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Resumen

En el presente trabajo se depositaron recubrimientos multicapa de TiN/
ZrN con 10 bicapas y recubrimientos monocapa de TiN y ZrN mediante
pulverizacion catodica magnetron r.f. Ademas, el recubrimiento multicapa
se aplico en fresadoras y se evalud su desempeno en términos de vida util de
la herramienta. Los recubrimientos se caracterizaron a escala de laboratorio
mediante difraccion de rayos X, microscopia de fuerza atémica, microdureza
Knoop, pruebas de desgaste mediante CaloTest y medidas de adhesion por
la prueba de rayado. El recubrimiento multicapa super6 a los recubrimientos
monocapa en resistencia al desgaste, dureza superficial y carga critica
soportada. La adhesion mostrada por todos los recubrimientos fue muy buena
como para ser considerados recubrimientos para aplicaciones industriales. Se
incremento la vida util de fresas industriales en un 54,1 % con la aplicacion
del recubrimiento multicapa.
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Abstract

Most of the hard coatings have good wear and corrosion resistance; they have
been widely used commercially to increase the life span of some industrial
elements, for example, cutting tools, sprockets, bearings and components for
industrial machinery. In this work TiN/ZrN multilayer coatings were deposited
with 10 bilayers by r.f. magnetron sputtering technique, which was also used
to deposit monolayer coatings of TiN and ZrN. In addition, the multilayer
coating was applied in milling tools and their performance was evaluated
in terms of tool life. The coatings were characterized to laboratory scale
through X-ray diffraction, atomic force microscopy, Knoop micro hardness,
wear tests by CaloTest and adhesion measures by scratch test. The multilayer
coating exceeded the monolayer coatings in wear resistance, surface hardness
and critical load supported. The adhesion showed for all the coatings was
very good as to be considered industrial coatings. The life span of the milling
tools were increased to 54.1 % with the application of the multilayer coating.

----- Keywords: Hard coatings, zirconium nitride, titanium nitride,
magnetron sputtering, mechanical properties, tribological properties

Introduccion

La industria manufacturera utiliza en sus pro-
cesos productivos herramientas y maquinas con
elementos y piezas que se desgastan rapidamente
bajo condiciones severas de operacion. Los feno-
menos del desgaste, la oxidacion y la corrosion
causan millonarias pérdidas, que pueden llegar a
representar hasta el 25 % de los costos de produc-
cion, afectando el precio del producto final y con
ello los niveles de productividad y competitividad
de las empresas [1,2]. Una alternativa para miti-
gar los problemas del desgaste es la deposicion de
recubrimientos duros sobre la superficie de éstos.
En este sentido la deposicion fisica en fase vapor
de monocapas ceramicas principalmente nitruros,
carburos y carbonitruros basados en metales de
transicion han permitido aumentar la vida en ser-
vicio de componentes de maquinaria, herramien-
tas, moldes etc. Recubrimientos de CrN, TiN, ZrN,
TiAIN, CrC, CrAlN, entre otros, han sido utiliza-
dos exitosamente debido al aumento de la dureza
superficial, reduccion del coeficiente de friccion y
mejora de la resistencia al desgaste y a la corrosion
[3-6]. Este tipo de recubrimientos estan creciendo
rapidamente en productos comerciales como mol-
des de inyeccion en procesamiento de polimeros
y aleaciones de aluminio [5- 7]. Sin embargo, de-
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bido a las condiciones de operacion cada vez mas
severas en los procesos de corte y conformacion
de los materiales, las exigencias tecnoldgicas son
mucho mayores en lo que respecta a las propieda-
des que deben poseer las herramientas y elementos
de maquinas. Es asi como las investigaciones en
el campo de los recubrimientos duros se han cen-
trado en el desarrollo de multicapas nanométricas
alternadas de materiales de naturaleza metalica y
otros de perfil ceramico [8-10].

