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RESUMEN

En este trabajo se buscO elaborar y caracterizar peliculas delgadas multicapa
como recubrimientos duros con los compuestos carburo de titanio y carbonitruro
de titanio (TiC y TiCN). Para el crecimiento de estas multicapas se utilizo la técnica
de magnetrén sputtering no reactiva para obtener los recubrimientos de TiC y
magnetron sputtering en atmosfera reactiva con nitrégeno para obtener las capas
de TIiCN, siendo estos métodos de evaporacién fisica o PVD por sus siglas en
inglés (physical vapor deposition). Esto se llevo a cabo en el laboratorio de fisica

de bajas temperaturas FISBATEM de la Universidad del Cauca.

Para la fabricacion de los recubrimientos duros se utilizé un blanco binario de
grafito y titanio sobre sustratos de acero AISI M2. El objetivo de este trabajo fue
obtener peliculas del sistema TIiC/TiCN con espesores del orden de 1um
compuestas de 5, 10, 50 y 100 bicapas de tal manera que el espesor del periodo
de las multicapas vario a una escala nanométrica. Se observo los efectos que el
namero de bicapas tiene sobre las propiedades mecénicas y triboldégicas mediante
su caracterizacion con la utilizacion de ensayos tanto destructivos como no

destructivos.

La variacion del nimero de bicapas se realiz6 mediante la entrada y salida de
nitrogeno en la cémara utilizando una interfaz electronica. Se realizé la
caracterizacion de las peliculas delgadas mediante difraccion de rayos x para
analizar su estructura y fases cristalinas. Se analizé su topografia mediante el uso
de la microscopia electrénica de barrido y microscopia de fuerza atémica para la
obtencién de parametros como el tamafio de grano y su rugosidad. Las pruebas
de caracter mecéanico y tribolégico fueron levadas acabo para encontrar los
valores de las propiedades tales como dureza, modulo de Young, coeficiente de

friccion y adhesion.



JUSTIFICACION

El ambiente hostil y las condiciones de uso que se encuentran en la industria
afecta directamente todos los tipos de herramientas involucradas en los procesos
de produccion, costos que elevan si tenemos en cuenta que dichas herramientas
son de alto valor y desempeiio indispensable, es decir, son esenciales en la
cadena productiva. La friccion y el trabajo extenso desgastan los componentes de
las maquinas hasta llevarlos a la destruccion y elevar los gastos de las compafias
productoras, es ahi donde se necesitan soluciones para alargar su vida util y
mejorar su desempefio. La necesidad de mantener las piezas en condiciones
ideales de trabajo nos brinda un espacio para el recubrimiento con materiales que
prolonguen la vida y protejan la inversion realizada por las fabricas mas tiempo,
asi las herramientas de corte brindaran ganancias y mejoraran la produccion e la

industria.

Los recubrimientos duros son una opcién de increible alcance, debido a que estos
garantizan un mejoramiento de las propiedades fisicas y mecanicas de los
instrumentos, dando una mejor resistencia, dureza y bajando el coeficiente de
fricciobn y asi mismo las fuerzas que con el tiempo destruirian la herramienta.
Debido al caracter nano estructurado de los recubrimientos duros se puede
garantizar una mayor resistencia y durabilidad, dado que las distintas capas
ayudaran a la proteccion y el mejoramiento del desempefio en los ambientes mas

hostiles.

El trabajo realizado en el laboratorio de FISBATEM de la Universidad del Cauca,
busco fabricar y caracterizar recubrimientos duros que cumplieran con las
exigencias de un mundo industrializado y de una region que necesita producir
bienes, servicios y conocimiento aplicado. Los recubrimientos duros pueden ser la
solucion a un problema de gran escala como lo es la friccion y el desgaste de
herramientas que hacen diverso trabajos y en especial las herramientas de corte

las cuales son utilizadas en industrias en toda Colombia y el resto del mundo.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Fabricar y caracterizar recubrimientos duros multicapa mediante la técnica de
evaporacion catddica asistida por campo magnético sputtering sobre aceros AlSI
M2 para su posterior caracterizacion.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Elaborar recubrimientos duros de TiC/TiCN variando la cantidad de bicapas
desde 5, 10, 50 hasta 100 alternando electronicamente la entrada y salida

del gas reactivo nitrégeno.

e Caracterizar las peliculas delgadas multicapa tribolégica y mecénicamente
para la cuantificacion de caracteristicas tales como; dureza, médulo de

Young, adhesion y el coeficiente de friccion

e Caracterizar fisico-quimicamente las peliculas delgadas multicapa mediante
pruebas de difraccién de rayos X, microscopio electronico de barrido y
microscopia de fuerza atdmica para la obtencion de parametros asociados
a la morfologia, composiciéon quimica, fases y orientaciones cristalinas en la

muestra.
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1. MARCO TEORICO



1. MARCO TEORICO
1.1 INTRODUCCION

Desde las primeras ideas consientes de la humanidad basadas en mejorar las
condiciones de vida y las necesidades de lo cotidiano, el hombre utiliz6 materiales
duros ya existentes en la naturaleza siendo algunos de estos los que marcaron
épocas, tales como la piedra, el bronce, el hierro, etc. Durante el transcurso del
tiempo se fueron utilizando materiales que poseian caracteristicas especificas las
cuales se escogian para desarrollar tareas que fueran acordes a ellas [1]. Con el
proseguir de los afos y del exhaustivo afan de la sociedad por impulsar la
industrializacion, ya a comienzos del siglo XIX se produjeron algunas aleaciones
metalicas [1,2], con propiedades superiores a los elementos que las formaban,
como resultado a estas positivas investigaciones se vio el origen de los primeros
aceros inoxidables, lo cual se logré gracias al amplio bagaje cientifico que se
poseia por parte de los tan renombrados alquimistas. En el mundo de hoy y con el
avance de la tecnologia los ingenieros en ciencias de los materiales y todo aquel
con una excelente formacién en este campo, juegan un papel determinante en la
evolucion de esta [3]. Convirtiéndose automéaticamente en la pieza fundamental
para el éxito de la sociedad. Los materiales son hoy en dia el camino y a la vez
los limitantes para hacer que la tecnologia avance al siguiente nivel. Como es el
caso de desarrollar nuevos materiales semiconductores y magnéticos en el area
de la electrénica para conseguir un aumento en la velocidad de los procesadores,
asi como en el mundo automotriz obtener nuevos compuestos que disminuyan el
peso de los automoviles siendo de vital importancia para mejorar su rendimiento y
funcionalidad. Como estos ejemplos hay muchos mas que confirman la

importancia del estudio y disefio de los materiales [2,3].

Un método muy utilizado para modificar o incluir nuevas propiedades a la
superficie de un material es por medio de los recubrimientos [2] los cuales

permiten mejorar las propiedades Opticas, eléctricas y magnéticas, segun sea su



uso especifico. En el caso de este trabajo de grado se estudio las propiedades
tales como la tenacidad, dureza, modulo de elasticidad, coeficiente de friccion,
desgaste, entre otros [2,4] que hacen referencia a los llamados recubrimientos
duros [3] que son ampliamente estudiados en ingenieria mecéanica con el objetivo
de mejorar las propiedades de las piezas de conformado, trenes de engranaje,
pifiones, herramientas de corte y toda aquella parte que este en contacto con

otros materiales dificiles de tornear y en presencia de ambientes hostiles.

Los materiales utilizados en este proyecto fueron el carburo de titanio y el
compuesto ternario de Carbonitruro de titanio [5]. La notable inclinacién
tecnoldgica en estos materiales se debe a la gran variedad de aplicaciones en
microelectronica, implantes biomédicos, tecnologia espacial y tecnologia de
semiconductores. El particular interés por los recubrimientos basados en
Carbonitruro de titanio (TiICN) es debido a sus caracteristicas Unicas, como
elevados valores de dureza y modulo de elasticidad, bajo coeficiente de friccion,
alta resistencia a la corrosion, buena conductividad térmica, mayor conductividad
eléctrica [5,6]. En general el TICN es aceptado en gran medida ya que incrementa
el rendimiento de herramientas y componentes para usos tribolégicos, corrosivos y
mecanicos, mostrando un considerable incremento sustancial de la vida atil de las

herramientas recubiertas.

Para elaborar un excelente recubrimiento de cualquier material y en este caso
especifico de TiCN es necesario desarrollar un extraordinario manejo de los
pardmetros de crecimiento [6], debido a que las propiedades de estas peliculas
delgadas dependen en gran medida de su estequiometria, estructura cristalina, el
espesor del material, entre otras caracteristicas. Por lo cual, para obtener
recubrimientos con requisitos predeterminados es necesario establecer una
correlacion entre parametros de crecimiento Yy las singularidades que se desea

para el recubrimiento segun sea su aplicacion.



Los procesos de tratamientos de materiales basados en plasma representan un
grupo de técnicas modernas utilizadas para generar los recubrimientos o
modificar las propiedades superficiales de un material. Las mas conocidas son las
PAPVD (deposicion fisica en fase vapor asistida por plasma) y las PACVD
(deposicién quimica fase vapor asistida por plasma). Se destacan las técnicas de
evaporacion térmica, ablacion por laser, deposicion mediante bombardeo catédico
(Sputtering), deposicion epitaxial mediante haces moleculares, siendo estos
métodos de deposicion parte de las técnicas PVD y para las CVD estan las
asistidas por plasma y laser, entre otras [2, 7,9]. Para la realizacion de este
trabajo en particular se utilizé el método PVD conocido como pulverizacién
catddica asistida por campo magnético (Magnetrén Sputtering) en el cual las
especies del material o compuesto de interés es evaporado y posteriormente
adherido a la pieza sobre la cual se hara el recubrimiento, haciendo uso de un
blanco binario de titanio/grafito desarrollado y patentado por el director de este
trabajo de grado en Espafa, debido a que solo se tiene espacio para un solo
blanco y mayor aun, a que este proceso promete mejorar notoriamente la pureza y

calidad de los recubrimientos.

Existen diferentes tipos de recubrimientos como lo son en monocapa, multicapa y
compuestos nanoestructurados [3,7,8,] los cuales pueden alterar las propiedades
del material base y darles una mejora extraordinaria en cuanto a propiedades y
rendimiento a la hora de ser sometidas a extenuantes procesos de trabajo pesado,
apisonamiento, condiciones ambientales extremas y contacto continuo de
superficies en movimiento, de lo cual se profundizara en el primer capitulo de este
proyecto, ademas se hablara de las bondades y caracteristicas del TICN, TIC y
TIN asi como también se hara un muy meticuloso analisis y descripcion de las
propiedades tanto mecénicas y tribolégicas [9,10], las cuales seran de cardacter

fundamental entender, para catalogar a un recubrimiento como de buena calidad.



1.2 RECUBRIMIENTOS DUROS

Los recubrimientos duros son 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, entre otras
propiedades de igual importancia, las cuales dependen del tipo de materiales
empleados y su aplicacion posterior. Todo esto con el principal objetivo de brindar
una elevada eficiencia en cuanto a las tecnologias desarrolladas y una menor
pérdida econdémica debido a que estas piezas o maquinaria ya no seran
remplazadas continuamente, esto a causa del aumento de la vida util de estos

equipos.
1.2.1 RECUBRIMIENTOS DUROS EN MULTICAPA

De una manera sencilla el concepto de recubrimiento multicapa esta asociado a
todas las peliculas delgadas donde se combinan materiales de forma ordenada [8]
en capas estructuradas durante la deposicion, las multicapas son estructuras
periodicas y generalmente, son el producto de combinar dos materiales crecidos
alternadamente, los cuales pueden ser de composicion metalica y ceramica [9];
entendiéndose por composicion ceramica a las distintas fases de los 0Oxidos,
nitruros o carburos de metales de transicion y también el aluminio, boro vy silicio,
prometiendo asi la posibilidad de crear propiedades especificas y mejorarlas
debido a que estos materiales presentan en mayor o menor medida, durezas

elevadas combinadas con estabilidad térmica, quimica y resistencia a la corrosion

[9].

Las multicapas ademas de permitir el disefio de materiales y combinar
propiedades, es el tipo de recubrimiento de mayor uso y exploracion para la
fabricacion de peliculas delgadas. Al contrario de los recubrimientos en mono
capa, pueden refinar la estructura e impedir la multiplicacion de las dislocaciones
y el crecimiento de micro fracturas [11], que frecuentemente limitan las

propiedades mecanicas y triboldgicas de los recubrimientos, ya que las basadas



en una sola fase presentan como principal limitante la presencia de esfuerzos
intrinsecos superiores a las multicapas, desarrollados durante el proceso de
crecimiento, los recubrimientos en monocapa con composicion quimica y
estructura homogénea se utilizaron aproximadamente hace unos 10 afios atras,
pero dejaron de ser tenidos en cuenta como peliculas protectoras debido a la
aparicion de tensiones residuales [9], las cuales surgen inevitablemente a causa
de la unidén entre dos partes (pelicula/sustrato) con diferente coeficiente de
dilatacion, parametro de red o en el simple proceso de enfriamiento de la pelicula.
Este tipo de defectos provocan deformaciones elasticas (compresivas o tensiles)
que pueden causar fallas en la adhesion, formacién de grietas, deformacion del
material, limitar la resistencia a la corrosion y segun sea el tipo de tensién modifica
localmente las propiedades del material, tales como: tenacidad, limite elastico,
propiedades eléctricas, Opticas en semiconductores y ceramicos. En la figura 1.1,
podemos observar un esquema de las multicapas desarrolladas en este trabajo,
con base en el TiC y el TiCN.

n.

