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Resumen 

Multicapas de TiN/TiAIN fueron 
	influencia del contenido de alumi- 

depositadas mediante la tecnica 
	nio sobre Ia dureza de los recubri- 

d.c. magnetron sputtering reactivo, 	mientos de TiAIN y posteriormente 
a partir de blancos de titanio y 

	se analiz6 el comportamiento de 
aluminio de 10 cm de diametro y de 

	las propiedades mecanicas de los 
99.9% de pureza en una atm6sfera 

	recubrimientos de TiN/TiAIN en 
de argOn-nitrOgeno, a una tempe- 

	funciOn del numero de multicapas. 
ratura del sustrato de 300°C y 
presion de 7x10' mbar. 	 Para tales efectos se determinO Ia 

composici6n quimica de los 
Como sustratos se utilizaron 

	recubrimientos mediante es- 
probetas de silicio con orientacion 

	pectroscopia EDX; Ia estructura 
(100) y de aceroAISI M2. 	 cristalina por difraccion de rayos X 

(XRD) y la morfologia de creci- 
Inicialmente, se investig6 Ia 

	miento a traves de microscopia 
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pledades mecanicas 

electronica de barrido (SEM). 

La dureza y Ia adherencia fueron 
determinadas por Ia tecnica de Ia 
microindentaciOn y de rayado 
respectivamente. 

Palabras clave:  PulverizaciOn 
catOdica, Sistema multicapas, 
Recubrimientos duros. 

Abstract 
TiN/TiAIN multilayer were depo-
sited by means of d.c. reactive 
Magnetron Sputtering technique 
using titanium and aluminum 
targets with 10 cm in diameter and 
99.99% purity in an argon/nitrogen 
atmosphere, applied at a substrate 
temperature of 300°C, and a 
pressure of 7x103  mbar. Silicon 
with orientation (100) and steel 
AISI M2 were utilized as substrate. 
The present study aimed at two 
main goals: to analyze the influ-
ence of aluminum content on the 
hardness of TiAIN coatings and the 
behavior of TiN/TiAIN coating's 
mechanical properties as a 
function of multilayer number. For 
this purpose, the chemical compo-
sition of the coatings were deter-
mined by EDX spectroscopy; the 
crystalline structure through X-ray 
diffractometry (XRD) and its 
morphology using scanning 
electron microscopy (SEM). 
Hardness and adherence were 
determined by means of micro 
indentation and scratch techniques 
respectively. 

Keywords: Magnetron sputtering, 
multilayer system. hard coatings 
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Intraduccion 

Muchos materiales compuestos en 
forma de recubrimientos han sido 
desarrollados mediante la tecnica 
de Ia Deposickin Fisica en Fase 
Vapor PVD para mejorar la resis-
tencia al desgaste, la corrosion de 
herramientas y partes de maqui-
nas y equipos. 

En este sentido el Nitruro de 
Titanio (TiN), depositado como 
monocapa, mantuvo una posicion 
dominante en el campo de los 
recubrimientos duros para mejorar 
la resistencia al desgaste de 
herramientas de corte en mecani-
zado de alta velocidad. Sin embar-
go, este material binario mantiene 
una limitada resistencia a la 
oxidaciOn a temperaturas por 
encima de 600°C debido a la 
formaciOn del T102, que posee una 
diferencia volumetrica con res-
pecto al TiN, conduciendo a Ia 
delaminacion del recubrimiento, 
Esser (1995), Ikeda et al. (1998), 
Carvalho etal. (2003). >> 
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Una alternativa para mantener las 
propiedades antidesgaste hasta 
una temperatura de 950 °C es el 
llamado Nitruro de Titanio Aluminio 
(TiAIN), pues Ia incorporaciOn de 
atomos de Aluminio dentro de la 
estructura cristalina del Nitruro de 
Titanio incrementa la resistencia a 
Ia oxidaci6n no solo por Ia forma-
ciOn de una capa homogenea 
estable y compacta de Oxido de 
Aluminio (A1203) en Ia superficie, 
sino que tambien contribuye a un 
significativo incremento en la 
dureza, en comparaci6n con el 
nitruro binario simple, a medida 
que se incrementa el contenido de 
aluminio en el recubrimiento hasta 
aproximadamente un 60% Woo et 
al. (2000), Braic et al. (2004), Liu et 
al. (2004). 

