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RESUMEN

TITULO: DETERMINACION DE LA DUREZA MEDIANTE EL METODO DE
INDENTACION INSTRUMENTADA DE MUESTRAS DE ACERO H13
DEPOSITADAS CON MULTICAPAS DE Ti/TiN MEDIANTE EL PROCESO DE
EVAPORACION POR ARCO CATODICO “Cathodic arc Evaporation” (CAE).!

AUTOR: Martha Isabel Jerez Aceros, Luz Dary Morantes Moncada.?

PALABRAS CLAVES: Multicapas de Ti/TiN, AFM, dureza, espesor.

En este trabajo se determiné la dureza del recubrimiento de multicapas de Ti/TiN sobre acero H13
empleando la técnica de nanoindentacion y utilizando una punta de diamante Berkovich; las curvas
de carga Vs desplazamiento se analizaron mediante el Método de Oliver- Pharr, obteniendo asi un
aumento de la dureza de un 40% en relacién con la dureza del acero H13.La dureza del conjunto
sustrato/recubrimiento se determind usando la técnica de micro-indentacion empleando una punta
de diamante con geometria Vickers, los resultados que se obtuvieron mostraron un aumento del
15% de la dureza del conjunto sustrato/recubrimiento; ademas se realizd la caracterizacion
superficial de las muestras por medio del Microscopio de Fuerza Atémica (AFM) donde se hall6 la
rugosidad y el tamafio de grano de cada una de las muestras. La deposicion de las multicapas se
realiz6 mediante la técnica de Evaporacion por arco catédico (CAE), utilizando el reactor MOSMET
que se encuentra en el laboratorio de Fisica del Plasma de la Universidad Industrial de Santander.

Finalmente se construyd un dispositivo de reconstruccién 3D por triangulacién laser, con el fin de
verificar si al aplicar un recubrimiento con multicapas mejora significativamente la vida atil de una
matriz de forja utilizada en la industria automotriz FORCOL.

! Proyecto de Grado
% Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. Arturo Plata Gémez (Director)
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ABSTRACT

TITLE: HARDNESS DETERMINATION BY THE METHOD OF INSTRUMENTED
INDENTATION ON MULTILAYER IN Ti / TiN DEPOSITED ON H13 STEEL
SAMPLES BY THE TECHNIQUE “CATHODIC ARC EVAPORATION” (CAE).?

AUTHOR: Martha Isabel Jerez Aceros, Luz Dary Morantes Moncada.*

KEY WORDS: Multilayer Ti/ TiN, AFM, hardness, thickness.

In this study was determined the hardness of the multilayer coating of Ti / TiN deposited on 4
samples of H13 steel by nanoindentation technique and using a diamond, the load Vs
displacement curves were analyze using the Oliver-Pharr method, obtaining a hardness increase
of 40% compared with the hardness of H13 steel, The hardness of all substrate / coating was

determined using micro-indentation technique with a diamond Vickers geometry the results
obtained showed an increase of 15% of the overall hardness of substrate / coating, besides surface
characterization was performed on the samples using Atomic Force Microscope (AFM) to found the
roughness and grain size on each samples. The deposition of the multilayers was done using the
technique of cathodic arc evaporation (CAE), using the reactor MOSMET that belongs to the
Plasma Physics Laboratory of the Universidad Industrial de Santander.

Finally a 3D reconstruction device using the laser triangulation method was built to verify whether to
apply a multilayer coating significantly improves the life of forging matrix used in the automotive
industry FORCOL.

3 Degree Project
* Faculty of Sciencies. School of Physics. Arturo Plata Gomez (Supervisor)
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INTRODUCCION

Durante las ultimas décadas se ha avanzado en el desarrollo de nuevas técnicas,
como los recubrimientos duros de peliculas delgadas, donde se pueden combinar
las propiedades del material base y del material depositado ! con el propésito de
aumentar la dureza superficial de herramientas tipo industrial y evitar que los
esfuerzos a los que se encuentren sometidos dichos elementos causen

deformaciones, desgaste superficial y fractura.

Entre las técnicas implementadas en el &rea de recubrimientos duros, se destaca
el proceso de deposicion fisica de vapor PVD “Physical Vapor Deposition” (PVD),
gue se caracteriza por la evaporaciéon de un material mediante calentamiento o
bombardeo i6nico energético; este material evaporado es depositado en la
superficie de la pieza formando una capa delgada.®®! Dentro de esta técnica de
deposicion se encuentra la evaporacion por arco catédico (CAE) la cual se

produce por efecto de un arco eléctrico que se desplaza sobre el catodo.