1 ]: ns : Sustrato
My n. : TiC
n, Ny - TICN

d : Espesor de TiC
du : Espesor de TiCN

Figura 1.1 Diagrama de una estructura multicapa

1.3 EL CARBURO DE TITANIO Y CARBONITRURO DE TITANIO

El carburo de titanio (TiC) y el nitruro de titanio(TiN) son materiales similares que
tienen alta dureza, buena resistencia quimica, buena resistencia al desgaste con
un alto punto de fusion, los cuales tienen un alto impacto industrial con una amplia

variedad de aplicaciones en herramientas de corte y piezas de maquinaria,



especialmente en forma de recubrimiento [5,6]. El TiN fue uno de los primeros
materiales utilizados para mejorar las herramientas de corte producidos por PVD
[2, 7,9] a mediados de la década de los 80 y fue ampliamente aceptado por su

desemperio benéfico en la industria de la manufactura.

El TIN y el TiC son considerados como materiales refractarios, es decir tienen alto
punto de fusibn y son quimicamente estables a altas temperaturas. Sus
estructuras intersticiales permiten la combinacion de enlaces idnicos, covalente y
metalico [2,5] y por tal razén combinan las propiedades fisicas de los ceramicos y
eléctricas de los metales, como es el caso de alta dureza y alta conductividad
térmica esto es debido a que el Titanio es un elemento de transicion [5], cuya capa
electrénica presenta una capa d incompleta, la cual permite que este forme
soluciones solidas con muchos elementos sustitucionales como el Carbono y el
Nitrégeno. El Titanio por ser del grupo IV y poseer menor punto de fusion que los
carburos y nitruros, la densidad de enlaces metdlico (para este caso entre Ti-Ti)
es baja, mientras que los enlaces Ti-C y Ti-N son fuertes, y debido a que el carbén
y el nitrdgeno son mucho mas electronegativos que el titanio, se favorece una alta
formacion de enlaces ionicos. Las caracteristicas fundamentales y eficientes de
estos materiales se debe a la menor o mayor energia de enlaces que se presenten
en el sistema recubrimiento-sustrato [9]. Siendo los enlaces covalentes los mas
intensos; este tipo de enlaces poseen energias interfaciales del orden de los 10
eV, son direccionados y producen una fuerte adhesion al sustrato, y se da por la
unién de elementos y compuestos de bajo peso atémico, presentan alta rigidez en
su estructura debido a sus pequefias distancias interatdmicas y al alto grado de
direccionalidad en los enlaces. Por lo cual son los mejores candidatos para
recubrimientos que requieran elevadas durezas. Los enlaces idnicos poseen
energias entre 1-10 eV y son buenos conductores térmicos, los enlaces de tipo
metalico presentan energias de 0.1-1 eV y se dan principalmente en materiales
como carburos, nitruros, silicatos y boruros de metales de transicion y

recubrimientos que son formados sobre sustratos de acero, usados con el objetivo



de incrementar el tiempo de vida de las herramientas de corte, mejorando su
comportamiento al desgaste. Sin embargo es necesario establecer una relacion
adecuada entre los materiales a combinar ya que dependiendo de los elementos 0
compuestos que se utilicen sera el grado de incidencia de los enlaces sobre el
sistema. Y asi como pueden aumentar la eficiencia de una propiedad, de igual
forma pueden disminuir las ventajas que otras presentan. Por lo cual esto es de
vital importancia para obtener una pelicula delgada de alto rendimiento y de muy

buena calidad.

La siguiente generacion de los recubrimientos PVD después de los recubrimientos
de TiC y TiN son los de TiCN, TiAIN, TiAIVN son materiales que han llegado a
tener gran importancia comercial en mercados de muchas partes del mundo. El
desempeiio superior de los recubrimientos de TIiCN sobre los de TiN en
herramientas de corte se debe al bajo coeficiente de friccion y a un mas alto
coeficiente de trasferencia de calor, y la razon por la cual esta clase de
recubrimientos no fueron empleados en un tiempo atras, se debe a las dificultades
en el procesamiento, el control de la estequiometria, el esfuerzo residual y la
escogencia del gas hidrocarburo portador apropiado [5,6], agregandole a esto el
hecho de que los principales métodos de deposicibn para elaborar estos
recubrimientos ternarios [7,9]; como lo son: pulverizacion catédica de multiblancos,
por plasmas quimicos o sistemas hibridos como ablacion laser-magnetrén

Sputtering son de muy alto costo.

Una de las aplicaciones que actualmente se empieza a explorar para este material
es su uso como recubrimiento duro y material tribolégico [9, 10,12]. Esta aplicaciéon
se debe a que este compuesto combina la resistencia a la abrasion del carburo de
titanio con la tenacidad y baja friccion del nitruro. Otra ventaja del recubrimiento de
TiCN es su estabilidad térmica de hasta 750°C. Como material tribolégico, ofrece
una alta resistencia a materiales abrasivos, adhesivos o dificiles de tornear [9,10]
tales como, hierro forjado, aleaciones de aluminio, herramientas de acero y

aleaciones de titanio [13]. Ademas dependiendo de las técnicas de deposicion y



uso adecuado de los parametros de crecimiento se pueden obtener estructuras
cristalinas a escalas nanometricas de TiC y TiN, embebidas en una matriz de
carbono amorfo tipo diamante (DLC, Diamond Like Carbon), la cual puede
presentar efectos de lubricante solido [11,14]. Mejorando notablemente las
propiedades tribol6gicas de equipos o herramientas recubiertas. En la figura 1.2 a)
se observa el compuesto de TiC, el cual posee una estructura cristalina cubica
centrada en las caras (FCC) en donde el carbono o nitrdgeno se distribuyen
homogéneamente a través de cada plano. Y se alternan de forma periddica si van

ambos en la estructura, como se muestra en la figura 1. 2 b).

Figura 1.2. Estructuras cristalinas de los compuestos a) TiC o TiN, b) Ti(C,N).

1.4 PROPIEDADES Y COMPONENTES DE LOS RECUBRIMIENTOS DUROS

Un sistema recubrimiento- sustrato presenta diferentes zonas, las cuales, aportan

propiedades distintas al sistema. Estas zonas son:
» Superficie: propiedades épticas, reactividad quimica y rugosidad.

* Recubrimiento: dureza, elasticidad, resistencia mecanica, resistencia

guimica, estabilidad térmica y conductividad térmica.
» Interficie: adhesion y resistencia mecanica.

» Sustrato: elasticidad, tenacidad y conductividad térmica.



En la figura 1.3, se observa las diferentes zonas de un sistema recubrimiento-
sustrato. ldealmente la interficie es considerada como un plano que no tiene
espesor, debido a que en este hay un cambio abrupto de composicion al pasar
del recubrimiento al sustrato, mientras que la interface es considerada como la
zona de transicion de los dos materiales con un espesor dado, se considera la
superficie como la zona mas exterior de la capa con un espesor tan pequefio que
es directamente afectado por agentes externos como contaminacion, formacién de

oxidos, humedad, entre otros.

Superficie

Interficie - } Interfase

Sustrato

Figura 1.3. Esquema de partes de un recubrimiento duro [9].

1.5 DEFINICION DE TRIBOLOGIA

Proviene del griego “tribos” que significa frotar, hace alusion a la ciencia y
tecnologia de superficies interactuando en movimiento relativo, la tribologia
estudia condiciones de operacion aplicadas a problemas de gran significado
econdémico [9,10,12], es decir, fiabilidad, mantenimiento y desgaste de equipo
técnico, cuyas propiedades y modos de caracterizacion son muy importantes
definir en un recubrimiento, ya que los procedimientos clasicos empleados en
ingenieria metalurgica convencional son diferentes, siendo desarrollados para
materiales macizos que forman las piezas recubiertas. Por lo cual es de vital
importancia estudiar las propiedades y caracterizaciones correspondientes a
capas delgadas, debido a que estas permitiran determinar posteriormente la

aplicacion final de los recubrimientos.
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1.6 PROPIEDADES TRIBOLOGICAS
1.6.1 FRICCION

La friccion es definida 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 [9], la cual actia en una
direccidon directamente opuesta a la direccion del movimiento, es llamada fuerza
de friccion. Esta friccion es el resultado de interacciones complejas asociadas al
movimiento relativo entre pieza industrial y material, factores como las
propiedades mecanicas y fisico-quimicas de los materiales en contacto, la
topografia y el medio ambiente determinan el comportamiento de la friccion, por lo
cual es de gran interés conocerlas, cuando se requiere mejorar la productividad

de estos sistemas.

El modelo de friccién en sistemas que implican metales, desarrollado por Bowden
y Tabor [9,10], describe por medio de la ecuacion 1.1, a la fuerza de friccibn como
la suma de las componentes de adhesion y ploughing (arado). La primera es
debida al incremento de uniones durante el contacto deslizante, mientras que la
segunda es debida al fenébmeno de arado que ocurre por la accién de asperezas
duras de una superficie sobre la otra, o por la presencia de particulas duras en la

intercapa deslizante.
f=f,+ fp (1.1)

Para entender la primera componente, se debe partir del conocimiento de la
topografia de las superficies. Estas constan de multiples asperezas microscopicas
de forma irregular ya que son pocos los puntos de contacto, es decir, cuando dos
superficies nominalmente planas son puestas en contacto, la rugosidad superficial
causa muchos puntos de contacto discretos, la suma de las areas de todos los
puntos en contacto, constituye el area real de contacto y para la mayoria de los

materiales esta sera solo una pequefa fraccion del area aparente (nominal) de
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contacto, la cual ocurriria si las superficies fueran perfectamente lisas. El area real
de contacto es una funcion de la textura superficial, propiedades del material y las
condiciones de carga. Al aplicar una fuerza normal en las superficies se produce
deformacion de las asperezas, las cuales estan dentro de un régimen de
deformacion eléstico o plastico, en funcién de la carga aplicada (L) y el area de
contacto (A), esto se debe a que cuando la carga es aumentada, el nimero de
asperezas en contacto aumenta y el area de los contactos crece, también para
soportar la carga aumentada. La transicion de este régimen de deformacion se
describe por medio del indice de plasticidad (Greenwood and Williamson) [10],
este pardmetro permite predecir cuantas asperezas sufren deformacion cuando
las superficies se encuentran en contacto; para valores menores a 0.6 se clasifica
el contacto como elastico y para valores mayores a 1.0 se presenta contacto

plastico [12] causando soldadura local de las asperezas.
1.6.1.1 MECANISMOS DE FRICCION

Segun Bowden y Tabor para todo material ductil el deslizamiento en los puntos de
contacto individual (puntas de las asperezas) se generan altas presiones que
causan deformacion plastica y por tal motivo soldadura local y las soldaduras
formadas son cortadas subsecuentemente por deslizamiento relativo de las
superficies, a esto se le conoce como el mecanismo adhesivo de la friccion. La
fuerza necesaria para romper estas soldaduras se describe por la ecuaciéon 1.2.
Donde T1; es la resistencia al corte del material de menor resistencia cohesiva y A
es el area real de contacto. El rompimiento de las uniones ocurre en las regiones
mas débiles de la interfaz; en un proceso de corte de estos puntos se pueden
generar fragmentos de los materiales en contacto, los cuales contribuyen a
aumentar la friccion entre las superficies. Cuando la friccion esta dominada por la
presencia de fragmentos sueltos entre las dos superficies, a este mecanismo se le

conoce como friccién por impurezas abrasivas [9,10].

f,=1iA (@2
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Con base a la figura 1.4 se describen los cuatro posibles tipos de falla que se
pueden generar después de un contacto adhesivo, donde las superficies Ay B son
respectivamente la bola y recubrimiento y la unién entre ellas se conoce como

adhesion o soldadura local por deformacién plastica.

Dependiendo de la naturaleza de los materiales metalicos, se pueden identificar 4
tipos de uniones formadas durante el deslizamiento de las superficies en
contacto. Uno, si las uniones son mas débiles que los materiales en contacto, el
esfuerzo de corte se presenta en la interfaz Dos, cuando las uniones son mas
fuertes que la superficie B, estas producen el desprendimiento del material
ocasionando que sea adherida a la superficie mas dura (superficie A), el tercer tipo
se presenta para uniones mas fuertes que las superficies A y B, el
desprendimiento del material se presentara en cualquiera de las dos superficies si
son de igual dureza y para durezas diferentes, se producira el dafio en la
superficie mas débil. Finalmente el cuarto tipo se tiene, cuando las superficies y
las uniones presentan la misma dureza, la resistencia al corte de las uniones
incrementa, por lo tanto la ruptura se presentara en cualquiera de las dos

superficies pero no en la interfaz.