Los Recubrimientos de TiAIN se 
han usado con exito en mecaniza-
do de metales de alta velocidad, ya 
que este material conjuga propie-
dades como: alta dureza, buena 
adhesiOn y alta resistencia al 
desgaste y a Ia oxidaciOn. Sin 
embargo, es posible mejorar 
algunas de sus propiedades, 
particularmente Ia adhesi6n, 
cohesiOn y resistencia a la fatiga, 
introduciendo una o varias capas 
metalicas submicrometricas, 
Castano et al. (2002), Cselle et al. 
(2003). 

sistema multicapa aplicado en 
herramientas de corte se esta 
evaluando actualmente en los 
talleres del CDT - ASTIN y sus 
resultados seran publicados 
prOximamente. 

Metudologia 

Los recubrimientos de TiN y TiAIN 
se depositaron mediante la tecnica 
de pulverizacion catodica multi-
blanco reactiva (reactive multitar-
get magnetron sputtering) en la 
planta piloto del CDT - ASTIN a 
una presiOn de 7x10-3  mbar y 
temperatura de 300°C, para ello se 
utilizaron blancos de Ti y Al de 10 
cm de diametro, con una pureza de 
99.9% y en una atm6sfera de 
arg6n-nitr6geno (figura 1). 

El contenido de aluminio en el 
sistema se variO a traves de la 
potencia aplicada al blanco de 
aluminio, mientras Ia del titanio se 

Vacio ♦--  

mantuvo a un valor constante de 
200 W. Para depositar las multica-
pas de TiN/TiAIN, se ais16 el blanco 
de aluminio de manera periodica 
mediante Ia acciOn de una pantalla 
(shutter) de acero. 

En la Tabla 1, se observan las 
muestras recubiertas y caracteriza-
das en este trabajo. Los sustratos 
empleados de silicio (100) y acero 
rapido AISI M2 se sometieron a un 
proceso de limpieza con alcohol 
isopropilico y acetona. La limpieza 
final de los sustratos y de los 
blancos se efectuo al interior de Ia 
camara mediante bombardeo con 
iones de argOn durante un tiempo 
de 20 minutos, a presion de 20x103  
mbar. 

Las peliculas depositadas de TiAIN 
y de TiN/TiAIN fueron caracteriza-
das por las tecnicas de difraccion 
de rayos X (XRD), microscopic 
electronica de barrido (SEM), 
espectroscopia de energia dis- 

Portaherramienta 

Pantalla 
	i 

Blanco de 
...,..----- Al 

--.— Gases 

Blanco 
de Ti 

El primer objetivo de este trabajo 
consistiO en investigar la influencia 
del incremento del contenido de 
aluminio sobre la microestructura y 
la dureza del TiAIN. Analizada esta 
dependencia, se procedi6 a 
mejorar las propiedades mecani-
cas del TiAIN mediante la deposi-
ciOn de un sistema multicapa de 
TiN/TiAIN, manteniendo un espe-
sor total del recubrimiento de 5 
micras. El comportamiento de este 

Magnetron 

Plasma 
	 Herramientas 

Figura 1. Esquema de Ia camara de Magnetron Sputtering 
utilizada para la deposiciOn de los recubrimientos 
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Table 1. Total de muestras depositadas y caracterizadas 

Potencia 
Al (W) 

Flujo Ar 
(sccm) Muestra 

Potencia 
Ti (W) 

Flujo N2 
(sccm) 

TiAIN (1) 100 200 3,7 50 

200 TiAIN (2) 	140 3,7 

250 200 

200 200 

50 3,7 

200 3,7 	50 TiN/TiAIN (7) 	200 
6 bicapas 

50 

TiAIN (3) 	200 

TiAIN (4) 