Los recubrimientos multicapa presentan claras
ventajas sobre los recubrimientos monocapa de-
positados en condiciones similares, 1) muestran
aumento en su dureza al mejorar la resistencia a
la propagacion de las grietas, ii) por la relajacion
de las tensiones del recubrimiento disminuyen la
acumulacion de esfuerzos compresivos los cuales
aumentan con el espesor de los recubrimientos
monocapa, iii) presentan mejores propiedades tri-
bologicas al aumentar la adhesion entre el recu-
brimiento y el sustrato y iv) el depdsito periodico
restringe el crecimiento de grano columnar; todas
estas ventajas conducen a minimizar las posibi-
lidades de delaminacion y fractura fragil que se
pueden dar en los recubrimientos monocapa [11-
13]. El deposito de los recubrimientos multicapas
por pulverizacion catodica conlleva a la forma-



cion de multiples interfases las cuales determinan
fuertemente las propiedades fisicas y mecanicas
de estas estructuras multicapas [12-14].

El TiN y el ZrN poseen la misma estructura
cristalina fcc, un moédulo de cizalla y modulo
de Young de alrededor de 30 GPa y 350 GPa,
respectivamente, y propiedades similares,
como alto punto de fusion (TiN: 2.950 °C, ZrN:
2.982 °C), buena resistencia térmica y quimica y
alta dureza. Por lo tanto, la combinacién de estos
materiales en estructuras multicapa es promisoria
para aplicaciones de alta exigencia, esto ha
motivado la realizacion del presente trabajo [15].

Julio C. y colaboradores [16] depositaron multica-
pas de TiN/ZrN variando el nimero de bicapas de
1 a 8, obteniendo las mejores propiedades meca-
nicas y tribologicas con el sistema depositado con
8 bicapas. Con base en ello este trabajo se centrd
en el deposito, caracterizacion y evaluacion en pro-
duccion de un recubrimiento multicapa de TiN/ZrN
con 10 bicapas y un espesor total de 4 micréme-
tros. Como sustratos se utilizaron muestras de acero
AISI M2 endurecido y probetas testigos de Silicio
(100). Propiedades como dureza, adherencia, des-
gaste, y microestructura cristalina fueron evaluadas
y comparadas con las de las monocapas y con las
de las muestras sin recubrir. Finalmente se llevo a
cabo una evaluacion de los recubrimientos en con-
diciones reales de produccion y mediante ensayos
de mecanizado de diferentes fresas recubiertas.

Parte experimental

Depésito de los recubrimientos

Los recubrimientos de TiN/ZrN se depositaron uti-
lizando un equipo de pulverizacion catodica con
blancos de Ti y de Zr (99,9% de pureza) en una
atmosfera de argon/nitrogeno (93% Ar'y 7% N,),
temperatura de 250° y presion de 2,1x102 mbar.
Como sustratos se utilizaron el acero AISI M2, am-
pliamente utilizado en la fabricacion de herramien-
tas de corte y de maquinado por arranque de viruta,
asi como silicio, el cual permite facilmente algunas
caracterizaciones especiales de los recubrimientos.
Previo al depdsito de los recubrimientos, los sus-
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tratos fueron sometidos a una limpieza con alcohol
isopropilico, acetona y secados en un horno de con-
veccion a 120°C. Una limpieza final al interior de
la camara se llevo a cabo tanto en los blancos como
en los sustratos mediante bombardeo i6nico. Segui-
damente se deposit6 una capa adherente de 300 nm
de Ti y Zr para las monocapas de TiN y ZrN, res-
pectivamente, y de Ti para las multicapas de TiN/
ZrN. Para el deposito de las multicapas se utilizé un
sistema de escudos (shutters) que se actuaban me-
canicamente y de forma alternada entre los blancos
de circonio y titanio. La potencia aplicada a ambos
blancos fue de 350 W. El espesor total del recubri-
miento fue de 4 micrometros y se depositaron mul-
ticapas con 10 bicapas.