Direccion de deslizamiento
- E—————

Superficie A

Rotura Adhesién

Superficie B

Figura 1.4. Esquema del mecanismo de friccion por adhesion durante el deslizamiento de dos

superficies rugosas en contacto [9].
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La segunda componente de la fuerza de friccibn es el mecanismo de arado
(ploughing) [9,10]. Cuando se aplica una carga al sistema la energia mecénica se
disipa a través de las deformaciones de las superficies en contacto durante el
deslizamiento; si una aspereza dura penetra la superficie mas blanda, el flujo
plastico [10] generado por el arado crea una resistencia al movimiento,
incrementando los coeficientes de friccion. Esta interaccion también puede

resultar en fractura, rotura o fragmentacion

Direccion de deslizamiento Superficie A

Surcos formados
" por ¢l arado

Superficie B

Figura 1.5. Esquema del mecanismo de friccién por arado en deslizamiento sin lubricacién [9].

1.6.2 DESGASTE

El desgaste se define como la pérdida progresiva de material de la superficie de
un cuerpo sélido. Esta pérdida de material es ocasionada por fendémenos
mecanicos y quimicos, el material removido puede ser expulsado, transferido a la
otra superficie o quedar atrapado dentro del sistema, los principales mecanismos

de desgaste son: adhesivo, abrasivo, triboquimico y fatiga [9].
1.6.3 MECANISMOS DE DESGASTE
1.6.3.1 DESGASTE ADHESIVO

El desgaste adhesivo ocurre cuando dos superficies que se encuentran en
contacto se adhieren fuertemente formando uniones entre ellas. Debido al

movimiento relativo, las uniones se desprenden y se transfieren entre las
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superficies o quedan como particulas libres las cuales pueden ser expulsadas o
permanecer en el contacto aumentando la friccion y desgaste del sistema.

1.6.3.2. DESGASTE ABRASIVO

Este mecanismo de desgaste consiste en el desplazamiento y eliminacion de
material de una o de las dos superficies en contacto, produciendo dafio por
deformacion plastica y fractura. El desgaste abrasivo puede clasificarse en

abrasion de dos cuerpos y abrasion por tres cuerpos.
1.6.3.3. DESGASTE TRIBOQUIMICO

Este desgaste quimico ocurre cuando el deslizamiento entre dos superficies tiene
lugar en un ambiente corrosivo, en aire el medio corrosivo mas dominante es el
oxigeno, en la ausencia de deslizamiento los productos quimicos de corrosion
[9,10] (es decir, 6xidos) generan peliculas que pueden detener la corrosion, sin
embargo por la accion de deslizamiento esta se desgasta, asi que el atague

guimico puede continuar.
1.6.3.4. DESGASTE POR FATIGA

La fatiga en las superficies es observada durante el deslizamiento y apisonamiento
repetido, las constantes ciclos de carga y descarga a los cuales los materiales son
expuestos, pueden inducir la formacién de grietas  superficiales y sub-
superficiales, que eventualmente, después de un numero critico de ciclos
resultaran en la rotura de la superficie con la formacién de grandes fragmentos,
dejando grandes hoyos en la superficie, debido a que en este desgaste no se
produce remocion gradual de forma gradual, es despreciable, por lo cual el interés
en este mecanismo se encuentra, en términos de la vida util, es decir, el numero

de revoluciones o ciclos de trabajo antes de que ocurra la falla por fatiga [9].
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1.7 PROPIEDADES MECANICAS
1.7.1 DUREZA

Desde el punto de vista cientifico, el concepto de dureza puede presentar
diferentes designaciones. Por ejemplo, para un metallrgico, la dureza [9]
representa la resistencia de un material a ser penetrado por otro directamente en
contacto; para un ingeniero mecanico, la dureza significa una medida de
resistencia al desgaste o también de resistencia al cizallamiento [10]; mientras que
para un geologo, este término puede significar resistencia al rayado, una definicion
mas certera para los recubrimientos duros, la dureza se define como la resistencia
gue presenta un material ante la deformacion plastica local, producida por otro

material mas duro, como por ejemplo un indentador [9,12].

Existen muchos métodos para el calculo de las dureza de un material y su valor
depende ciertamente de cual se utilice, debido a que la dureza no es una
propiedad fundamental de los materiales, se pueden obtener resultados
arbitrarios, segun sea el método de evaluacidén de preferencia. Debido a que se
trabaja en este proyecto con recubrimientos que poseen espesores de varios
cientos de nandmetros, es conveniente la utilizacion de los métodos de

indentacion dinamica para lograr mayor precision en los resultados.

Actualmente en los equipos de micro y nano indentacion ya vienen incorporados
métodos para la medida de durezas, particularmente el método de Oliver y Pharr
[15]. Este método es ampliamente aceptado, debido a que presenta una técnica
de andlisis que tiene en cuenta la forma no lineal de la curva de descarga, que se

obtiene en la mayoria de indentaciones.

Este consiste en determinar ciertos valores de profundidades en el momento en el
que se realiza la indentacion en un material (teniendo en cuenta que la mayoria de
ellos presentan deformacion elastoplastica [9]), como se muestra en la figura 1.6 y

con base a ellas se obtiene la expresion para el calculo de la dureza.
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Perfil superticial después de
retirar la carga

Forma

del indentador l Superficie inicial plana

hy ~— a —/ ,

h * | N L
h, Pertil superficial
* SOURUUU SO SR bajo carga
deformacion | zona deformacion elastopldstica | deformacién

elastica i elastica

Figura 1.6. Representacién esquematica de la seccién transversal de una indentacién mostrando

varias cantidades utilizadas en el analisis segun el método de Oliver y Pharr [9].

En donde h. es la profundidad del contacto real, hs es el hundimiento elastico de la
superficie alrededor del contacto, y h es la profundidad de penetracion total. Una
vez obtenidos estos parametros, se calcula la dureza del recubrimiento mediante

la expresion:

H= % (1.3)
C

Donde Pnax €s la carga maxima de indentacion y A. es el area de contacto real a
carga maxima (la cual depende de la geometria del indentador).

1.7.2 MODULO DE ELASTICIDAD

En la mayoria de solidos como materiales cristalinos, metales, ceramicos y
amorfos, la relacion entre esfuerzo y deformacion en la zona elastica es lineal. La
pendiente de la parte lineal de esta curva esfuerzo vs deformacion es conocida

como el moédulo de elasticidad o Young (E) [9], regida mediante la expresion:

o
E = —~ 14
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Donde o (tiene unidades de fuerza/area GPa) es el esfuerzo uniaxial de tensiény

£ es la relacién de deformacién en la direcciéon del esfuerzo.

El médulo de elasticidad es una propiedad intrinseca de los materiales y depende
fuertemente del tipo de enlace entre atomos o moléculas que la componen. Por lo
cual segun sea el tipo de enlace que esté presente la estructura, de igual manera
el material tendra la capacidad de presentar mayor o menor resistencia ante la

deformacion plastica [9].
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2. METODO DE CRECIMIENTO DE LOS RECUBRIMIENTOS DUROS Y
TECNICAS DE CARACTERIZACION

2.1 MAGNETRON SPUTTERING RF

La fabricacion de peliculas delgadas puede realizarse mediante la deposicion
quimica en fase de vapor CVD (Chemical vapor deposition) o mediante el proceso
de deposicion fisica en fase de vapor o PVD por sus siglas en inglés (Physical
vapor deposition). Los procesos PVD, son procesos de deposicion atomisticos que
hacen uso de medios fisicos para obtener directamente las especies de un
material, al cual se le denomina blanco; dichas especies se evaporan y se
depositan sobre un sustrato, que es el material a recubrir. En estos procesos
fisicos, no es necesario recurrir a reacciones quimicas para sintetizar el material,
lo que demanda menos temperatura que un proceso CVD convencional; en
contraparte, dado que el transporte de las especies se realiza por un medio fisico,
se hace necesario generar un alto vacio para que el camino libre medio de los

atomos y moléculas supere la distancia entre el blanco y el sustrato [1].

El sistema utilizado en este trabajo fue el de magnetron sputtering RF, el cual es
un método PVD que utiliza una fuente de radio frecuencia (RF) en lugar de una
fuente de corriente continua (DC). En el proceso de sputtering RF se aplica un
gran voltaje pico a pico a un electrodo tipo capacitivo. Un potencial alternado
positivo y negativo aparece en la superficie. Durante parte de cada medio ciclo el
potencial es tal que los iones son acelerados hacia la superficie del catodo con
suficiente energia para causar pulverizacion del material blanco, mientras en el
otro medio ciclo los electrones alcanzan la superficie para prevenir acumulacién de

carga [2].

La ventaja mas grande que ofrece el proceso de sputtering RF es que la
naturaleza de los materiales a pulverizar no es un factor decisivo, es decir, se
pueden evaporar tanto materiales de tipo conductor y aislantes, siendo estos

altimos imposibles de pulverizar mediante el proceso de sputtering D.C.

22



Los rangos de frecuencias en el sputtering RF van desde 0.3 — 30 MHz siendo la
frecuencia comercial mas utilizada 13.56 MHz.

Una de las mayores desventajas de la evaporacion de materiales dieléctricos es
gue estos en la mayoria poseen bajas conductividades térmicas, altos coeficientes
de expansién térmica y son fragiles, y como en el proceso de sputtering la mayor
parte de la energia de colisiones entre los iones y el material se transforma en
calor esto puede causar fracturas de los blancos a potencias elevadas debido a

los grandes gradientes de temperatura que ocurren sobre la superficie del mismo.

Con la aplicacion adecuada de un campo magnético los electrones son confinados
para mantenerlos cerca de la superficie del blanco. Un arreglo especial de los
imanes genera un campo magnético de forma que los electrones son mantenidos
circulando en patrones cercanos a la superficie del material a evaporar. El flujo de
electrones crea una gran densidad de plasma del cual los iones pueden ser
extraidos para pulverizar el blanco. A este arreglo de imanes se le denomina
magnetron, siendo uno de los mas utilizados en los sistemas de sputtering el
magnetron planar en el cual el patron de erosion del blanco debido a la

pulverizacion es de forma circular [2], ver figura 2.1.

T e

Figura 2.1. Esquema de un Magnetrén Planar [3].
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Una de las principales ventajas del proceso de magnetrén sputtering es que el
plasma denso puede ser formado cerca del catodo a bajas presiones, entonces los
iones pueden ser acelerados del plasma al catodo casi sin pérdida de energia
debido a las colisiones fisicas o0 a las cargas y descargas. Esto genera una alta

tasa de deposicion utilizando bajas potencias.

Una de las grandes desventajas del magnetrén planar es la no uniformidad del
plasma sobre la superficie del blanco, por lo tanto los patrones de pulverizacion
sobre éste son generalmente circulares, es decir, s6lo se evapora una pequefa
porcion del area del material, siendo asi un proceso ineficiente. La utilizacion total
del blanco por el Magnetrén Sputtering es casi de un 30%. El sistema utilizado en
este trabajo de investigacion es el sputtering Balzers BAE 250 asistido con
magnetron y con gas reactivo de nitrogeno, el cual se encuentra en el laboratorio

de bajas temperaturas de la Universidad del Cauca, ver figura 2.2.

Figura 2.2. Magnetrén sputtering Balzers BAE 250 del laboratorio de fisica de bajas temperaturas

de la Universidad del Cauca.
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2.2 PROCESO DE FABRICACION DE LOS RECUBRIMIENTOS DUROS

Para la obtencion de los recubrimientos duros nanoestructurados de los
compuestos TiC, TICN y TIiC/TiCN, se siguidé un proceso riguroso utilizando los
equipos del laboratorio de fisica de bajas temperaturas en la Universidad del
Cauca para asi garantizar muestras con condiciones reproducibles y analizables

en los estudios y caracterizaciones posteriores.

El primer paso en el proceso de fabricacion de los recubrimientos duros nano
estructurados fue la limpieza de los sustratos (sustratos tanto de vidrio, acero AlSI
M2 y silicio) en alcohol y posteriormente con acetona en un equipo de ultrasonido
durante 20 minutos a una temperatura de 35°C. Posterior a este proceso se
ingresaron los sustratos limpios en la camara de vacio del sputtering Balzers. El
blanco utilizado en este trabajo fue uno que consistia en una mitad de Grafito del
99.999% de pureza y otra de titanio con 99.7% de pureza con un didmetro de 5 cm

y un espesor de 0.5 cm.

En la figura 2.2 se puede observar el equipo de fabricacion de peliculas delgadas
Balzers BAE 250 en el cual se llevaron a cabo la fabricacion de los recubrimientos.
Este equipo de pulverizacion catddica cuenta con una cdmara en la cual ocurre el
proceso en un ambiente de alto vacio. Para la obtencion de esta condicion se
utilizé un sistema de dos bombas de vacio en serie, una mecénica SIEMENS, la
cual alcanza un pre vacio del orden de 8x10 mbar seguida de una bomba turbo
molecular PFEIFFER la cual alcanzé un alto vacio de 1x10™ mbar. La medida de
la presion dentro de la camara se llevo a cabo mediante la utilizacion de dos
sensores de presion PIRANI ubicados en la entrada de la bomba turbo molecular y

a un lado de la cAmara de vacio.