TiN/TiAIN (5) 
1 bicapas 

3,7 	50 

3.7 	50 

3,7 	50 

200 

TiN/TiAIN (6) 
200 3 bicapas 

200 

TiN/TiAIN (8) 200 3,7 	50 
12 bicapas 	200  

TiN/TiAIN (9) 
24 bicapas 3,7 	50 TiAIN (3) 

	
X= 70 

TiAIN (4) 	X= 81 
200 
	

200 

Tabla 2. Composici6n quimica de 
las muestras de TiAIN en funci6n 
de la potencia aplicada al blanco 
de aluminio determinada por EDX .  

Muestra Estequlometrla 

TiAIN (1) 
	

Tio „Al,„No „, 

TiAIN (2) 21A1032N0.7 

TiAIN (3) 	Tio 16AIO 38N0.46 

TiAIN (4) 
	

Tio i2Alo.52N0.36 

Tabla 3. Contenido de aluminio 
con respecto al titanio en los 
recubrimientos (TI,AI 0N) 

Muestra Porcentaje de 
Al en la muestra 

TiAIN (1) 
	

X= 52 
TiAIN (2) 
	

X= 60 

persiva de rayos X (EDX), microin-
dentaci6n y pruebas de rayado. 
Los recubrimientos de TiN fueron 
estudiados previamente y sus 
resultados publicados por 
Bejarano et al. (2004). 

Resultados y Discusion 

Con el fin de determinar la 
composiciOn quimica de los 
recubrimientos de TiAIN, se 
Ilevaron a cabo analisis de 
espectroscopia de energia 
dispersiva de rayos X (EDX) 
utilizando un microscopio 
electrOnico de barrido (Philips XL 
30 FEG) de alta resoluciOn, 
equipado con un sistema EDAX-
EDX. 

En la Tabla 2 se consignan las 
muestras analizadas con sus 
respectivas composiciones quimi-
cas. Puede observarse que el 
contenido de aluminio en el recu-
brimiento se incrementa del 27% 
para la muestra TiAIN(1) (potencia 

del Al de 100 W) hasta el 52% 
(potencia del Al de 250 W) para la 
muestra TiAIN(4), mientras el 
contenido de nitrogen° permane-
ce aproximadamente constante. 

Tomando como base el contenido 
de titanio para relacionarlo 
solamente frente al contenido de 
aluminio, se disen6 la Tabla 3. 

Aqui, el contenido de Al varia de 
52% para una potencia de 100 W 
hasta 81% para una potencia de 
250 W aplicada al blanco de 
aluminio. 

La dureza de todos los recubri-
mientos fue medida utilizando un 
microindentador (LECO M-400-
G2) con una punta de diamante 
piramidal de base cuadrada y un 
angulo de apertura de 136° y 
aplicando una carga de 200 mN. 

En la Figura 2 se aprecia como la 
dureza del TiAIN crece con el 
contenido de aluminio de 19,2 Gpa 

(para 52% Al) hasta 25,5 GPa 
(para 70% Al). Este comporta-
miento se debe, por un lado, a la 
inclusiOn progresiva de atomos de 
aluminio en la red cristalina del TiN 
(solucion solida del Al en el TiN), lo 
cual genera una distorsiOn en 
dicha red, obstaculizando el 
movimiento de las dislocaciones 
existentes e incrementando de 
esta manera la dureza del 
compuesto. 

Por otro lado, la precipitaciOn de 
una fina fase de nitruro de aluminio 
(AIN) contribuye al incremento de 
la dureza del TiAIN por el 
fenomeno de endurecimiento por 
dispersiOn. Por encima del 70% de 
aluminio, la dureza empieza a 
disminuir, debido probablemente 
al proceso de coagulaciOn de la 
fase AIN, Liu et a/.(2004), Cslle et 
al. (2003). 
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Figura 2. Dureza del TiAIN 
en funci6n de la potencia aplicada 

al blanco de aluminio 

La estructura cristalina y as fases 
existentes en los recubrimientos 
multicapa se determinaron por 
difracciOn de rayos X (XRD), 
empleando un difractOmetro 
Siemens D5000 de geometria es-
tandar 0/20, con radiaci6n Cu Kc  

(X= 1.5405 A), can un paso de 
0.02°, voltaje de acelerackin de 40 
kV y una corriente de 50 mA. Los 
patrones de difracci6n se analiza-
ron utilizando el software conven-
cional Rietvel Fullprof. 