Caracterizacion de los recubrimientos

La estructura cristalina y la topografia de los recu-
brimientos fue determinada por difraccion de ra-
yos X mediante el uso de un difractémetro marca
ANTON PAR en el modo de angulo rasante, con
un voltaje acelerador de 40 kV, corriente 30 mA
y utilizando la radiacién Cu Ko (A=1,5405A), asi
como un microscopio de fuerza atbmica AFM Na-
nosurf easyscan2, en modo de contacto. La dureza
de los diferentes recubrimientos fue determinada
por microindentacion en un equipo Shimadzu tipo
M con un indentador Knoop aplicando una car-
ga de 150 mN. Mediante el método de rayado, y
utilizando un equipo Scratch Microtest MTR2, se
caracteriz6 la adherencia del recubrimiento al sus-
trato y se determino el coeficiente de friccion de
todos los recubrimientos. Para ello se utilizé una
punta de geometria Rockwell C diamante conico
con punta esférica de radio de 200 um y angulo
apical de 120°, se aplico una tasa de carga de 4
N/s y una velocidad de rayado de 1 mm/min. La
carga maxima fue de 90 N para una longitud total
de la raya de 6 mm. La evaluacion del desgaste
se llevd a cabo mediante el método del Calo Test
(segun norma DIN 1.071). La probeta en cuestion
se sujetd a un soporte plano con una inclinacion de
35°y se sometio a contacto dindmico con una bola
esférica de acero con un diametro de 42,7 mm, hu-
medecida con una solucion de diamante altamente
abrasiva de pasta de 0,5 micras y girando a 60 rpm

93



Rev. Fac. Ing. Univ. Antioquia N.° 54. Agosto 2010.....

durante un tiempo de 120 s, la carga aplicada en
direccion normal a la muestra fue de 2,5 N. Duran-
te el movimiento relativo de las dos superficies la
muestra presenta una pérdida de masa por desgas-
te, dejando sobre la superficie una huella concén-
trica en forma de crater, cuyo volumen puede ser
calculado conociendo el didmetro de la huella y su
profundidad [17-18].

Evaluacion del desempeno del
recubrimiento multicapa en
produccioén industrial

Adicionalmente se depositaron recubrimientos
multicapa TiN/ZrN con 10 bicapas sobre fresas
utilizando los mismos parametros de depdsito
descritos para la obtencion del recubrimiento
multicapa con el fin de hacer la caracterizacion
del sistema a escala de laboratorio. Las fresas
fueron evaluadas en Industrias ESTRA S.A. Para
esta evaluacion se maquino acero AISI P20 en
estado de suministro, con una velocidad de corte
de 40 m/min, avance de 0,03 mm/dte-rev y pro-
fundidad de 2 mm. El criterio de evaluacion fue
el volumen de material removido hasta que apa-
reciera el primer indicio de desgaste de las fre-
sas, el cual es detectado por el operario en el mo-
mento que se incrementa la fuerza de corte por
pérdida del filo de la fresa, lo que ademas se ve
reflejado en un deterioro del acabado superficial
de la pieza de trabajo. Con base en ello el inicio
de la pérdida del filo de la fresa no es un momen-
to muy preciso y depende mucho de la pericia del
operario, por lo cual el tiempo transcurrido hasta
ese momento se toma como un tiempo promedio
aproximado. Para la evaluacion del desgaste de
las fresas recubiertas se utilizaron tres fresas para
cada una de las dos referencias y se tomo el vo-
lumen de desgaste promedio de cada referencia.

Resultados y discusién

Composiciéon microestructural y
morfologia de los recubrimientos

En la figura 1 se observan los difractogramas de
ZrN y de TiN, cuyos picos intensos demuestran,
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que los recubrimientos depositados son estequio-
métricos y presentan una alta cristalinidad. Estos
recubrimientos presentan una orientacion pre-
ferencial en el plano (111), el TiN posee ademas
un pico intenso en el plano (220). Lo anterior de-
muestra que estos recubrimientos crecieron prefe-
rencialmente en la direccion (111), donde se ob-
tienen los mayores valores de dureza y modulo de
elasticidad [19]. Estos picos se encuentran ligera-
mente corridos hacia angulos de difraccion mayo-
res con respecto a los picos de difraccion del mis-
mo material en polvo, el cual se considera libre de
tensiones. El anterior comportamiento es debido a
las tensiones compresivas inducidas por el intenso
bombardeo con iones de argén a raiz del voltaje
Bias aplicado a los sustratos de -100V [20-21]. De
igual manera se aprecian los picos de difraccion
del Ti y del Zr originados por las respectivas mo-
nocapas adherentes depositadas previamente con
un espesor aproximado de 300 nm.
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Figura 1 Difractograma de rayos X para a) monocapa
de TiN y b) monocapa de ZrN depositados sobre silicio



En la figura 2 se observan las imagenes de AFM
de una monocapa de TiN y del recubrimiento
multicapa de TiN/ZrN con 10 bicapas depositadas
sobre sustratos de acero, los recubrimientos
presentanunarugosidadde 15y 18 nm yun tamafio
de grano de 107 y 82 nm, respectivamente. El
anterior comportamiento es acorde a la reduccion
del periodo de modulacion de las multicapas, el
cual tiene un valor aproximado de 400 nm para las
diez bicapas, lo cual conduce a una disminucién
del espesor de las monocapas individuales y con
ello a la reduccion del tamaiio de grano.