El control de los gases de entrada se hizo mediante la utilizacién tanto de un
controlador de flujo MKS para el nitrégeno y de una valvula micrométrica manual
conectada a un sistema pasa muros en la entrada de la camara de vacio para el

argén. El control del flujo de nitrdgeno se hizo con un controlador de flujo MKS 247
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conectado a una interfaz electronica la cual permitia la apertura y cerrado de la
valvula de nitrégeno para la obtencion de las multicapas de TIiC/TiCN. El
controlador MKS 247 es capaz de entregar flujos de masas hasta de 20
centimetros cubicos estandar por minuto o sccm por sus siglas en ingles. La
potencia necesaria para generar ionizacion al argon fue suministrada por una
fuente de radio frecuencia RFX 600 de ADVANCED ENERGY con potencia
maxima de 600W. El calentamiento de los sustratos se realiz6 utilizando un horno
de caracter resistivo el cual esta conectado a una fuente de corriente, este sistema

es capaz de alcanzar los 1000° C.
2.3 PARAMETROS DE CRECIMIENTO DE LOS RECUBRIMIENTOS DUROS

En la fabricacién de los recubrimientos duros tanto multicapa como monocapa se
utilizaron ciertos parametros seleccionados por las propiedades mostradas en la
bibliografia consultada [3] ver la tabla 1. Estos valores fueron constantes durante
el depdsito de todas las capas, siendo el Unico valor variable la cantidad de
bicapas sobre ellos. A continuacién se muestran cada uno de los parametros de

deposicion utilizados en este trabajo de investigacion.

Tabla 2.1. Parametros de crecimiento.

PARAMETRO VALOR
Distancia de sustrato a blanco (cm) 5cm + 0.1cm
Temperatura del sustrato (°C) 300°C + 1°C
Potencia de ignicion del plasma (watios) 80 W
Presion de trabajo (bar) 1x10*mbar
Flujo de Nitrogeno (sccm) 1.5 sccm
Tiempo de deposicion (horas) 2 horas
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Los parametros antes mencionados se utilizaron en la elaboracion de los
recubrimientos de TiCN, mientras que la ausencia de flujo de nitrdgeno genero los

recubrimientos de TiC.
2.4 INTERFASE PARA EL CONTROL DE FLUJO DE NITROGENO

Para la fabricacion de los recubrimientos duros nanoestructurados multicapa se
utilizé una interfaz fabricada por estudiantes egresados en el laboratorio de fisica
de bajas temperaturas [4]. Las multicapas fueron hechas mediante un proceso
automatico de entrada y salida de nitrégeno dentro de la cadmara de vacio, es
decir, la entrada de este gas generaba la creacion del compuesto TiCN y la salida
del TiC. El controlador MKS 247 facilita esta tarea mediante la utilizacion del
control externo haciendo uso de una interfaz conectada a un computador de
escritorio y utilizando un programa disefiado en Labview, éste realiza la funcion de
apertura y cerrado (on/off) de la valvula de entrada de nitrégeno segln un periodo

establecido.

La unidad MKS 247 de acuerdo a su disefio y funcionamiento permite hacer
conexiones a diferentes dispositivos de control automatico, para cada una de sus
funciones. El controlador de fluxémetros MKS 247 posee un hardware que permite
la conexion a dispositivos que usen sefiales Légicas TTL de salida, ya sean
interruptores, DSPIC, PIC, sistemas de compuertas l6gicas entre otros sistemas
electrénicos; este tambien tiene una interfaz a conector P6-DB25, con cada pin

dispuesto a una funcion debida del controlador [4].

La automatizacion dispuesta se realiz6 mediante el uso del computador cuyo
disefio de software controlo la salida de datos del puerto paralelo hacia el
controlador MKS, modificando su condiciéon de encendido/apagado, manipulando
en intervalos de tiempos la entrada de gas de nitrdgeno a la camara del sistema

para crecer multicapas.
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2.5 PERIODOS DE CRECIMIENTO DE LAS MULTICAPAS DE EL SISTEMA
TiC/TiCN

Las muestras analizadas en este trabajo de investigacion se fabricaron con los
paradmetros de crecimiento descritos en la seccidn 2.3, estos fueron constantes
para todas las muestras. El objetivo de este estudio es la relacion entre las
propiedades mecanicas y tribologicas con el nUmero de capas presentes; se vario
la cantidad de las bicapas sobre los sustratos de acero AISI M2 mediante la
utilizacién de una interfaz descrita en la seccion 2.4. Los periodos de tiempo entre
apertura y cerrado de la valvula de acceso de nitrégeno a la camara se presentan

en la tabla 2.2.

Tabla 2.2. Muestras y periodos de apertura y cerrado de valvulas.

Numero de bicapas Periodo (s)
5 720
10 360
50 72
100 36

2.6 SUSTRATOS DE ACERO AISI M2

El crecimiento de los compuestos TiC, TiCN y TiC/TiCN se realiz6 en varios
sustratos en el desarrollo de este trabajo, tanto para la obtencion de parametros y
como fuente de comparacion. Pero el mayor interés de investigacion se ve
orientado hacia los recubrimientos fabricados sobre los aceros AISI M2, los
llamados aceros rapidos utilizados en la industria de corte y herramientas

industriales.

Las caracteristicas que hacen a los aceros AISI M2 excepcionales para los

trabajos de corte son su composicién quimica, la cual es una mezcla de diferentes
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elementos en proporciones especiales y sus propiedades fisicas que lo hacen

competente en trabajos continuos y desgastantes.

Estos aceros poseen

cualidades unicas que los hacen perfectos para trabajos de alto desempefio como

lo son sus altas durezas y resistencia al uso.

A continuacion en las tablas 2.3 y 2.4 se presentaran las propiedades antes

mencionadas, los elementos y cantidades presentes en el acero y algunas

caracteristicas fisicas propias de los aceros comerciales AISI M2.

Tabla 2.3. Elementos y concentraciones en el acero AISI M2.

Elemento Simbolo Composicién nominal (%)
Silicio Si 0.30
Carbono C 0.83
Manganeso Mn 0.30
Cromo Cr 4.10
Vanadio \Y 1.90
Molibdeno Mo 5.00
Wolframio w 6.10
Tabla 2.4. Propiedades fisicas de los aceros AISI M2.
Propiedad Magnitud
Médulo de elasticidad (GPa) 207
Peso especifico (g) 8.14
Densidad (Kg/m®) 8144
Coeficiente de dilatacion térmica (°C™) 11.8x10°
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2.7 TECNICAS DE CARACTERIZACION DE LOS RECUBRIMIENTOS DUROS
MULTICAPA

La obtencion de los valores para los parametros fisicos, mecanicos y tribolégicos
fue realizada utilizando diferentes técnicas y ensayos. Estas técnicas arrojaron
datos y valores de sus propiedades (mdédulo de Young, coeficiente de friccion,
fases cristalinas, dureza, coeficiente de desgaste y adhesion) para el andlisis de

los recubrimientos y su posible utilizacién.
2.7.1 DIFRACCION DE RAYOS X

La difraccion de rayos x se produce al hacer incidir un haz de radiacion sobre una
estructura cristalina, es decir, sobre un material donde los &tomos, moléculas o
iones estén ordenados periédicamente. La difraccion depende de la longitud de
onda incidente y de la estructura del material. Cuando la longitud de onda es
comparable con la distancia inter atdmica se puede observar rayos dispersados en
direcciones distintas a las de la fuente [5]. El fendmeno de difraccion de rayos x
estd regido por la ley de Bragg, la cual relaciona la longitud de onda de la
radiacion incidente, el angulo de incidencia y la distancia interplanar dentro de la
estructura cristalina. En la figura 2.3, se observa un esquema del fendmeno de la

difraccion de rayos x usando la ley de Bragg.

Haz
difractado

Haz
incidente

Planos
atomicos

Figura 2.3. Esquema de la ley de Bragg [7].

30



La ecuacion que describe este fendbmeno de difraccion esta dada por:
2dsenf = nA (2.1)

Donde d es la distancia interplanar, n es el orden de difraccion y A longitud de
onda incidente a la muestra. Los ensayos de difraccion de rayos x se realizaron en
dos centros de investigacion ubicados en la Universidad del Quindio y en la
Universidad del Valle respectivamente. Los métodos utilizados fueron los de haz
rasante en las instalaciones de la Universidad del Quindio y de angulos acoplados
Bragg — Brentano, 6 - 208 en la Universidad del Valle. Los equipos utilizados fueron
un difractometro Bruker D8 Advanced, con un goniometro vertical, detector de
centelleo y tubo con anodo de cobre con la linea del Kg del Cu con longitud de
onda de 1.54 A y el difractometro X'Pert Pro MPD equipado con goniémetro
vertical y un &nodo de Cu de longitud de onda de 0.154 nm a 60 KV.

2.7.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

La importancia del conocimiento detallado de la naturaleza fisica de las superficies
de los solidos hace necesario obtener resoluciones considerables dentro del
mundo microscopico, es en éste punto cuando se acude a la microscopia de
electrones remplazando la microscopia Optica, debido a que la longitud de onda de
los electrones es mucho menor que la que posee la luz visible y asi se aprovechan
los fenédmenos de difraccibn mejorando considerablemente la resolucion de las

imagenes de objetos.

Como resultado del fenbmeno de incidencia de los electrones sobre la superficie
de la muestra hay la aparicion de distintas particulas, las cuales son utilizadas
para brindar informacion de la naturaleza y topografia del objeto analizado. Las
particulas mas importantes producidas por el haz de electrones en el microscopio
electrénico de barrido son; los electrones retro dispersados o retro difundidos y los

electrones secundarios, en los cuales se fundamenta la creaciéon de imagenes.
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También aparecen rayos X, los cuales son analizados para obtener informacion de
la composicion quimica de las muestras. En la figura 2.4 se puede observar los
diferentes fenbmenos ocurridos en la interaccién del haz de electrones con la

muestra a analizar.

HAZ INCIDENTE
ELECTRONES RETRO DIFUNDIDOS

INFORMACION TOPOGRAFICA

RAYOS X INFORMACION DE

COMPOSICION CATODO LUMINISCENCIAS

'7 INFORMACION ELECTRICA

FLECTRONES AUGER v ELECTRONES SECUNDARIOS

SUPERFICIE SENCIBLES INFORMACION TOPOGRAFICA
INFOMACION DE COMPOSICION

Figura 2.4. Fendmenos producidos en el microscopio electrénico de barrido

Los andlisis de las superficies de las muestras y de su composicién quimica por
EDS se llevaron a cabo en el centro de investigacion de recubrimientos duros y
aplicaciones industriales de la Universidad del Valle. Se utiliz6 un microscopio
electronico de barrido, marca Jeol modelo JSM 6490 LV y para el micro analisis

EDS un equipo marca Oxford Instruments, modelo INCA PentaFEDX3.
2.7.3 MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA

El microscopio de fuerza atémica o AFM por sus siglas en inglés (Atomic Forse
Microscope) basa su funcionamiento en la interaccion de una punta con la
superficie de un material ver figura 2.5. Este microscopio proporciona imagenes
tridimensionales de alta definicion espacial y en tiempo real de la superficie

microscopica de la muestra analizada.

Los principios involucrados en el microscopio AFM tienen como base la respuesta

de las fuerzas entre la punta, con una curvatura entre los 20nm y 60nm, con la
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superficie del analito. La punta se encuentra al final de un cantiléver que se
deflacta segun varien las fuerzas involucradas, ya sean atractivas o repulsivas.
Estas deflexiones son detectadas por un sensor y analizadas por un sistema
computarizado que generara la imagen. La fuerza asociada al microscopio AFM
como fuente de las deflexiones del cantiléver es principalmente la fuerza de Van
Der Waals, fuerza estrechamente relacionada con la distancia entre la punta y la
superficie del material. Las imagenes obtenidas por el AFM son de extrema
utilidad para el analisis de las superficies de los recubrimientos duros, ya que
estas muestran la topografia microscépica y la rugosidad, la cual es un factor
esencial para la determinacién de caracteristicas como el coeficiente de friccion. El
AFM utilizado para las medidas fue el ASYLUM modelo MFP-3D a través del

modo no contacto de la Universidad del Valle.

cantilever flexible

h[ // ‘\\ fuerzas en interaccion

I

superficie

L

muestra en movimiento

Figura 2.5. Diagrama de los componentes basicos de un microscopio de fuerza atdmica AFM [8].

2.7.4 PRUEBA DE SCRATCH

La resistencia al rayado de peliculas delgadas y recubrimientos protectores es
usualmente expresada en términos de su habilidad para resistir abrasion sin
fractura. El test involucra una rampa de carga y la medida de desarrollo es la

carga critica a la cual la superficie falla [4].
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La prueba de scratch sirve también para medir la adhesion del material depositado
en el sustrato. El procedimiento se lleva a cabo al hacer incidir un indentador con
una cierta carga inicial (carga que mantiene unido el indentador con la probeta) y
moviendo el sustrato en una direccion especifica, esto provoca un rayado sobre la
muestra (siendo un método destructivo), la carga del indentador varia
progresivamente, hasta llegar a la carga en la cual el recubriendo sufra fallas de
adhesion o cohesion, esta carga es denominada carga critica Lc y es ésta la que

mediante analisis nos brindara el valor real de la adherencia de los recubrimientos.