Las Figuras 3a y 3b muestran el 
difractograma XRD de la muestra 
TiN/TiAIN(6) depositada con una 
potencia aplicada al blanco de 
aluminio de 150 W y 250 W, 
respectivamente. En los difracto-
gramas se observan los picos del 
TiN con orientaciOn preferencial 
(111) y (200), mientras que el TiAIN 
posee una direcci6n preferencial 
de (111)y (220). 

En ambas muestras se evidencia 
la formaci6n de la fase AIN a un 
angulo 20 de aproximadamente 
56°, sin embargo, la intensidad del 
pico es mucho mayor para la 
muestra depositada a 250 W, 
indicando un crecimiento de esta 
fase con el aumento del contenido 
de aluminio en el sistema multi- 

capa. lo cual refuerza el comporta-
miento expuesto de la dureza en 
funcion de la precipitacibn de Ia 
fase AIN. 

Las Figuras 4 y 5 muestran el 
comportamiento de la dureza y de 
la adherencia del sistema multi-
capa del TiN/TiAIN en funci6n del 
numero de bicapas depositadas. 

Se puede apreciar, que tanto la 
dureza como la adherencia se 
incrementan de 24,4 GPa a 33,1 
GPa y de 38,2 N a 64,5 N respecti-
vamente, con el numero de bicapas 
del sistema, tendiendo a la satura-
ciOn por encima de 24 bicapas. 

1200 
TWMA1N 1 Neaps 

poWnc la Al 150 W 

as 900, 

la 600 
Ca 

72 
c 300 

0 

30 	40 	50 	60 	70 	80 	90 
20 

Figura 3. Difratograma de la muestra 
TiN/TiAIN con una bicapa depositada 

a una potencia de 150 W aplicada 
al blanco de Al a) y de otra 

depositada a 250 W b). 

0 4 8 12 16 20 24 28 
Numero de bicapas 

Figura 4. Dureza del TiN/TiAIN 
depositado sobre probetas de acero 
AISI M2 en funciOn del numero de 

bicapas determinada por la 
tecnica de la microindentacion. 
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Figura 5. Adherencia del TiN/TiAIN 
depositado sobre probetas de acero 
AISI M2 en funci6n del numero de 
bicapas determinada por el metodo 
de rayado (Scratch Test). 

Canclusiones 

0 Se logrO depositar multicapas 
estequiornetricas de TiN/TiAIN 
por la tecnica del Magnetron 
Sputtering. 

0 La solucion sOlida del aluminio 
en Ia matriz del TiN y la precipi-
taciOn de la fase AIN conllevan a 
un incremento de Ia dureza del 
TiAIN. 

o Por encima de aproximada-
mente 70% de aluminio en el 
sistema, inicia Ia coagulaciOn 
de la fase AIN y conlleva a una 
disminuciOn de las propieda- 

%At 
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des mecanicas del recubri-
miento de TiAIN. 

O Las multicapas de TiN/TiAIN 
presentan mejores propieda-
des mecanicas que las 
monocapas individuales de TiN 
y TiAIN. 

o Se deben efectuar pruebas de 
mecanizado para evaluar el 
comportamiento en operation 
de las herramientas recubier-
tas con 24 bicapas, con res-
pecto a las herramientas sin 
recubrir. 

O Queda por optimizer las 
propiedades mecanicas y 
tribolOgicas de este sistema de 
recubrimientos mediante la 
adecuada selecciOn del 
periodo de las multicapas y el 
volumen critico del TiAIN frente 
al volumen del TiN. ■ 
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