X (pm)
b)
Figura 2 Imégenes de AFM de 2,5 x 2,5 mm? a)
monocapa de TiN y b) multicapa con 10 bicapas de
TiN/ZIN

Propiedades mecanicas y tribolégicas
de los recubrimientos

Para conocer la adhesion de los recubrimientos se
determino la carga minima que produce un fallo
durantelapruebaderayado, estacargasedenomina
carga critica para el sistema recubrimiento-
sustrato. A partir de los datos suministrados por el
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sistema de medida se observa el comportamiento
del coeficiente de friccion y donde éste presenta
un aumento abrupto sugiere alguna falla del
recubrimiento, la cual en este caso puede ser el
inicio de agrietamiento alrededor del indentador,
desprendimiento de la pelicula o la produccion de
un canal en el cual todo el recubrimiento ha sido
removido.

La figura 3 presenta el comportamiento de los
coeficientes de friccion con la carga aplicada para
el recubrimiento multicapa TiN/ZrN y los dos
recubrimientos monocapa estudiados ZrN y TiN
respectivamente. Para los tres recubrimientos
al inicio de la prueba los coeficientes de
friccion presentan valores alrededor de 0,1 los
cuales corresponden al valor de friccion de los
recubrimientos cuando son evaluados contra
diamante, seguidamente estos valores empiezan
a incrementar lentamente en la medida en que
avanza el ensayo posiblemente debido a la
aparicion de las primeras microgrietas, algo
tipico en los recubrimientos duros y que se
asocia a las diferencias de ductilidad entre el
recubrimiento y el sustrato, algunos autores
llaman este valor carga critica menor que para el
caso de la multicapa seria 28 N como lo sefala
la flecha en la figura 3a y alrededor de 20 N para
los recubrimientos monocapa. En las graficas
de la figura 3 se encuentra sefialada con flechas
la carga critica (L) o carga critica mayor (para
algunos autores) y es donde efectivamente
fallo la adhesion del recubrimiento, a partir de
este valor los coeficientes de friccion exhiben
un aumento abrupto debido a que empieza el
contacto entre la punta de diamante y el sustrato
[22]. Las imégenes (figura 3) muestran el aspecto
de las huellas de rayado después de la falla del
recubrimiento, las flechas indican el sentido de
desplazamiento de la punta de diamante sobre la
muestra. El modo de falla a la carga critica fue
muy similar en todos los recubrimientos lo que
permite hacer comparaciones con sentido entre
las diferentes muestras, en todas las muestras
ocurrio desprendimiento del recubrimiento al
interior de la huella residual ademas, en los
dos recubrimientos monocapa también hubo
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desprendimiento en la zona cercana a la huella, en
los tres recubrimientos se observa falla adhesiva.
Cuando la punta de rayado entra en contacto con
el recubrimiento, este ultimo queda sometido a
un esfuerzo tensil transversal a la direccion de
desplazamiento de la punta, debido a la carga
aplicada ocurre una deformacion elasto-plastica

vez la punta pasa ocurre la recuperacion de la
deformacién en la cual ocurrid, en este caso,
agrietamiento a través del recubrimiento a lo largo
de la huella, el agrietamiento fue detenido en la
interfase debido a que el sustrato es un material
mas ductil comparado con el recubrimiento que
corresponde a un material fragil como es el caso

en el sistema recubrimiento-sustrato. Una de los ceramicos.
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Figura 3 Coeficientes de friccion vs. carga aplicada durante las pruebas de rayado para a) multicapa TiN/ZrN
con 10 bicapas, b) monocapa de ZrN y ¢) monocapa de TiN

La figura 4 muestra la carga critica y microdureza
de los recubrimientos de TiN (asignada con
1 bicapa), ZrN (asignada con 2 bicapas) y de
TiN/ZrN con 10 bicapas depositados sobre las
muestras de acero, las cuales fueron determinadas
por el método de rayado y microindentacion
Knoop, respectivamente. La muestra de acero
M2 sin recubrir se registrd aqui con cero bicapas.