Carga aplicada

v

: Desplazamiento
Indentador —» &
Recubrimiento 1 —T

- 7

( B

Progreso del Scratch

Figura 2.6. Esquema del ensayo de scratch [9].

Los ensayos de scratch fueron realizados para obtener valores de adhesion de los
recubrimientos duros, estos se llevaron a cabo en las instalaciones de la
Universidad Auténoma de Cali en las instalaciones del grupo de investigacion en
ciencia e ingenieria de materiales, GCIM con el equipo scratch test marca
microtest. Los recorridos fueron de 6mm y con una carga total de 90 N. en la figura

2.6 se puede observar un esquema del ensayo de rayado.

34



2.7.5 ENSAYO DE NANOINDENTACION

Los ensayos de indentacion consisten en usar una punta contra la superficie de la
muestra, aplicando un valor determinado de fuerza normal y luego retirar el

indentador de la probeta llevando a cero la carga aplicada.

El termino nanoindentacion se aplica a los ensayos de indentacidon que involucran
cambios de volumen en un material correspondientes a grosores inferiores a 1
micra. Si se registra en tiempo real la profundidad de penetracion del indentador
en la muestra y la fuerza normal durante el ciclo de carga y descarga, se
experimenta la denominada nanoindentacion dinamica. Las curvas que describen
la profundidad del indentador en funcién de la carga aplicada se le denomina

curvas de carga y descarga o curvas de indentacion.

La dureza de un recubrimiento duro, es una propiedad que esta determinada
principalmente por la magnitud de las fuerzas de union interatomicas del material y
por su microestructura [6]. En cuanto a los efectos de la microestructura, los
aspectos dominantes son: el tamafio de grano y la estructura de borde de grano,
las estructuras metaestables, las impurezas y la textura. En lineas generales,
puede decirse que la dureza del recubrimiento esta directamente relacionada con
la mayor o menor facilidad de deslizamiento de dislocaciones en la microestructura

resultante [6].

Los ensayos de nanoindentacion dinamica, se llevaran a cabo para determinar los
valores reales de dureza y modulo de Young de los recubrimientos duros
multicapas de TIiC/TiCN, asi estos seran catalogados y evaluados para su

utilizacion en la industria de corte.
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2.7.6 BALL ON DISK

La necesidad de conocer parametros tribolégicos conlleva a la utilizacion de
analisis de caracter destructivo, es decir, que dafian o perjudican la integridad de
las muestras de las monocapas y multicapas de TiC y TiCN. Los ensayos para
encontrar los valores de los coeficientes de friccion se llevaron a cabo utilizando el
sistema de tribdmetros. Este tipo de dispositivo aplica una carga normal con una
probeta que en su extremo posee una bola (la cual puede ser fabricada de varios
materiales segun sea la necesidad). El sistema recae sobre la superficie del
recubrimiento en movimiento con el fin de interactuar y desgastar asi las capas
mas exteriores y simultaneamente medir la fuerza tangencial o de friccion y asi

calcular el coeficiente de friccion del par tribologico utilizado.

Bola de acero o alumina

Muestra radio 6mm

soporte giratorio

Figura 2.7. Sistema de ball on disk [10].

Los equipos utilizados en la caracterizacion tribologica fueron el tribbmetro CSEM
con una velocidad maxima de rotacién de 500 rpm, este se utiliz6 con una contra
probeta de alimina de 6mm de diametro y con carga de 1 N, este dispositivo se
encuentra en la Universidad del Valle, en el laboratorio de recubrimientos duros y

aplicaciones industriales.
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3. RESULTADOS Y ANALISIS
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3.1 PERFILOMETRIA

Los recubrimientos fabricados en este trabajo se depositarén con condiciones fijas
de presion, temperatura y flujo de nitrégeno, es decir, de las curvas de
perfilometria se extrajeron los datos de las tasas de crecimiento y se determinaron
los espesores de las peliculas delgadas fabricadas mediante el método de
pulverizacion catédica magnetrén sputtering. Estas pruebas fueron llevadas a
cabo utilizando el equipo Ambios Technology XP2 de perfilometria en las
instalaciones del laboratorio de recubrimientos duros de la Universidad del Valle.
Los resultados muestran las distintas tasas de crecimiento de los compuestos TiC
y TiCN sobre vidrio y también sobre acero AISI M2, los resultados se muestran en

la figura 3.1.1.

TiC sobre vidrio 1000 - —— TiCN sobre vidrio
700 -

600 ~ 800

500
600
4004

200 4 400

Espesor (nm)
Espesor (nm)

200 4 200

100

T T T T T T T T T
T T T T T T T T 1
0.0 01 02 03 04 05 0.0 0.1 0.2 03 0.4 0.5

(a) Distancia (nm) (b) Distancia (nm)

Figura 3.1.1. a). Perfilometria realizada a un recubrimiento de TiC sobre vidrio. b). perfilometria a
un recubrimiento de TiCN.

Analizando las zonas antes y después de las pendientes de las curvas anteriores
figuras 3.1.1a y 3.1.1b, se obtuvieron los espesores promedio de los
recubrimientos de TiC y TIiCN depositados sobre vidrio. Estas peliculas fueron
obtenidas con las condiciones de deposicion especificadas anteriormente (80
watios, 300 °C, 1.5sccm de nitrogeno, 5¢cm de distancia entre el target y el sustrato
y 2 horas de deposicion).
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La tasa de deposiciobn se tomo6 de la razon entre el espesor de las peliculas
delgadas y el tiempo de deposicion de estas mismas, el cual fue siempre el

mismo. Ver tabla 3.1.1.

Tabla 3.1.1. Espesores y tasas de deposicion para los compuestos TiC y TiCN sobre vidrio.

COMPUESTO ESPESOR (nm) TASA DE DEPOSICION (nm/min)
TiC 456.6455 3.80
TiCN 607.52763 5.06

TiC sobre Acero AISI M2 |

1000 - \ TiCN sobre vidrio |

1000

800 -
800

600 -
600 -

400 4 400

Espesor (nm)
Espesor (nm)

200 200 4

O—NNJWMMMWM 04

200 . . . . . ; . .
0,0 0.1 0,2 0,3 04 05

0.0 0.1 O:Z 013 0.4 0.5
(a) Distancia (nm) (b) Distancia (nm)

Figura 3.1.2. Perfilometria de los recubrimientos crecidos sobre acero AISI M2 a). TiC. b). TiCN.

El andlisis realizado a las curvas de perfilometria de los recubrimientos fabricados
sobre acero AISI M2 de TiC y TiCN con las mismas condiciones de deposicion,
fueron hechas sobre zonas por encima y por debajo de la pendiente,
determinando valores de espesor mayores que los vistos en las peliculas
depositadas sobre vidrio. Esto se puede explicar mediante la periodicidad de los
sustratos, es decir, la ausencia de esta en el vidrio disminuye la tasa de
deposicion y las redes cristalinas del acero facilitan el crecimiento de los
recubrimientos debido a sus oscilaciones y conduccion térmica.

Tabla 3.1.2. Valores de espesor y tasa de deposicion de recubrimientos de TiC y TiCN fabricados
sobre acero AISI M2.

COMPUESTO ESPESOR (nm) TASA DE DEPOSICION
(hm/min)
TiC 788.93 6.57
TiCN 826.19 6.88
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3.2 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

Las pruebas de difraccion de rayos X, se llevaron a cabo para determinar
caracteristicas cristalograficas de los sistemas monocapa y multicapa de TiC,
TiCN y TIiC/TiCN. Estos ensayos se realizaron en dos centros de investigacion. El
primero se realizé en la Universidad del Quindio en el laboratorio de fabricacion de
nuevos materiales semiconductores y el segundo en el laboratorio de
recubrimientos duros y aplicaciones industriales en la Universidad del Valle. Los
siguientes difractogramas muestran los patrones extraidos de una monocapa de
TiCN y una multicapa de TiC/TiCN crecidas sobre sustratos de acero AISI M2 y

silicio respectivamente. Ver figuras 3.2.1y 3.2.2.

FeCr -
Ay | TIiCN Sobre acero AlSI M2
700 A
600 A
©
= 500 -
©
[
S TiCN
L (200) FeCr
% 400 (211)
- TiICN
(220) TICN
(311)
300
LI NI L (LR [CORLIEN LI (U [N PSR U LN SRELER JEUE L L |
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85
Grados (26)

Figura 3.2.1. Difractograma de una mono capa de TICN sobre acero AISI M2.
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Figura 3.2.2. Difractograma de un recubrimiento de TiC/TiCN crecido sobre silicio con 5 bicapas.

Los espectros de las muestras de TiCN y de TiC/TiCN sobre sustratos de acero
AISI M2 y silicio respectivamente, realizados mediante el acople de angulos Bragg
- Brentano 6-268, muestran los picos distintivos del compuesto TiCN [1,2], siendo la
orientacién con mayor intensidad la (200). Se identificaron los picos asociados a
TICN en los angulos 26=35.33°, 20=42.39°, 20=64.654°, 26=72.35°,
correspondientes a los planos cristalograficos (111), (200), (220), (311). También
se observo la aparicion de un pico representativo del titanio y de los elementos
presentes en los sustratos de acero AISI M2 vy silicio [6,7]. Los difractogramas

también identifican el compuesto TiC en el sistema multicapa en los angulos 26=
37.2° y 26=42.4 [8,9].
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Figura 3.2.3. Difractograma de monocapa de TiCN sobre acero AISI M2.
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Figura 3.2.4. Difractograma de una mono capa de TiC sobre acero AISI M2.
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La intensidad de los planos cristalograficos de los recubrimientos se ve afectada
por la matriz de carbono amorfo depositada [4], es decir, que no todo el material
evaporado del blanco de carbono y titanio se une con el nitrégeno para formar ya
sea el TiC o el Ti(C,N). Una parte de este material se deposita como un
recubrimiento amorfo, es asi como el espacio se divide entre la matriz de carbono
y los nanocristales de TiC y Ti(C,N), esto indica que el material cristalino que
difracta es mucho menor, por ende la intensidad de los picos es reducida y difiere

del material puro en bloque.

Los espectros de las figuras 3.2.3 y 3.2.4 fueron realizados mediante un barrido
desde 20° hasta 110° a un angulo rasante constante de 1°. Estos muestran picos
relacionados a los compuestos TiC y TiCN. La penetracion de la radiacion es la
responsable de la aparicion del pico mas prominente sobre el punto 26=44.59°, el
cual se ve referido al sustrato de acero (esto se debe a que el grosor de los
recubrimientos esta alrededor de los 800nm y la profundidad de penetracion de los
rayos x esta por encima de ese valor), siendo una aleacion entre Hierro y Cromo
(Fe-Cr) [7].

La similitud en algunos picos de los espectros de TiC, TiN y TiCN se documenta
en la literatura [5], las intensidades de las lineas espectrales del Hierro- Cromo
(FeCr) y del silicio fueron sacadas de los archivos llamados PDF o archivos de
difraccion de “polvos” por sus siglas en inglés (Powder Difraction Files) [7]. Al
hacer un andlisis de la literatura [1,2,3,4,5], se encuentra que los picos espectrales
del TiC, TiCN y TiN, se hayan en valores muy parecidos y casi concuerdan entre
si, la raz6bn se puede encontrar en que los compuestos antes mencionados
contienen atomos de la misma naturaleza y de tamafos similares, con estructuras
cristalinas fcc, es asi como el fendmeno de difraccion conduce a patrones
similares. La certeza de la identificacién de los espectros se debe a la presencia o
ausencia de nitrégeno en la fabricacién de los recubrimientos duros, ya sean

monocapa o multicapa. La intensidad de los picos se debe al tamafio de grano de
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los nanocompuestos de TiC y TiCN y la matriz amorfa de carbono en la cual estan

embebidos.
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Figura 3.2.5. Recubrimiento de 20 bicapas de TiC/TIiCN, crecidas sobre acero AISI M2.

Al analizar el espectro de rayos x del recubrimiento duro de TIC-TiCN de 20
bicapas, se nota que este posee un pico extra de TiC en la direccién (220). Las
intensidades son similares mostrando que el contenido total de cristales de TiC y
TiCN se mantiene al alternar la exposicién del gas reactivo de forma constante

alrededor de las dos horas de deposicion.
3.3 MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA (AFM)

Los ensayos de microscopia de fuerza atdbmica se realizaron para analizar la
topografia de la superficie de los recubrimientos duros y asi relacionar este
parametro con las propiedades mecanicas y triboldégicas que estos poseen. La
medicion tanto de la rugosidad como del tamafio de grano se hiso utilizando el
método de tapping o no contacto en el microscopio de fuerza atdmica del

departamento de fisica de la Universidad del Valle. La figura 3.3.1, muestra el

45



andlisis topografico de la superficie de los recubrimientos monocapa de TiC y
TiCN realizados en un area de 1pm x 1um.

Figura 3.3.1. Topografia de la superficie de las monocapas. a). TiC. b). TiCN.