En este trabajo se presentan 4 capitulos. El primer capitulo proporciona ideas
generales sobre los tipos de recubrimientos, diferentes procesos de deposicién
empleados para la produccién de los mismos haciendo énfasis en la deposicion
por arco catddico (CAE) que es la técnica implementada para depositar las
multicapas de Ti/TiN; ademas se detalla el tratamiento preliminar realizado a las
muestras de acero H13 y el equipo utilizado en la produccion de los
recubrimientos. Por ultimo se realiza el analisis de la produccion de las multicapas

y se definen los parametros que se emplearon para la deposicion.
El capitulo 2 muestra una descripcion de los fundamentos tedricos concernientes a

las propiedades superficiales y la dureza del recubrimiento; se explica ademas la

técnica implementada en la caracterizacion superficial del recubrimiento y del

19



equipo que se emplea para hallar dichas propiedades. Finalmente se hace
referencia a las técnicas y los equipos utilizados para determinar la dureza.

En el capitulo 3 se explica el método de triangulacion laser implementado para la
reconstruccién de las matrices de forja de acero H13 utilizadas en la industria
automotriz de la empresa FORCOL. Igualmente se realiza una explicacion del
montaje experimental y de la calibracion del equipo, ademas se verifica la

precision del dispositivo, reconstruyendo objetos de espesores conocidos.

En el capitulo 4 se presentan los resultados obtenidos del tamafio de grano y de
rugosidad de la superficie del recubrimiento, explicando la influencia de estos
pardmetros con el aumento del espesor; asi mismo se analizan los resultados de
micro-dureza para estudiar el comportamiento del sistema recubrimiento/sustrato.
Para las pruebas de nanoindentacion se analizan los datos que se obtuvieron de
las curvas de carga Vs desplazamiento para diferentes cargas mediante el método
de Oliver —Pharr determinando la dureza del recubrimiento. Por dltimo se presenta

la reconstruccion de la matriz de forja por la técnica de triangulacion laser.
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1. TEORIA Y PROCESO DE DEPOSICION

1.1. RECUBRIMIENTOS DUROS

Los recubrimientos duros son peliculas delgadas con las que se recubren la
superficie de piezas y herramientas de uso técnico e industrial con el fin de
mejorar algunas propiedades fisicas y mecanicas. 34

Las peliculas delgadas se dividen en monocapa y multicapas. Sin embargo los
recubrimientos en monocapa presentan algunos problemas porque no logran
conseguir todas las propiedades simultaneamente, es decir si se tiene un aumento
en la dureza y en la resistencia mecanica, habra una disminucion en la tenacidad y
la adherencia en la interface sustrato-capa; por esta razon, la mayoria de los
recubrimientos comerciales de alta calidad presentan estructuras multicapas. El
material de la primera capa que se encuentra en contacto con el sustrato tiene
como finalidad proporcionar buena adherencia, mientras que el objetivo de los
materiales de las capas siguientes es suministrar alta dureza y resistencia al
desgaste o bajo coeficiente de friccién; por lo tanto haciendo uso de los
recubrimientos en multicapas se puede extender la vida util de la herramienta, lo
gue representa una ventaja econémica importante en procesos en los que esté

involucrado una produccion continla y repetitiva. [1-2-5]

1.2. CARACTERISTICAS PRINCIPALES DE UN SISTEMA SUSTRATO/
RECUBRIMIENTO.

En la realizacion de recubrimientos duros es de vital importancia conocer las
propiedades fisicas y mecanicas del sustrato debido a que este gobierna la
nucleacion y el crecimiento del recubrimiento®, igualmente es importante conocer
las propiedades de los materiales o compuestos que se van a depositar, ya que
estas propiedades influyen de forma sustancial en el desempefio del

recubrimiento. Para la realizacion de las multicapas, se empleo el Titanio (Ti) que
21



es un metal y el nitruro de titanio (TiN) que es un compuesto cerdmico, el sustrato

que se utilizé es acero H13.

