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RESUMEN

La deposicion de peliculas delgadas de TiN con unos cuantos nandmetros de espesor se llevo a cabo
a través de pulverizacion catodica reactiva de un blanco de Ti en una atmosfera de Ar+N utilizando
una fuente de alimentacion CC. Las peliculas depositadas se realizaron sobre probetas de acero AISI
M2 cortadas de una barra de 1 a 1.5” de didmetro con espesores maximos de 8§ mm. Finalmente, se
caracterizaron las capas de TiN empleando diversas técnicas que incluyen: Microscopia Optica
(OM), Microscopia Electronica de Barrido (SEM) vinculado con la Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS), Pin on disc y Scratch.
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ABSTRACT

In this paper was obtained the mechanical and tribological properties of TiN coatings on AISI M2
steel. The deposition of the thin films whit the desired architecture was carried out by unbalanced
reactive magnetron sputtering of Ti target in an Ar+N atmosphere using a D. C. power source. The
microstructures of all the coatings were characterized by Optic Microscopy (OM), Scanning Electron
Microscopy (SEM) and Pin on disc, Scratch and Hardness Vickers.
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1. INTRODUCCION

La generacion de peliculas delgadas a través del proceso de deposicion fisica de vapores (PVD por
sus siglas en inglés) es un proceso de recubrimiento en que el los materiales utilizados como
“blanco” se vaporizan en una camara de vacio que contienen un gas reactivo y con la ayuda de un
arco eléctrico, alcanzando temperaturas del orden de 100 a 250°C. El material vaporizado pasa a un
estado de plasma mediante una descarga luminiscente. El magnetron utilizado en este proceso ayuda
a que el material de revestimiento llamado “blanco” se disperse desde el &nodo a través de particulas
de alta energia. Los compuestos se pueden depositar en una muestra con la adicién de un gas
reactivo como el Nitrogeno o el Oxigeno, [1]. Las peliculas generadas mediante este proceso pueden
generar buenas propiedades tribologicas en diferentes tipos de aceros tales como el desgaste y la
dureza en procesos de corte [2]. Los espesores generados alcanzan en promedio alrededor de 2 a 5
um. Hua M. [3], obtuvo espesores de capa de TiN del orden de 2 a 3 um en un acero AISI M2
trabajo con condiciones de lubricacioén y obtuvo coeficientes del orden 0.08. Es importante controlar
los pardmetros del proceso ya que influyen en el crecimiento del recubrimiento, el rendimiento de la
pulverizacion catddica es el nimero de atomos expulsados del “blanco” por iones que inciden en la
muestra y que dependen también de la masa, [4]. El presente trabajo de investigacion consiste en la
deposicion de peliculas delgadas de TiN a través de pulverizacion catddica reactiva de un blanco de
Ti en un atmosfera de Ar + N utilizando una fuente de alimentacion de corriente continua, sobre
probetas de acero AISI M2.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El material seleccionado fue el de un acero del tipo AISI M2 que es un acero rapido aleado al
tungsteno y molibdeno adecuado para herramientas de corte en donde es indispensable mantener el
filo de corte asi como tener excelente tenacidad y una excelente resistencia al desgaste, [S]. La tabla
1 muestra la composicion quimica del material.

Tabla 1. Composicion quimica del acero AIST M2.

Acero %C % Mn %0Si %Cr %Mo %V %W
AISI M2 0.85 0.30 0.30 4.15 5.00 1.95 6.40

El diagrama de flujo del trabajo experimental se muestra en la Figura 1. Las muestras del sustrato de
acero AISI M2 se recubrieron con una pelicula de TiN utilizando la técnica de pulverizacion
catddica reactiva asistida por campo magnético. El total de las muestras obtenidas se clasificaron en
sustratos recubiertos y sin recubrir, dichas muestras se caracterizaron por distintas técnicas con el fin
de evaluar sus propiedades y desempeio.
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2.1 Preparacion de las muestras

Las muestras obtenidas de la barra de 1 de diametro de acero AISI M2 son los sustratos y tienen un
espesor de 7mm. Las muestras se les realizo un pulido burdo con papel abrasivo de carburo de silicio
con granulometrias que van de 180 hasta grado 800 y posteriormente se les realizé un pulido fino en
pafios impregnados de pasta de diamante de 5 y 3 um su tamafio de particula hasta obtener un
acabado a espejo. Antes de la deposicion las muestras fueron limpiadas a través del equipo de
ultrasonido en un recipiente de etanol por 2 minutos.

Acero AlSI-M2
Y
y Y
Sin Pelicula delgada Con peliculade TiN
Y
Caracterizacion
\i —
| |
v v \ v
Miclroscopia MEBy EDS Pin on disc Scratch
Optica

Figura 1. Diagrama de flujo para la secuencia del proceso.