Las micrografias de las superficies de la figura 3.3.1, muestran la diferencia entre
la rugosidad de los recubrimientos; se puede apreciar claramente que el
recubrimiento de TICN posee una superficie mas rugosa y con menos uniformidad
apareciendo “monticulos” de una altura considerable los cuales poseen granos
mas grandes que los mostrados en el recubrimiento de TiC. Teniendo en cuenta
que los recubrimientos fueron fabricados con los mismos parametros de
deposicion la diferencia en la topografia se podria deber a la presencia del gas
reactivo nitrégeno; generando TiCN una molécula méas grande, también es posible
la aparicion del compuesto TiN debido a los atomos libres de titanio y nitrdgeno en
el camino del blanco hacia el sustrato, todo esto generaria las superficies mas

rugosas y tamafos de grano mas grandes.

En la figura 3.3.2, se observa las micrografias tomadas de las superficies de los
recubrimientos multicapa de 10, 50 y 100 bicapas de TiC/TICN fabricados sobre
acero AISI M2.
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Figura 3.3.2. Micrografia tomada mediante AFM de los recubrimientos multicapas de TiC/TiCN. a).

Recubrimiento de 10 bicapas. b). Recubrimiento de 50 bicapas. c). Recubrimiento de 100 bicapas.

El andlisis de las micrografias de las multicapas tomadas por el AFM revela la
topografia de los recubrimientos, mostrando un recubrimiento de 10 bicapas con la
menor densidad de granos y el de 100 bicapas con una densidad mayor y altura
de los picos superiores a los anteriores recubrimientos (10 y 50 bicapas). Se
puede observar un estado de homogeneidad en la superficie del recubrimiento de
100 bicapas, dando a entender que el proceso de las multicapas incrementa esta
propiedad y a su vez aumenta la densidad de “picos” disminuyendo la rugosidad y
el tamafio de grano. Con respecto a las caracteristicas superficiales se encontré
mediante el analisis de microscopia de fuerza atomica que con la disminucion del
periodo en el proceso de fabricacion de los recubrimientos multicapa de TiC/TiCN,
los valores de los parametros topograficos de rugosidad y tamafia de grano
mermaban o bajaban en magnitud. En la figura 3.3.3 se observa las micrografias
de los recubrimientos de 10, 50 y 100 bicapas en dos dimensiones tomadas por el

microscopio de fuerza atémica.
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Figura 3.3.3. Micrografias tomadas mediante AFM de los recubrimientos multicapas de TiC/TiCN.

a) 10 bicapas. b). 50 bicapas. c). 100 bicapas.

Los datos encontrados en la microscopia de fuerza atbmica se presentan en la
tabla 3.3.1, la cual corrobora las observaciones hechas anteriormente en el
andlisis de las imagenes 3D y 2D, es decir, la diminucién del tamafio de grano y la
rugosidad con el aumento del namero de bicapas en los sistemas de

recubrimientos duros de TiC/TiCN sobre aceros AlISI M2.
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Tabla 3.3.1. Tamafio de grano para los recubrimientos monocapa y multicapas de TiC, TICN y

TiC/TiCN.
Muestra Tamafo de Grano Rugosidad
Monocapa TiC 24nm 2nm
Monocapa TiCN 27nm 3nm
10 Bicapas TiC-TiCN 41nm 9nm
50 Bicapas TiC-TiCN 32nm 5nm
100 Bicapas TiCN 28 nm 3nm

La disminucion del tamafio de grano se podria deber a los periodos de entrada y
salida del nitrégeno, siendo este un proceso de interrupcién al crecimiento
columnar, también ayuda a la disminucién de la rugosidad y el tamafio de grano la
ocupaciéon de los espacios libres dejados en el crecimiento de las capas de TiC
por el material depositado de TiCN, siendo este el proceso realizado capa tras

capa.
3.4 EDS (ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA)

Para la caracterizacion de los recubrimientos duros multicapa y monocapa se
realizaron pruebas con el microscopio electrénico de barrido (SEM) en las
instalaciones del laboratorio de recubrimientos duros de la Universidad del Valle.
Con este dispositivo se analizaron las marcas dejadas por el ensayo de pin on disk
y también las huellas de la prueba de scratch. También se utilizé el modo de EDS
(espectroscopia de energia dispersa por sus siglas en ingles) para confirmar la

composicién quimica de las peliculas.

Los resultados muestran distintos atomos tanto de las especies depositadas como
de los pertenecientes a la composicion del sustrato y algunos 6xidos producidos
por el contacto con la atmosfera. En la figura 3.4.1, se muestra la micrografia de

una monocapa de TiCN sobre un sustrato de acero y su espectro de composicion.

49



Epectam 1

S0pT

Electron |~z ge 1

Spectrum 1

o LA
o 05

1

Ful Scale 457 cts Cursor: -0.010 (855 cts) (=

R e L i e R e R
145 2 25 3

Figura 3.4.1. Micrografia y EDS de un recubrimiento mono capa de TiCN sobre acero AISI M2,

En la figura 3.4.1 se observa el area de analisis (resaltada con color lila) y la

cantidad presente de elementos quimicos hallados mediante el analisis de EDS

(elementos de interés para este trabajo). La cantidad en peso porcentual y

porcentaje atbmico se muestra en la tabla 3.4.1.

Tabla 3.4.1. Porcentajes atdbmicos en la zona del espectro EDS de la mono capa de TiCN.

ATOMO PORCENTAJE PESO PORCENTAJE ATOMICO
C 7.60 16.47
N 8.29 15.40
@) 23.63 38.43
Ti 29.20 15.86

Los valores presentados en la tabla 3.4.1, muestran que de los materiales

pulverizados en el blanco binario (titanio y carbono), el titanio es el que posee el

mayor peso en los recubrimientos, es decir, las peliculas poseen mas titanio que

carbono. La presencia de oxigeno entre los elementos nos dice que estos fueron

oxidados después de la fabricacion de los recubrimientos. El porcentaje atomico

muestra una relacién de uno a uno entre los elementos del blanco, es decir, titanio

y carbono, también el gas reactivo nitrdgeno pero a esa afirmacion hay que

sumarle el hecho de la penetracion de los electrones y la informacion del sustrato,

esto porque un elemento presente en esté es el carbono, es decir, en las

cantidades medidas hay un porcentaje del carbono presente en el sustrato.
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Figura 3.4.2. Micrografia y EDS de un recubrimiento de TiC/TiCN de 5 bicapas.

En la figura 3.4.2, se puede observar una micrografia tomada de una multicapa de
5 bicapas del sistema TIiC/TIiCN, la cual posee una huella del ensayo de ball on
disk. El analisis de EDS se realiz6 en la parte izquierda, la cual esta intacta. En la
tabla 3.4.2, se muestran las cantidades porcentuales encontradas en el

recubrimiento multicapa.

Tabla 3.4.2. Porcentajes atémicos y de peso de los elementos presentes en el recubrimiento de 5

bicapas del sistema TiC/TiCN.

ELEMENTO PORCENTAJE PESO PORCENTAJE ATOMICO
C 9.36 20.00
N 9.20 16.85
@) 20.59 33.02
Ti 33.05 17.71

En la tabla 3.4.2 y la figura 3.4.2, se puede analizar que las cantidades
porcentuales de peso de las especies de nitrogeno y carbono son de similares
valores. La cantidad predominante sigue siendo la del titanio y el 6xido sigue
estando presente en los recubrimientos. También se puede observar los
elementos componentes de los sustratos como lo son hierro, cromo y wolframio en

cantidades comparables con el carbono.
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El andlisis realizado en el recubrimiento de 10 bicapas del sistema TiC/TiCN, se
hizo en una zona cercana a un ensayo de ball on disk. Figura 3.4.3. Los valores de

los elementos presentes se pueden ver en la tabla 3.4.3.

Speslrun 7

Ti
[
c fcr Ww
__,/‘ Fe W Mo 2 o
R L e e L R AR e
0.3 1

R 1.2 M 2% 2
Full Scale 1621 cts Tursor: -0.026 (266 cts) ke

Figura 3.4.3. EDS de un recubrimiento de 10 bicapas de TiC/TiCN.

Tabla 3.4.3. Cantidades porcentuales de elementos presentes en un recubrimiento de 10 bicapas

de TiC/TiCN.
ELEMENTO PORCENTAJE PESO PORCENTAJE ATOMICO
C 8.88 18.78
N 10.45 18.96
O] 21.20 33.66
Ti 36.06 19.12

Se observa que las cantidades porcentuales de los &tomos mantienen la tendencia
y estan con valores cercanos a los antes reportados, también se puede observar
qgue la cantidad de oxigeno o material oxidado se mantiene casi constante, esto
nos indica que el volumen afectado por el éxido es siempre el mismo en las capas,

es decir, no hay demasiada penetracion.

La relacion de proporcion existente entre los &tomos sigue siendo de uno a uno, la
cantidad de titanio refleja una alta tasa de pulverizacion de esta especie sobre el
carbono, también se muestra que la cantidad de nitrdgeno se mantiene en los

recubrimientos. También siguen apareciendo elementos del sustrato.
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Figura 3.4.4. Analisis EDS de una multicapa de 50 bicapas de TiC/TiCN.

De la figura 3.4.4, se puede ver la cantidad y la naturaleza de los atomos que se
encuentran en una multicapa de 50 bicapas del sistema TIiC/TIiCN. En la tabla
3.4.4 se puede observar la cantidad porcentual tanto de peso como atomica. La
medicion se realiz6 en la zona derecha del ensayo de ball on disk, la parte que
esta intacta.

Tabla 3.4.4. Resultados de EDS realizados sobre un recubrimiento de 50 bicapas de TiC/TiCN.

ELEMENTO PORCENTAJE PESO PORCENTAJE ATOMICO
C 7.66 16.40
N 10.89 19.99
O 21.37 34.33
Ti 34.77 18.65

En el recubrimiento de 50 bicapas de TiC/TiCN, se observa que la cantidad de
nitrogeno es mas alta que la de carbono por mas de 3 puntos porcentuales,
variando asi de las anteriores concentraciones mostradas en las cuales estos dos

elementos poseian cantidades porcentuales de peso muy cercanas.

Los datos presentados muestran que el elemento con mas presencia en los
recubrimientos duros es siempre el titanio, esto es debido a que este necesita
menos energia para ser pulverizado por el sistema magnetrén sputtering, este se

deposita casi 5 veces mas que el carbono del blanco binario.
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La cantidad de nitrdgeno en los recubrimientos se mantiene con valores cercanos
y alrededor del 10% del peso en las 4 muestras analizadas, esto es acorde a las
condiciones de deposicion, donde este parametro es constante en cada uno de los
procesos de fabricacion tanto de las monocapas de TiCN como de las multicapas
de TiC/TiCN.

Las concentraciones porcentuales también muestran especies como el hierro,
tungsteno, molibdeno y cromo, elementos que ya se citaron en el capitulo 2 en la
parte de composicion quimica del sustrato. Las cantidades de carbono del
porcentaje peso y el porcentaje atbmico medidas comprenden el total del carbono
depositado y también una parte considerable del presente en el sustrato, esto es
debido a que la penetracién de los electrones en la prueba de EDS es mayor que
el espesor de los recubrimientos y este elemento esta presente en el sustrato.

El hecho de que el rango de variacion de peso porcentual y porcentaje atobmico de
los elementos presentes en los recubrimientos duros tanto monocapa como
multicapas sea de valores cercanos, muestra que estos poseen casi las mismas
cantidades, esto es debido a que el nimero de bicapas eran pares para todos los
recubrimientos, es decir, siempre en las multicapas habia un 50% de capas de TiC
y un 50 % de TiCN.

3.5 NANOINDENTACION

Los ensayos de nanoindentacion fueron realizados para caracterizar los
recubrimientos duros monocapas y multicapas de TiC, TiCN y TiC/TiCN buscando
encontrar los valores de dureza y modulo de Young o de elasticidad. Estos valores
se obtuvieron indentando las muestra 10 veces con valores de cargas desde los
40mN hasta los 400mN. La figura 3.5.1 muestra las curvas de carga y descarga de

los recubrimientos monocapa de TiC y TiCN.
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Figura 3.5.1. Curvas de carga en funcion de la profundidad de penetracion de los recubrimientos
de TiC y TiCN.

En la curva se observa la variacion de la carga en mili Newtons (mN) en funcién
de la profundidad de penetracion del indentador en el recubrimiento en
micrémetros (um). Las curvas describen el aumento de la profundidad de
penetracion con el aumento de la carga pero no de una forma lineal, esto es
debido a que la deformacion en el recubrimiento es de caracter plastica pero
también elastica, es decir, cuando la carga es retirada cierta parte del material
ceramico vuelve a su forma inicial dejando una huella tipica de profundidad que
puede medirse al final del ensayo. En la figura 3.5.1, esta profundidad es de

alrededor de 0.3 um.