1.2.1. Sistema de multicapas

Los recubrimientos tipo multicapas se caracterizan por presentar un crecimiento
secuencial y periodico de dos capas de diferentes materiales. La periodicidad (A)
de la multicapa a nivel microestructural es definida como la suma de los espesores

de los materiales de las dos capas.
A=T,+T, (L1)

T,, es el espesor de la capa metalica y T, es el espesor de la capa ceramica
(Fig.1)

Figura 1. Esquema de un sistema multicapa. [6]

-=T. |- .
‘_T‘: A Longimad
mi caracteristica

ﬁ-—n A
*T“I

Sustrato

1.2.2. Titanio (Ti)

El titanio puro es un metal de color blanco plateado y brillante. La estructura
electronica del titanio se encuentra incompleta en la capa “d” permitiendo que el
titanio forme soluciones solidas con muchos elementos sustitucionales.!”! Presenta
dimorfismo es decir en sus aleaciones muestra dos estructuras cristalinas que
dependen de la temperatura; a bajas temperaturas cristaliza en forma hexagonal
compacta (fase a) y por encima de 885.2 °C cristaliza en una estructura cubica
centrada en el cuerpo; debido a este comportamiento tiene excelente resistencia a
la corrosion ya que soporta el ataque de los acidos inorganicos, de la mayoria de

organicos y del cloro humedo. Reacciona muy rapidamente con el oxigeno,
22



nitrégeno, hidrogeno y carbono. ¥ Otras propiedades que presenta este metal es
su alto punto de fusion, lo que facilita el trabajo en condiciones de alta
temperatura; ademas tiene bajos coeficientes de conductividad y dilatacion térmica
y bajo modulo de elasticidad convirtiendo al Ti en un metal excelente para uso

industrial. 19,

1.2.3. Nitruro de Titanio (TiN)

El TiN es un compuesto quimicamente estable e inerte, tiene una combinacién de
enlaces ibnicos, covalentes y metdlicos debido a su estructura intersticial,
permitiendo combinar las propiedades fisicas de los cerdmicos y las eléctricas de
los metales. [ el TiN es apto para prevenir problemas de desgaste abrasivo o
adhesivo en herramientas de mecanizado, punzones y matrices. Debido a sus
propiedades el TiN es el recubrimiento mas empleado industrialmente. %!

Algunas propiedades fisicas se presentan en la tabla 1.

Tabla 1. Propiedades fisicas del compuesto TiN [9-10-12]

Temperatura de fusion 2950° C
Coeficiente de friccion 0.13
Modulo de Young 250-640 Gpa
Relacion de Poisson 0.25
Dureza 20 a 32 GPa
Parametro de Red 4.244 A
Estructura Cristalina Cubica centrada en las
caras

1.2.4. Sustrato (ACERO H13)
El acero H13 pertenece al grupo H el cual es constituido por aceros que son

empleados en operaciones que implican abrasion y altas presiones combinadas
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con altas temperaturas de trabajo. Su composicion quimica se encuentra en la
tabla 2. [13-14-15]

Tabla 2. Composicién del acero H13 4]

Componente Simbolo Composicion nominal (%)
Carbono C 0.400
Silicio Si 1.070
Manganeso Mn 0.370
Fosforo P 0.021
Azufre S 0.001
Cromo Cr 5.080
Molibdeno Mo 1.250
Vanadio \Y, 0.910

El acero H13 es un material que presenta alta dureza a elevadas temperaturas,
buena resistencia al desgaste y alta resistencia a la formacion de grietas causadas
por el choque térmico. En la tabla 3 se muestran algunas propiedades del acero
H13.

Tabla 3. Propiedades del acero H13 3%
Modulo de  Densidad Conductividad Dureza
elasticidad térmica
(315°C)

207 GPa 7750Kg/m®  27.7 W/m-°K 38-53 HRC

El acero H13 es empleado para fabricar matrices para forjado, extrusion y
fundicion a presion. Las herramientas fabricadas con este acero pueden soportar
temperaturas de hasta 540°C aproximadamente, con exposiciones breves de
hasta 595°C. Este acero es apropiado para nitrurar y recubrir con técnicas PVD.
[1518] para obtener una mayor adherencia entre el sustrato y la primera capa del
recubrimiento, a las muestras de acero H13 se les realiz0 un tratamiento

superficial que se explicara posteriormente.
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1.2.4.1. Preparacion superficial del sustrato

A partir de cortes realizados a una matriz de forja se obtuvieron muestras de acero
H13 de aproximadamente lcmxlcm de area. Mediante un tratamiento superficial
gue consistente en el pulido manual con papel de carburo de silicio con numero de
grano desde 80 hasta 1200 se consiguié un acabado tipo espejo; posteriormente
se realizd un bafio ultrasénico con etanol y acetona durante 15 minutos cada uno
con el fin de eliminar grasas e impurezas presentes en la superficie

La superficie de cada una de las muestras de acero H13 presenta una rugosidad

promedio de 33.5+8.0 nm.