La mayor adherencia de 72,1 N registrada
para el sistema TiN/ZrN puede ser explicada
en el incremento de la energia de adhesion del
sistema, dado a la mayor capacidad de absorber
la energia bajo carga externa por el disefio
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mismo de las multicapas. En este sentido, la
capa adherente de titanio y las multicapas del
tenaz TiN pueden absorber, por deformaciones
elasticas o elasto-plasticas, un elevado nivel
de la energia transferida al sistema por la carga
aplicada. De igual manera y como ya se discutio
anteriormente, las multiples interfases y bordes
de grano bloquean el crecimiento y avance de
las microgrietas que se forman durante el rayado
mejorando la adherencia del recubrimiento [8,
18, 19, 23]. El recubrimiento monocapa de ZrN
también mostrdé una buena adherencia, mientras
que la monocapa de TiN mostr6 la menor
adhesion al sustrato.
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Figura 4 a) Carga critica y b) Microdureza de las
muestras recubiertas con TiN, ZrN y TiN/ZrN con 10
bicapas. Como referencia se incluye la dureza del
sustrato (asignada con 0 bicapas)

Claramente se aprecia un incremento de la dureza
en funcioén del tipo de recubrimiento, pasando de
5,8 GPa para la muestra sin recubrir a 24,5 GPa
para el sustrato de acero recubierto con 10 bicapas
de TiN/ZrN. La dureza de los recubrimientos
depositados en este trabajo se encuentra por
debajo de los valores determinados por otros
investigadores a través de la nanoindentacion,
debido a la influencia de la dureza del sustrato
por la carga aplicada relativamente elevada. La
alta dureza resulta, entre otros factores, por las
tensiones inducidas de compresion generadas
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por el bombardeo ionico del recubrimiento
(voltaje bias), por el tamafio nanométrico de los
granos, que conllevan a una mayor densidad de
fronteras de grano por unidad de volumen y que
inducen a obstaculizar el desplazamiento de las
dislocaciones existentes en el recubrimiento.
Este es en especial el caso, cuando se depositan
peliculas delgadas o recubrimientos multicapas.
Otro factor que contribuye a obstaculizar el
movimiento de las dislocaciones es el mayor
numero de interfaces entre las monocapas, lo que
trae como consecuencia un incremento adicional
de la dureza [23-25].

En la tabla 1 se pueden observar los didmetros y
las profundidades de las huellas dejadas sobre la
superficie desgastada de las muestras evaluadas
mediante el método de Micro-Calotest. Debido
a que en las pruebas de desgaste que se realizan
los resultados obtenidos estan influenciados
por la carga normal aplicada sobre el contacto
tribologico, la velocidad del movimiento
relativo entre el par en contacto y la distancia
total recorrida, en la practica no es el volumen
desgastado el pardmetro de interés, sino la tasa
de desgaste, este es el parametro que indica la
resistencia que tiene un material al desgaste. En el
presente trabajo se determind la tasa de desgaste
de los recubrimientos aplicando la ecuacion (1):
k= (1)
Wx
Donde k es la tasa de desgaste, V' es el volumen
de material desgastado, W es la carga normal
aplicada y x es la distancia total recorrida.

Tabla 1 Datos obtenidos en la prueba de
Microdesgaste por el método de Calotest

Diametro de Profundidad Volumen

Muestra la huella (um) (um) (um?)
Acero M2 367,78 0,79197  42069,68
TiN 142,95 0,11964 960,16
ZN 136,09 0,10844 788,78
TiN/ZrN-10 110,79 0,07187 346,49
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La figura 5 muestra las tasas de desgaste para los
recubrimientos monocapa y para el recubrimiento
multicapas. Deacuerdo alosvaloresdelatabla1se
aprecia un incremento sustancial en la resistencia
al desgaste con cualquiera de los recubrimientos
respecto a la resistencia mostrada por el sustrato.
En la figura 5, sin embargo es evidente que
cuando se aplica el recubrimiento multicapa TiN/
ZrN con 10 bicapas la tasa de desgaste se reduce
a la mitad comparada con los recubrimientos
monocapa de TiN y ZrN. Este comportamiento
esta estrechamente relacionado con el incremento
de la dureza de los recubrimientos depositados
con 10 bicapas. [10, 12, 26, 27].
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Figura 5 Comportamiento de la tasa de desgaste
del recubrimiento multicapas de TiN/ZrN y de las
monocapas de TiN'y ZrN