De la curva anterior se observa que con la misma carga aplicada a los dos
recubrimientos, el de TiC se deforma mas, es decir, se necesita menor carga para
que el indentador lo penetre una mayor profundidad, en comparacion con el de
TiCN, en pocas palabras el recubrimiento de TiCN es mas duro. Al utilizar los
datos arrojados por el sistema de indentacion se logré calcular varias cantidades y
propiedades importantes de los recubrimientos, tales como dureza, mdodulo de

Young y las energias plasticas y elasticas.
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Utilizando las curvas de carga y descarga se pudo encontrar la energia envuelta
en el proceso de deformacion plastica y la energia que perdié el sistema en la
recuperacion elastica calculando el area bajo la curva de los distintos intervalos

(intervalo de carga y de descarga) utilizando la expresion.
E=fh2Pdh (3.5.1)
h, 5.

Donde P es la carga aplicada en mili Newtons, h; y h, es la profundidad tanto

inicial como final de la indentacién y E la energia envuelta en el proceso.

Area bajo la curva de carga Vs profundidad

hz= Profundidad
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Figura 3.5.2. Diagrama de areas y sus respectivas energias.

La energia plastica se encontr6 utilizando la expresion de energia total en el

proceso de carga y descarga.
Er = E, + Eg 352

Donde Er es la energia total del ensayo de carga y descarga, Ep la energia

plastica y Eg la energia elastica de recuperacion al finalizar la prueba.
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Los valores encontrados en la primera indentacién de las monocapas de TiC y

TiCN se presentan en la tabla 3.5.1.

Tabla 3.5.1. Valores de los recubrimientos de TiC y TiCN.

MUESTRA MODULO DE DUREZA H ENERGIA ENERGIA
YOUNG E (GPa) (GPa) PLASTICA Ep ELASTICA Ec
(nJ) (nJ)
TiC 198.66 7.82 4.19 1.94
TiCN 220.41 9.19 3.63 2.37
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Figura 3.5.3. Curvas de carga y descarga para recubrimientos multicapa de TiC/TiCN.

En la figura 3.5.3, se observan las curvas de carga y descarga de los
recubrimientos de TiC/TiCN de 5 bicapas, 10 bicapas, 50 bicapas y 100 bicapas.
Se registr6 un comportamiento con tendencia al aumento de la deformacién o
profundidad de penetracién del indentador con la disminucion del nimero de
capas en los recubrimientos de 5, 10 y 100 bicapas. En el recubrimiento de 50
bicapas se observa que el indentador alcanzo una profundidad de mas de 200 nm,
siendo la mas alta de los valores registrados para las multicapas en la primera
indentacién, resultado inesperado pero aislado con respecto al comportamiento de

las otras recubrimientos de TiC/TiCN.
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Figura 3.5.4. Dispersion de las durezas en funcion de la profundidad de indentacion.

La grafica de la figura 3.5.4, muestra la dispersion que se obtuvo de los datos de
indentacién para las distintas profundidades de penetracién. Se puede notar que
las durezas més altas se obtuvieron en las menores profundidades, es decir, el
efecto del sustrato es minimo sobre las medidas. EI modelo de Jonsson y
Hogmark [10], muestra el efecto de una penetracion elevada en las medidas de
dureza, el cual diminuye en cierto grado el calculo exacta de la dureza del
recubrimiento por efectos del sustrato.

Heo % Hf + % Hy @353)

Donde H; es la dureza compuesta, H; la dureza del recubrimiento, Hs la dureza
del sustrato, A/A el area proyectada de la indentacion en el recubrimiento y AJ/A el
area proyectada de la indentacién en el sustrato. Cuando la indentacién es muy
profunda (mas del 25% del grosor del recubrimiento), la dureza del recubrimiento
es severamente afectada por la dureza del sustrato, por eso las medidas son
relativamente bajas en comparacion con otros recubrimientos, siendo estos de
caracter multicapa. En la figura 3.5.5, se muestran las dispersiones de los valores

de modulo de Young para las bicapas.
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Figura 3.5.5. Dispersion de las medidas de Médulo de Young contra profundidad de indentacion.

Los valores de los médulos de Young para las distintas profundidades mostraron
valores ciertamente mas cercanos entre si, es decir la profundidad de indentacion
no afecto tanto las medidas como lo hizo en los ensayos de dureza. Lo anterior se
refleja en la ecuacion (3.5.4) [11], donde los factores de la misma son relacionados
con el recubrimiento y el tipo de indentador usado en el ensayo.

1 28 [A 1—v2 1-v?
=28 Ac _1vm , 17V (3.5.4)

Donde E; es el modulo reducido, 8 es una constante de forma del indentador, S la
rigidez del indentador, A; el area de contacto, v, el coeficiente de Poisson del
recubrimiento, En el médulo de Young del recubrimiento, v; el coeficiente de

Poisson del indentador y E; el médulo de Young del indentador.

De la figura 3.5.5, se logro analizar que de los diferentes modulos de elasticidad el
gue presenta mejores valores es el de 100 bicapas como se esperaba. Los valores
de los recubrimientos de 5 y 50 bicapas se encontraron por debajo separados por
un margen pequefio, continuando con la tendencia de los valores mostrados por

las durezas. Los recubrimientos de 10 bicapas mostraron coeficientes elevados en
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comparaciéon a los de 50 bicapas y muy cercanos a los valores de los de 100

bicapas siendo coherentes con las durezas anteriormente mostradas.

En la figura 3.5.6, se observa los rangos de las medidas de dureza y de modulo de
elasticidad realizadas en las muestras de 5, 10, 50 y 100 bicapas; se puede ver
que los recubrimientos de 50 bicapas poseen un rango muy grande, esto es fruto
de algunos datos anémalos obtenidos. La media se denoto como el punto medio
entre las barras de error de las gréaficas, sus extremos seran entonces los

maximos y minimos de las medidas.

En la figura 3.5.7, se graficaron los valores obtenidos de la primera indentacion en
todos los recubrimientos depositados (monocapas y bicapas). La primera
indentacién es importante debido a que esta posee la menor penetracion, es decir,
posee mas informacion de la dureza de los recubrimientos siendo afectado por el

sustrato menos que las otras indentaciénes.
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Figura 3.5.6. Rangos obtenidos de los datos de los ensayos de nano indentacién sobre los
recubrimientos multicapa. a). rangos de los datos de Modulo de Young. b). rangos de los datos de

dureza.

Al analizar las graficas de las figuras 3.5.6 y 3.5.7, se pudo ver que el
comportamiento de las propiedades mecanicas de los recubrimientos de 5, 10 y

100 bicapas es ascendiente, es decir, mejoran su dureza y moédulo de Young en
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cierto grado con relacion a la anterior. El recubrimiento de 50 bicapas mostro un
comportamiento inusual e imprevisto con relacién a los de 5 y 10, siendo mucho

menor en ambos aspectos.
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Figura 3.5.7. Resultados de la primera indentacién sobre todos los recubrimientos. a). Médulo de

Young contra nimero de bicapas. b). Dureza contra nimero de bicapas

En la tabla 3.5.2 se observan los datos encontrados para los recubrimientos duros
multicapa del sistema de TIC/TICN sobre acero AISI M2 para la primera

indentacion

Tabla 3.5.2. Valores de los recubrimientos multicapa del sistema TiC/TiCN.

MUESTRA DUREZA H (GPa) MODULO DE | ENERGIA PLASTICA | ENERGIA ELASTICA
(BICAPAS) YOUNG E (GPa) Er (nJ) Ee (nJ)

5 12.30 194.9 2.61 2.9

10 13.04 244.27 2.73 2.58

50 11.42 194.63 3.04 2.84

100 13.39 255.83 2.78 2.51
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Las durezas de la primera indentacion, mostraron una mejora en los valores de los
recubrimientos multicapa sobre las durezas de los aceros AISI M2 y de las
monocapas de TIiC y TICN, también las mejoras son notables en los
recubrimientos de 10 y 100 bicapas en el médulo de Young, dandole beneficios a
los aceros recubiertos. La deformacion plastica en los peliculas de 50 bicapas es
mayor, por eso los valores de dureza y moédulo de Young fueron inferiores a los
demas recubrimientos siendo la energia plastica elevada indicando que fue la que

se invirtio en esa fase del proceso.

3.6 ADHESION

A los recubrimientos de TiC/TiCN se les realizo la prueba de scratch o rayado;
este procedimiento se realizd en las peliculas multicapa para determinar su grado
de adhesion al sustrato de acero AISI M2. Las medidas arrojadas de este proceso
se conocen como cargas criticas. Cargas que indican el inicio de las fallas del
recubrimiento. A continuacion se muestran las curvas de los ensayos de scratch
realizados sobre los recubrimientos duros multicapa de 5, 10, 50 y 100 bicapas del
sistema TiC/TICN sobre acero AISI M2.
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Figura 3.6.1. a). Curva de coeficiente de friccion contra carga normal aplicada durante el ensayo de
scratch de un recubrimiento de 5 bicapas de TiC/TiCN. b). Micrografia de la marca del ensayo

scratch.
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Los resultados obtenidos en la prueba de rayado se valoraron de forma cualitativa
y cuantitativa, y a partir de este analisis se juzg6 y comparé la adhesion entre los
diferentes recubrimientos. La descripcion cuantitativa consistio en el analisis
detallado de la grafica arrojada por el equipo, en donde se relaciono el coeficiente
de friccion y la carga aplicada con el fin de determinar en qué punto se originan las
fallas iniciales y finales, denominadas como cargas criticas menor y mayor, en las
cuales el recubrimiento demostro el inicio de una falla o se desprendié en su gran
mayoria. La valoracion cualitativa se llevd acabo por medio del andlisis de las
muestras rayadas en el microscopio de barrido electrénico o SEM, con la finalidad
de corroborar las observaciones obtenidas de las gréaficas, ya que se podia
identificar fisicamente el tipo de falla en la traza, ademas fue de gran importancia
para determinar minuciosamente el modo de quebranto que ocurre en las fallas

de adhesion.

De la figura 3.6.1a, se analiz6 que las fallas por cohesion en el recubrimiento
nunca sucedieron por lo cual no se estim6 un valor de carga critica minima Lc por
agrietamiento, a la cual el recubrimiento comienza a fallar, debido a que fue mas
factible que aparecieran microgrietas en la capa antes que problemas por
adhesion, esto es debido a que el recubrimiento y el sustrato presentaron una
buena ductilidad, lo que significa que se deforman plasticamente de manera
significativa sin que ocurra falla por fractura, siendo importante resaltar que la
dureza de los recubrimientos es mayor que la del sustrato. La carga critica
entonces fue producida por falla totalmente adhesiva y la prueba fue dominada por

la deformacion pléstica [12].

Los puntos en la grafica donde sucedieron fallas de tipo adhesivo, corresponden a
los valores de carga minima 11.35 N y un valor de 15.12 N, donde sucedio una
falla que aporto al incremento de la friccién, en otras palabras, el incremento de la
carga llevo al aumento de la deformacién plastica del material, produciendo
acumulacion del recubrimiento y generando asi resistencia al movimiento del

rayado, que se manifiesta como el aumento de la friccion.
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Después de este proceso llegaron las fracturas de gran cantidad de material las
cuales se observan en los bordes de las huellas de la indentacion y son claros
indicios de fallas por adhesion. También se utilizé un concepto descrito por
Bellido-Gonzales et al [13], donde define la carga critica como el punto de inflexion
en la curva de coeficiente de friccidn contra carga, este punto corresponde a el
primer contacto del indentador con el sustrato, en otras palabras, es cuando el

diamante toca un punto de la interfaz del recubrimiento multicapa o del sustrato.

En la figura 3.6.1b, se observa que a medida que se aumenté la carga (inicio del
ensayo en la esquina inferior derecha y el final en la esquina superior izquierda) se
origind la deformacion plastica con la falla de tipo adhesion - desprendimiento
(stick- slip deformation), después estuvo presente una falla conocido como
desconchado adhesivo discontinuo (discontinuous chip removal), el cual se vio

reflejado en la imagen, como el flujo presente alrededor de la traza de rayado.
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Figura 3.6.2. Curva del ensayo scratch del recubrimiento de 10 bicapas de TiC/TiCN.

En la figura 3.6.2, se observa gran variacion del coeficiente de friccidén al inicio de
la indentacién, es decir, aparece tempranamente una falla cohesiva de ruptura en
el recubrimiento en la carga de 4.28 N, seguida de variaciones altas que nos
indican fracturas subsiguientes del tipo de falla de dobles o buckling [14], la cual
genera un aumento del coeficiente de friccion al doblar y apilar material al frente
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del indentador, generandole oposicién a su paso. La carga critica final segun lo
analizado de la curva y segun el criterio del punto de inflexion, se presentd a los
12.24 N, después de haber alcanzado este valor el indentador entra en contacto

con el sustrato.

/7. X35~ 500pm 09 50 SEI X35  500pm 0950 SEl /-

Figura 3.6.3. a). Micrografia de la parte final del ensayo de scratch sobre el recubrimiento de 10
bicapas de TiC/TiCN. b). Parte media del ensayo de scratch del recubrimiento de 10 bicapas de
TiC/TiCN.

