y reproducibilidad en todo el mundo. Todos los centros de recubrimiento

estan homologados de acuerdo con las normas industriales ISO y GC.
Las ventajas de usar el servicio de recubrimiento son claras: disponibilidad

inmediata de productos recubiertos con calidad garantizada; no son necesarias

inversiones en edificaciones, centros de produccion o materiales de trabajo; no se
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incurre en gastos en adquirir experiencia, formacion de personal o experiencia

practica.

Las herramientas recubiertas:

mejoran la productividad

reducen los costes de produccion
aumentan la fiabilidad del proceso
mejoran la calidad del producto
acortan los plazos de entrega

reducen el impacto medioambiental al ahorrar recursos

En resumen, las herramientas recubiertas ofrecen las prestaciones que necesita
para cumplir con las exigentes demandas de las modernas tecnologias de
fabricacion. Aproveche estas ventajas para los procesos de corte, punzonado,

conformado, inyeccion de plastico e inyeccion de aluminio.

proporciona mejores prestaciones a piezas con una dimensién y peso
menores

aumenta la vida util y la fiabilidad funcional

permite la sustitucion de caros materiales especiales

reduce el consumo de lubricante y los costes de mantenimiento

protege cuando se trabaja en seco

mejora la resistencia contra la corrosion [1]
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