2.2 Proceso de Deposicion de recubrimientos por PVD

El proceso de deposicion de los recubrimientos se llevo a cabo por pulverizacion catddica reactiva
asistida por campo magnético. Se utilizoé un reactor con un magnetrén con vacio utilizando un blanco
de Titanio de 2 pulgadas de didmetro con una pureza de 99.9%, Figura 2. Se realizaron 3 series
experimentales para la deposicion de las muestras la tabla 2 presenta los valores de los pardmetros de
deposicion de la pelicula de TiN, con base en trabajos anteriores, [6, 7].
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Figura 2. Esquema del reactor. 1) Magnetron, 2) Fuente, 3) Bomba turbomolecular, 4) Bomba
mecanica, 5) Valvula neumatica, 6) Porta muestra, 7) Sustrato, 8) Indicador de flujo, 9)
Controladores de flujo, 10) Manifold, 11) Medidor de vacio. ITESM-CEM.

Tabla 2. Condiciones de los experimentos para los depdsitos de TiN en el acero AISI M2.

Muestra Deposito TiN
Potencia Tiempo Ar N Presion
(W) (min) (sccm) (sccm) (Pa)
1
2 70 90 20 40 1.5

3. RESULTADOS Y DISCUSION

De la barra de acero AISI M2 se obtuvieron las muestras correspondientes, en la Figura 3 se presenta
la microestructura del material observada a través del microscopio optico. Se observan carburos de
cromo en una matriz ferritica. La muestra fue atacada con Nital al 2%, [4]. La Figura 4 presenta una
muestra con deposito de TiN.
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Figura 3. Microestructura de un acero AISI M2 constituida principalmente por carburos de cromo
sobre una matriz ferritica.

Figura 4. Muestra de acero AISI M2 con deposito de TiN.

Para el recubrimiento se realizd un andlisis por EDS con ayuda del microscopio electronico de
barrido del ITESM-CEM. El espectro obtenido en la Figura 5 muestra los picos de los elementos
principales en la aleacion y destaca el contenido de Ti y N, el mapeo de los elementos muestra una
distribucion homogénea de dichos elementos de la muestra.
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Figura 5. MEB y EDS para la muestra con pelicula delgada de TiN.

La prueba de pin on disc se llevd a cabo sobre una muestra patrén de acero AISI M2 y sobre una
muestra con pelicula delgada de TiN, se aplicé una carga de 5 N para cada ensayo a una velocidad de
0.14 m/s y a un didmetro de 9 mm. La Figura 6 muestra las huellas de desgaste sobre la muestra
patron, es decir, sin deposito de pelicula delgada de TiN. El andlisis de la superficie de la prueba
permite deducir que el mecanismo de desgaste principal es adhesivo.
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Figura 6. Imagenes del MEB de la huella de desgaste sobre un acero AISI M2 sin pelicula delgada.

La prueba de pin on disc para la muestra con depdsito de pelicula delgada de TiN se llevo a cabo con
las mismas condiciones de carga y de velocidad, es decir, 5 N y 0.14 m/s respectivamente. La Figura
7 exhibe las huellas de desgaste sobre la capa de TiN y nos permite deducir de nuevo que se
encuentra presente un desgaste adhesivo combinado con delaminacion por la presencia de fracturas.
La Figura 8 presenta las graficas donde se observan los coeficientes de friccion para cada muestra.

Figura 7. Prueba de pin on disc en una capa delgada de TiN sobre la superficie de un acero AISI
M2.

El comportamiento de adherencia para la capa delgada se evalué mediante el analisis de las
imagenes representativas de los surcos dejados después de las pruebas de scratch, (ver Figura 9). Se
realizd sobre una muestra con deposito de capa delgada de TiN. Se observa buckling, cracking y
spallation, esto normalmente se presenta en capas finas que no son lo suficientemente rigidas, ni
tienen la suficiente adherencia con el sustrato.
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Figura 8. Graficas de obtenidas de la prueba de pin on disc para cada una de las muestras.

Figura 9. Prueba de rayado para la muestra de acero AISI M2 con depdsito de TiN.

4. CONCLUSIONES

Para el presente trabajo se estudiaron los parametros propuestos para la deposicion de una pelicula
delgada de TiN sobre la superficie de un acero AISI M2, producida por pulverizacion catddica con
magnetron reactivo. El tiempo de exposicion, el modo de alimentacion de los gases, la temperatura
alcanzada y las propiedades de adhesion y desgaste fueron evaluados. Los resultados de la
caracterizacion por SEM sobre el deposito de las peliculas delgadas de TiN no presentaron
agrietamiento. Sin embargo, posiblemente la generacion de tensiones residuales durante el deposito
afecta directamente el comportamiento de la adherencia. De igual manera, influye la generacion de
capas delgadas duras o rigidas sobre un sustrato suave. El presente estudio proporciona informacion
valiosa para el control del proceso de deposicion y para la optimizacion de la generacion del deposito
de la pelicula TiN. En particular, los resultados observados proporcionan un punto de partida para el
deposito de capas delgadas sobre una superficie rigida.
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