De las micrografias mostradas en la figura 3.6.3, se observa que las grietas de los
bordes de las huellas se redujeron de tamafio en comparacion de las mostradas
en las huellas del recubrimiento de 5 bicapas de TiC/TiCN. El caracter pequefio y

circular de estas grietas son indicadores de la falla tipo dobles o buckling.
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Figura 3.6.4. a). Curva de la prueba de scratch del recubrimiento de 50 bicapas de TiC/TiCN. b).

Curva de la prueba de scratch del recubrimiento de 100 bicapas.

En general no se presentaron fallas de caracter severo en el ensayo de scratch de
los recubrimientos de 50 y 100 bicapas de TiC/TiCN. Se obtuvieron resultados
similares a los descritos anteriormente para el recubrimiento de 10 bicapas,
exceptuando que las cargas criticas variaban en magnitud, con un significativo
aumento de las cargas criticas en el recubrimiento de 100 bicapas. Con relacion a
las huellas, estas se parecian a las de 10 bicapas y en ellas no se observé el
agrietamiento externo presente en el recubrimiento de 5 bicapas, siendo esto el
resultado de la buena dispersion de las tensiones con relacion a la disminucion
del periodo [15].
analizadas fueron 16.34 N y 31.62 N, y para el recubrimiento de 100 bicapas

Las cargas criticas para los recubrimientos de 50 bicapas

estuvieron en los valores de 18. 32 Newtons y 64.11 Newtons.

Tabla 3.6.1. Valores de las cargas criticas de los recubrimientos multicapas sobre acero

AlISI M2.
MUESTRA DE TiC/ TICN | CARGA CRITICA 1 (N) CARGA CRITICA 2 (N)
5 bicapas 11.35 15.12
10 bicapas 4.28 12.24
50 bicapas 16.34 31.62
100 bicapas 18.32 64.11
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3.7 FRICCION

Las pruebas o ensayos de ball on disk [16] se realizaron para encontrar los valores
de los coeficientes de friccion de los recubrimientos duros multicapa de TiC/TiCN
[17]. Se usaron contra probetas de acero al cromo de 6 milimetros de diametro

con una carga de 1 N. La distancia utilizada estuvo entre los 300 m y 1000 m.
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Figura 3.7.1. Coeficiente de friccidon del recubrimiento de 5 bicapas de TiC/TiCN sobre acero AlSI
M2 contra bola de acero al cromo, aplicando una carga de 1N. a). Curva de recorrido contra

coeficiente de rozamiento. b). Micrografia de la huella dejada en el ensayo de ball on disk.

En la figura 3.7.1a, se observa la curva de la prueba de ball on disk realizada
sobre el recubrimiento de 5 bicapas de TIiC/TiCN con un espesor de capa
alrededor de los 80nm contra una bola de acero al cromo. El recorrido realizado
fue de 300 metros. Al haber utilizado este contra cuerpo de acero, la falla por
adhesion ocurrid6 tempranamente, la razén es que esta bola presenta una gran
dureza y es asi como el par tribolégico genera un mayor desgaste y dafio a la
superficie del recubrimiento. Para el ensayo fue de vital importancia el papel que
jugoé la dureza de los sustratos de acero AISI M2. Durante el desarrollo de la
prueba es probable que los sustratos de acero se hubieran deformado al paso de

la bola [18] y asi estos generaron fracturas de tipo cohesivo al tensionar el
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recubrimiento y posteriormente ocurriria la falla adhesiva que levantaria y quitaria
partes de la pelicula. En la figura 3.7.1a, se logro distinguir que en los primeros
100 metros el coeficiente de friccion fue algo estable y bajo debido a que
permanece en la capa mas externa de TiCN, al abandonar esta capa y pasar a la
siguiente del compuesto TiC, el coeficiente de friccion aumenta abruptamente,
esto quiere decir que a partir de este comportamiento se puede determinar en qué
momento el contra cuerpo de acero abandona una capa y comienza a desgastar la
siguiente. La micrografia de la figura 3.7.1b, muestra la huella dejada después del
ensayo, se observa que el recubrimiento fue removido y los bordes son definidos y
suaves, indicando mayormente fallas cohesivas del sistema TiC/TiCN.

Aproximadamente después de los 150 m de recorrido el coeficiente de friccion
permanece en promedio en 1.45 presentando mucha variacién debido a la accion
de los diferentes mecanismos de friccion [19, 20]; como particulas de desgaste
generadas por el corte del recubrimiento y fallas adhesivas provocadas por el
contacto del par tribolégico y a terceros cuerpos, que se originan en el mismo

contacto.
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Figura 3.7.2. a). Curva de coeficiente de friccion contra recorrido del recubrimiento de 10 bicapas
TIC/TICN sobre acero contra una bola de acero al cromo con una carga de 1N. b). Micrografia de

la huella de la prueba de ball on disk.
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En la figura 3.7.2a se observa el comportamiento del recubrimiento de 10 bicapas
de TIiC/TiCN sobre un sustrato de acero AISI M2 sometido a una carga de 1 N
durante un recorrido de 1000 m contra una bola de acero al cromo. En la grafica
se puede observar dos zonas, las cuales muestran el comportamiento del
coeficiente de friccién del sistema recubrimiento — sustrato. La zona comprendida
desde los 0 metros hasta los 300 metros posee variaciones ubicadas alrededor los
200 metros mostrando un comportamiento de subida y bajada del coeficiente de
friccion, este fendmeno se debe a que el espesor de las capas es de alrededor de
40nm vy la ruptura de estas generd particulas que pudieron aumentar el coeficiente
de friccion de manera abrupta.

El punto critico ubicado en 350 metros muestra el exagerado crecimiento del
coeficiente de friccion, esto se debe a que el recubrimiento ha sido arrancado de
la superficie del sustrato, siendo asi como realmente la bola de acero al cromo
empieza a desgastar el sustrato en combinacion con las impurezas abrasivas
propias del recubrimiento (obsérvese en la figura 3.7.2b), que en cierto punto
colaboran a disminuir un poco el coeficiente de friccion, como se observa en la
parte final de la curva, hasta ser expulsadas del contacto tribolégico [3]. Del
analisis anterior se puede decir que la duracién del recubrimiento a la prueba de
ball on disk es casi de unos 350 metros, siendo una ventaja sobre el recubrimiento

de 5 bicapas.

La figura 3.7.3 muestra la curva arrojada del ensayo de ball on disk sobre el
recubrimiento de 50 bicapas de TiC/TiCN con una carga de 1 N y realizado a
1000m y una micrografia de la huella de esta prueba. Lo que se observa en la
grafica del coeficiente de rozamiento versus la distancia recorrida desde los
primeros metros de comenzada la prueba es que parece mantenerse muy
constante la evolucion del coeficiente de friccion, lo cual muestra que no se
generaron particulas de desgaste lo suficientemente duras para el incremento
abrupto e irregular de este parametro [18]. Tampoco se observo una participacion

determinante de los mecanismos de friccion, entre las diferentes capas de TiC y

69



TiCN lo cual permite concluir que el mecanismo de friccion por impurezas
abrasivas no fue dominante, como se esperaria para las multicapas. La adhesion

fue el principal contribuyente en la friccion [19].
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Figura 3.7.3. a). Evolucién del coeficiente de friccién para un recubrimiento TiC/TiCN de 50
bicapas, como contra cuerpo una bola de acero al cromo, 1 N de carga. b). Micrografia de la huella

del ensayo.

El valor aproximado en el que se observa un aumento drasticamente de la friccion
es 650 metros, esto nos indica que posiblemente el recubrimiento final ha sido
arrancado en su totalidad del sustrato y ahi empezé la interaccion directa con el
contra cuerpo de acero. Las variaciones de la ultima parte de la curva indican un
alto grado de impurezas que quedaron en el camino de la bola, aumentando y
disminuyendo la friccibn debido a la accion de particulas abrasivas tanto del

recubrimiento como del sustrato e inclusive de la bola.

La micrografia de la figura 3.7.3b, muestra la huella dejada después del recorrido
de 1000 metros de la bola sobre el sistema recubrimiento — sustrato. En la
micrografia se ve partes del recubrimiento todavia en su lugar después de la
prueba y unas partes de color oscuro, siendo estas las particulas abrasivas
denotadas anteriormente. La curva de la prueba muestra una zona amplia casi
constante desde los 0 metros llegando hasta los 700 metros, esto reafirma que el

mayor numero de bicapas mejoro en forma considerable la vida del recubrimiento.
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[—— 100 BICAPAS DE TiC/TIiCN]
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Figura 3.7.4. a). Curva del coeficiente de friccion para un recubrimiento TiC/TICN del00 bicapas,
como contra cuerpo una bola de acero al cromo, 1 N de carga. b). Micrografia del recubrimiento de

100 bicapas después del ensayo de ball on disk.

El resultado de la prueba de ball on disk sobre el recubrimiento de 100 bicapas
presenta mucha variacion. Este posee la zona inicial con variaciones grandes,
debidas a las fallas adhesivas rapidas que suscitaron fracturas que desprendieron
mucho material en ciertas zonas, el mecanismo de arado [19, 20] fue el principal
causante del dafio a la pelicula por deformacion plastica debida a abrasién de un
cuerpo duro sobre otro mas blando o la fractura provocada por abrasion de tercer
cuerpo. De lo anterior se concluye que el mecanismo predominante fue la abrasién
por impurezas, lo cual indica que el recubrimiento no presenta una buena
resistencia al corte debido a que el valor del coeficiente de friccibn para este
mecanismo depende directamente de un alto valor de esta propiedad para un
material [18]. En la micrografia de la figura 3.7.4b, se puede constatar que la
cantidad de material removido es grande en algunas zonas, dejando otra con
material casi intacto, esto explica la gran cantidad de variaciones en las medidas
de la curva de coeficiente de friccion contra recorrido. Debido a las variaciones

anteriormente descritas, se vio disminuida la vida del recubrimiento durante el
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ensayo llegando casi a unos 443 metros, pero aun esta sigue siendo mayor a la de

5 bicapas y la de 10 bicapas.

Tabla 3.7.1. Valores de los coeficientes de friccion de los recubrimientos duros multicapas de

TiC/TIiCN.
MUESTRA COEFICIENTE DE DESVIACION COEFICIENTE DE DESVIACION DURACION
FRICCION DEL ESTANDAR FRICCION DE LA ESTANDAR
RECUBRIMIENTO ZONA
DESGASTADA
5 BICAPAS 0.93 0.04 1.46 0.08 119m
DE TiC/TiCN
10 BICAPAS 0.96 0.06 1.58 0.10 309m
DE TiC/TiCN
50 BICAPAS 0.98 0.04 1.45 0.11 656m
DE TiC/TiCN
100 BICAPAS 0.92 0.04 1.14 0.09 443m
DE TiC/TiCN
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4. CONCLUSIONES
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En las peliculas fabricadas tanto monocapas como multicapas se encontraron
fases constituyentes de los compuestos TiC, TiN y TiCN, como también de los
elementos presentes en los sustratos de acero AISI M2 vy silicio, mostrando asi
que la deposicién hecha mediante la evaporacion del blanco binario de grafito y
titanio en una atmosfera reactiva de nitrégeno es efectiva para la creacion de
recubrimientos duros poli cristalinos.

Los valores encontrados de dureza y moédulo de Young mediante la
nanoindentacion dindmica mostraron mejorias notables para los recubrimientos
de 100 bicapas sobre los recubrimientos monocapas y multicapas, es decir, las
propiedades mecanicas mejoran cuando aumentan el nimero de capas en un
recubrimiento duro.

Los resultados de los ensayos de friccion sobre los recubrimientos duros
multicapa arrojaron valores muy cercanos entre si del coeficiente de friccion,
siendo el variante entre ensayos la duracién del recubrimiento antes de la falla
total, la cual es detectada mediante el cambia brusco del valor de la friccion.
Los valores encontrados muestran un aumento progresivo de esta duracién o
resistencia a la abrasion con el aumento de las bicapas presentes en el
recubrimiento, es decir, los recubrimientos de mayor nimero de bicapas
poseen mejor resistencia a la abrasion y al desgaste.

La adhesion mejora con el numero de bicapas presentes en el recubrimiento,
comportamiento de igual tendencia a las propiedades antes descritas.

La fabricacion de recubrimientos duros es mejorada al utilizar la técnica de las
multicapas; este proceso eleva las posibilidades y beneficios de un
recubrimiento monocapa ante la abrasiobn y mejora notablemente las
propiedades mecanicas y triboldgicas haciéndolo de gran importancia tanto a
nivel industrial como investigativo.

Se encontrd una relacion directa entre la disminucién del periodo del espesor
de las multicapas y la disminucion del tamafio de grano y la rugosidad

superficial de los recubrimientos.
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La mejora de las propiedades tribologicas y mecénicas mostro un
comportamiento creciente a medida que el tamafio de grano y la rugosidad
disminuian, es decir, a medida que aumentaba el numero de bicapas en el
sistema TiC/TIiCN.

Los valores de la dureza mejoraron con el aumento de las bicapas debido a la
disminucién del tamafio de grano o al aumento de las fronteras de grano, este
mecanismo impide que los esfuerzos externos que se aplican al sistema
puedan propagarse a través de la estructura por lo que la resistencia del

recubrimiento aumenta.
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