Efecto de larelacion
presion-mezcla No/Ar

en el proceso para peliculas delgadas de TiN

Se depositd un recubrimiento de nitruro de titanio (TiN),
por medio de la técnica PVD de dispersion asistida por
un magnetron, sobre sustratos de acero inoxidable a
partir de un blanco de titanio en una relacion variable de
presion y mezcla de gases de No/Ar. Los recubrimientos
fueron depositados a temperatura ambiente observan-
dose una variacion significativa en el color clasico do-
rado. Los resultados obtenidos por microscopia electro-
nica de barrido (SEM) y difraccion de rayos X revelan un
cambio de coloraciony composicion al variar las condi-
ciones de presion de la camara y relacion de mezcla No/Ar.
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El avance de los recubrimientos por medio de la técnica de de-
posicion fisica fase vapor (PvD) y sus aplicaciones son cada vez
mas especificas; su evolucion contribuye ampliamente al desa-
rrollo de peliculas delgadas de alta dureza en herramientas de
corte. En este trabajo se pretende la optimizacion de los para-
metros requeridos para el proceso, basandose en el desarrollo
de una propuesta de diagrama tecnoldgico. Para ello se vario la
relacion de presion de la cdmara y mezcla de gases No/Ar. Existe
un incremento en los requerimientos de herramientas con recu-
brimientos de superficie avanzados para alcanzar propiedades
que normalmente no son posibles de obtener en el sustrato por si
mismo. La aplicacion del recubrimiento produce en comparacion
con aceros no recubiertos' un incremento en la resistencia a la
fatiga, una alta dureza, baja friccion, resistencia al desgaste, alta
resistencia a la corrosion y mejor resistencia a altas tempera-
turas.23 Las propiedades que pueden mejorarse con el recubri-
miento Se agrupan en seis categorias basicas: opticas, eléctricas,
magnéticas, quimicas, mecanicas y térmicas.* Los recubrimien-
tos de nitruro de titanio (TiN) son conocidos por su brillante color
0ro, razon por la que son utilizados también en aplicaciones de-
corativas.5 La alta dureza, baja friccion y resistencia al desgaste
de las peliculas de TiN pueden ser directamente afectadas por los
cambios en las condiciones del proceso de recubrimiento,57 la
uniformidad del espesor y composicion de la capa.t Con respec-
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to al colorido de peliculas delgadas, uno debe distinguir
entre los coloridos inherentes (por ejemplo, en nitruros,
carbonitruros o boruros) y los coloridos claros, debido
a interferencia por efectos secundarios por oxidacion o
estequiométricos que son influenciados principalmente
por el espesory larelacion de gases (por ejemplo, 6xido
transparente o extremadamente delgado en las pelicu-
las absorbentes).®

MATERIALY METODO

PARAMETROS DEL RECUBRIMIENTO
Y DISENO DE DIAGRAMA TECNOLOGICO
Los recubrimientos se realizaron sobre un sustrato de
dimensiones 40 mm x 16 mm x 8 mm de acero inoxi-
dable, empleando un blanco de Ti (99.997% pureza) de
5 ¢cm de diametro, a temperatura ambiente. Se utilizo
un equipo de vacio que cuenta con una bomba meca-
nica y una bomba difusora secundaria; se alcanzo un
vacio residual de 5x10-¢ Torr. Para evitar el sobrecalen-
tamiento se hizo circular agua a través de los ductos
de enfriamiento, manteniendo asi baja latemperatura del
catodo. Cuando se alcanzaron las condiciones maxi-
mas de vacio, se realizo una limpieza de la camara en
una atmasfera controlada de Ar, tratando de eliminar asi
el contenido de O, (causa principal de oxidacion). Para
formar el plasma se aplico una potencia de 190 W al
catodo, se efectud una limpieza con la muestra cubierta
por el obturador; después de 10 minutos se descubrio y
se hizo una limpieza al sustrato por dispersion, durante
10 minutos con la finalidad de formar una capa meta-
lica de acoplamiento entre el sustrato y el recubrimien-
to, ademas de eliminar imperfecciones superficiales y
algunos contaminantes. Después se introdujo N2 en la
camara iniciando el proceso de recubrimiento. El co-
lor del plasma pasa de morado a rosado, Si hay exceso
de nitrdgeno tomard un color rojizo. El tiempo de creci-
miento fue de 60 minutos variando la relacion de la pre-
sion de la camara y la mezcla de gases de No/Ar. Se
propone un diagrama tecnoldgico (Figura 1). Se recu-
brieron 10 muestras (M1, M2... M10), con una varia-
cion de la relacion presion-mezcla gases Ny/Ar.

Se utilizé un difractometro de rayos X para estudiar
la composicion quimica de los recubrimientos. Se es-
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FIGURA 1. Diagrama tecnoldgico.

tudio la morfologia mediante microscopia electronica
de barrido usando un microscopio FEl, modelo Quan-
ta 2000 con energia de dispersion de rayos X (EDX) de
Oxford Instruments, trabajando en alto vacio y en los
modos de electrones retrodispersados y secundarios.

RESULTADOS Y DISCUSION

ANALISIS DE COLOR

Se llevaron acabo diez experimentos para alcanzar el
color dorado caracteristico del recubrimiento TiN, ob-
teniéndose a medida que la relacion de flujo de gases
No/Ar se encontrd al 50% , con una presion de vacio por
debajo de 2 x 10" Torr. La coloracion fue influenciada
por la presion de los gases y de lacamara, de acuerdo a las
moléculas que colisionan continuamente entre siy con
la superficie. Las muestras 6y 7 con las condiciones de
2x 10 Torry relacion de flujo de gases 50% presenta-
ron los mejores resultados.

CARACTERIZACION

Las muestras fueron observadas y analizadas en Mi-
croscopia Electronica de Barrido, EDX, WDX, para medir
su espesor y hacerle un andlisis de composicion por



EDX y WDX. Se prepararon transversalmente con el fin de
medir el espesor de la pelicula, sin embargo, en un ana-
lisis composicional lineal realizado por EDX, se pudieron
apreciar picos de Tiy N, por lo que esto sirvi6 de referen-
cia. Fueron procesadas por 60 minutos siendo el espesor
de 3 um, medido con el software de analisis de image-
nes XT Docu V. 3.2 implementado en el SEM, tomando en
cuenta sélo la parte mas brillante de la imagen, siendo
éstala que se acerca al pequerio pico de N.. Inicialmen-
te se analiz6 el recubrimiento por la parte superior, y se
corrobor6 TiN, verificandose ésto con mapeo en linea
por EDX. Se realizo un mapeo con lafinalidad de compro-
bar que el recubrimiento era mas grueso en las orillas
que en el centro del sustrato.

CONCLUSIONES

Se estudio el efecto de la relacion presion-mezcla de gases
N/Ar para obtener los parametros de recubrimiento del
sustrato sobre las propiedades colorimétricas y estruc-
turales de los recubrimientos de TiN fabricados por dis-
persion asistida por un magnetron (Sputtering).
Elincremento de vacio ayuda a la formacion de la fase
TiN en su caracteristico color dorado, siempre y cuando

el suministro de gases en la camara tenga una relacion
aproximada al 50%. Fuera de esta relacion, el recubri-
miento presenta colores obscuros tendiendo a morado.
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