Figura 2. Muestras de acero H13. FUENTE [autores]

Después de tener las muestras con pulido tipo espejo, se procedié a realizar la
deposicion de las multicapas de Ti/TiN, mediante la técnica de Evaporacion Por
Arco Catodico (CAE).

1.3. PROCESO DE DEPOSICION

Los procesos de deposicion se dividen en cuatro categorias: proceso de estado

gaseoso, proceso de estado soélido, proceso de estado en solucién y proceso de
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estado fundido o semifundido (Fig.3). En el proceso de estado gaseoso se
encuentra la técnica PVD. Esta técnica consiste en evaporar un material mediante
calentamiento o bombardeo i6nico energético; el material ya evaporado se
deposita sobre la superficie de la pieza que se quiere recubrir formandose asi una

capa delgada. 4

Figura 3. Esquema de las técnicas de preparacion de capas delgadas. ™

DE ESTADO
DE ESTADO SOLIDO DESCE)?L'%[:SNEN FUNDIDO O '::;E:SSET::OO
SEMIFUNDIDO
1

PVD CvD

SPUTTERING EVAPORACION POR
ARCO CATODICO

La técnica PVD se divide en diversos métodos. Sin embargo los métodos mas
utilizados en la industria moderna de los recubrimientos son: “magnetron

sputtering” y evaporaciéon por arco catédico “Cathodic arc evaporaciéon” (CAE).

1.3.1. Técnica de deposicion “evaporacion por arco catédico (CAE)”

Las fuentes de evaporacion han sido clasificadas segun el tipo de calentamiento
empleado para transformar el material solido a fase de vapor; entre las diferentes
fuentes de calentamiento tenemos la evaporacion por arco catdédico donde se
produce un arco voltaico de alto amperaje generado sobre la superficie del catodo,

gue es evaporado e ionizado. La diferencia de voltaje que hay entre el sustrato y la
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camara del reactor hace que los iones sean focalizados, acelerados y
proyectados, el campo magnético direcciona los iones hacia la pieza a recubrir.
Fig.4. °

Figura 4. Esquema principal del funcionamiento del sistema de arco eléctrico. ?°
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El dispositivo utilizado para realizar los recubrimientos de multicapas de Ti/TiN fue
el reactor MOSMET.

1.3.1.1. Equipo parala produccion del recubrimiento (REACTOR MOSMET)
El Laboratorio de Fisica y Tecnologia del Plasma de la Universidad Industrial de
Santander cuenta con un reactor MOSMET (Fig.5) las caracteristicas principales y

el funcionamiento del reactor se encuentran con detalle en el anexol.
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Figura 5. Reactor MOSMET a) panel de control. b) Fuente de alto voltaje, c) Panel de

encendido descarga de arco, d) Fuente para el arco eléctrico, e) Sistema de Vacio, f)
25]

Camara de descargas.

1.3.1.2. Andélisis en la produccién de la peliculas de Ti/TiN

Para la produccion de las peliculas se realiz6 un ajuste en los parametros de
deposicion dejando el voltaje constante y variando la corriente de descarga del
catodo. Para escoger la corriente de descarga éptima se realiz6 la evaporacion de
un cétodo de titanio en condiciones de vacio con campo y sin campo magnético.
La mayor eficiencia promedio de evaporacién m relaciona la cantidad de material

depositado en la muestra con la tasa de evaporacion.

M
m=-— (1)

M es la tasa de evaporacion, que es igual a M = p =V, donde p es la densidad

del titanio que tiene un valor de 4.540 kg/m® y V es el volumen transferido por
unidad de tiempo que se encuentra relacionado con la tasa de crecimiento de las

peliculas (h):
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R

V=2 _[rhdr R - radio de la zona de pulverizacion (2)
0

h = (3) , Hes el espesor de la pelicula y t es el tiempo de deposicion.

~ | X

Los valores obtenidos sin campo magnético y con campo magnético se

encuentran en las tablas 4 y 5.

Tabla 4. Valores obtenidos variando la corriente de descarga sin campo magnético.

I= 150 A 1=200 A I=250A
V(10 m¥/s) 5,51 7,51 8,98
M(10°® kg/s) 2,50 3,41 4,11
m(10° g/s) 1,67 1,70 1,64

Tabla 5. Valores obtenidos variando la corriente de descarga con campo magnético.