Desemperio del recubrimiento multicapa
TiN/ZrN

Los resultados de las pruebas de fresado reali-
zadas en aplicacion industrial en un proceso de
desbaste se presentan en la tabla 2, y tal como
se puede apreciar el volumen de material re-
movido hasta la aparicion del primer indicio de
desgaste de la herramienta se increment6 consi-
derablemente para las fresas de 10 mm de diame-
tro recubiertas con el sistema multicapa de TiN/
ZrN. El incremento porcentual de la vida util de
la herramienta se ve influenciado aparentemente
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por el diametro de la fresa de acuerdo a dichos
resultados. Teniendo en cuenta que los parame-
tros de corte (velocidad de corte, avance, profun-
didad) fueron constantes para todos los ensayos,
la fuerza de corte se incrementa con el aumento
del area de contacto o de la longitud de contacto
entre la herramienta y la pieza de trabajo, la cual
a su vez se incrementa con el didmetro de la fresa
de acuerdo a las siguientes ecuaciones [28, 29]:

Leo 1000x Q v 2
pxf
Fec=KexLcxb 3)

Doénde Lc es la longitud de contacto en mm,
Q el volumen removido en cm?/min, p es la
profundidad de corte en mm, f es el avance en
mm/min, Ke es la fuerza de corte especifica en
N/mm?, b es el ancho de contacto en mm y Fc
la fuerza de corte total en Newton. La mayor
area de contacto asociada a una fuerza de corte
mayor explica el menor desgaste y el mayor
volumen de viruta removida por la fresa de 10
mm de didmetro en comparaciéon con la de 12
mm. Resultados similares fueron alcanzados por
K. Czechowski y colaboradores y Liu Hianhuba
y colaboradores . [30, 31].

Tabla 2 Resultados de las pruebas de desgaste
de los recubrimientos de TiN/ZrN con 10 bicapas,
realizado a través del fresado de un acero AISI P20

.. Volumen Volumen
Diametro ) . . Incremento
removido sin removido con .
de fresa L g de la vida
(mm) recubrimiento recubrimiento il
(cm®) (cm®)
10 18,1 31,6 75,0%
12 97,6 130,2 33,3%
Promedio total 54,1%

Conclusiones

La aplicacion de un recubrimiento monocapa
de TiN mejora la dureza superficial 3 veces de



un acero AISI M2 endurecido y la resistencia al
desgaste en tres 6rdenes de magnitud, sin embargo
de los recubrimientos estudiados esta monocapa
mostro las mas pobres propiedades seguida de la
monocapa de ZrN que presentd mayores valores
de dureza, resistencia al desgaste y carga critica.
El recubrimiento multicapa TiN/ZrN con 10
periodos de bicapa mostré el mejor desempefio
en las pruebas de laboratorio presentando la
mayor carga critica, una dureza superficial de
casi 5 veces superior a la del sustrato y una tasa
de desgaste en la escala de 10-'* m*/Nm, un valor
muy bajo comparado con otros recubrimientos
duros estudiados en la literatura, mientras que los
recubrimientos monocapa presentaron tasas de
desgaste en la escala de 10> m*/Nm

Mediante la aplicacion de recubrimientos multi-
capa de TiN/ZrN con 10 bicapas se logré incre-
mentar la dureza y la resistencia al desgaste del
acero AISI M2 de tal manera, que los primeros
ensayos de fresado sobre una placa de acero AISI
P20 en estado bonificado condujeron a un incre-
mento promedio de la vida util de las fresas de
un 54,14 %. En esta medida se abre un espacio
importante para la aplicacion de dichos recubri-
mientos en este tipo de herramientas con miras
a reducir los costos de mantenimiento y de los
tiempos improductivos en los procesos de maqui-
nado. De igual manera se propone continuar con
el estudio de la dependencia de la dureza y resis-
tencia al desgaste del acero AISI M2 recubierto
con un sistema TiN/ZrN con un mayor numero
de bicapas, que permita optimizar el periodo de
modulacion del sistema y de las propiedades an-
tes mencionadas.
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