1= 150 A 1=200 A |I=250A
V(107 m¥/s) 5,48 7,61 9,33
M(10° kg/s) 2,49 3,46 4,23
(107 g/s) 1,66 1,73 1,69

De los datos de las tablas 4 y 5 se puede decir que no existe una dependencia
entre la corriente de descarga y la eficiencia promedio de evaporacion; sin
embargo se escoge la corriente descarga de 200A debido a que esta tiene mayor

eficiencia con respecto a las corrientes de 150A y la de 250A.
Para cada caso del campo magnético, se realiz6 la variacion de la posicién de la

muestra con respecto al eje vertical del evaporador del catodo obteniendo una

relacion con la tasa de crecimiento de las peliculas Fig 6.a y Fig.6.b
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Figura 6. Distribucion de la tasa de crecimiento a) sin campo magnético. b) con campo

magnético.’
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Como se observa en la Fig. 6.a al existir un crecimiento de la corriente de
descarga se presenta una contraccion de la descarga en la regién central del
catodo, provocando que la distribucion del vapor de titanio no sea homogénea en
todo el volumen, decayendo asi la eficiencia del catodo y obteniendo una baja
calidad del recubrimiento. Cuando se tiene campo magnético, en la superficie del
catodo se genera una descarga en forma de anillo con radios internos y externos
de 5cm y 8,5 cm respectivamente. En la Fig 6.b se observa que la tasa de
crecimiento es menor en funcion del radio, permitiendo un mayor control del
crecimiento de las peliculas debido a que se obtiene una mayor homogeneidad de

los flujos en la evaporacion de titanio.

Al depositar multicapas de Ti/TiN se debe inyectar nitrégeno de forma periodica a
una presion de 0.6Pa. Bajo dicha presion los atomos de titanio evaporados

colisionan con el gas, permitiendo una redistribucién del vapor de titanio en el

> DOCTOR PIOTR TSYGANKOV (Director del Laboratorio de Tecnologias Plasmicas de
la Bauman Moscow State Tachnical University).
30



volumen de la camara. En la Fig 7 se encuentra la distribucion del espesor para
las peliculas de Ti y TiN con un campo magnético; la muestra se sitla a una
distancia de 15 cm con respecto al eje vertical del catodo con el fin de obtener una
mayor eficiencia en la evaporacion. Finalmente para conseguir homogeneidad en
el espesor de las capas correspondiente a un valor de 12nm, el tiempo de
inyeccién de nitrégeno es de 8.0 segundos, y el tiempo de deposicion de titanio es

de 4.8 seq.
Figura 7. Célculo recubrimiento Ti/ TiN.°
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Previo al recubrimiento multicapa se deposito una subcapa de titanio (Ti) de
alrededor de 100 nm de espesor para obtener una buena adherencia al sustrato
de acero H13. La periodicidad (A) de las multicapas tiene un valor de 24nm. Los
parametros de deposicion establecidos para la realizacion de las multicapas se

encuentran en la tabla 6. A cada una de las muestras (4) se le ejecutd el
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recubrimiento variando el

parametros.

espesor total

(Tabla 7) utilizando

los mismos

Tabla 6. Parametros de Deposicion de las multicapas de Ti/TiN.

Blanco Presién Voltaje  Corriente(A) Temperatura
de trabajo (V) del sustrato
(°C)
TiN 0.6Pa 20 200 425
Ti 0.0Pa 22 200 425

Tabla 7. Espesor y nimero de bicapas de cuatro muestras de Acero H13.

muestras espesor total(um) numero de capas(Ti/TiN)
1 2.00 79
2 1.00 38
3 1.15 44
4 0.850 31
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2. TEORIA Y CARACTERIZACION DE LAS PROPIEDADES SUPERFICIALES
Y MECANICAS (DUREZA).

2.1. PROPIEDADES SUPERFICIALES

El estudio de las caracteristicas superficiales del recubrimiento depende
fuertemente del proceso de deposicidn y de su aplicacion la cual esta ligada a las
propiedades mecanicas finales que se desea adquirir para el sistema
(recubrimiento/sustrato). Una de estas propiedades superficiales es la rugosidad
gue determina las irregularidades del recubrimiento, es decir su homogeneidad.

Dicha homogeneidad se encuentra relacionada con el tamafio de grano.

2.2. TECNICA PARA LA CARACTERIZACION SUPERFICIAL DEL
RECUBRIMIENTO

Para determinar las propiedades superficiales del recubrimiento como el tamafio

de grano y la rugosidad se utilizé la Microscopia de Fuerza Atdmica (AFM).

2.2.1. Microscopia de fuerza atomica (AFM)

Se utilizoé el microscopio de Fuerza Atomica CP-Il Marca Veeco para caracterizar
la morfologia superficial de las muestras (Fig. 8) este microscopio tiene una
resolucion de 0.1 nm en zy 1 nm en X, y; el software que se utilizé fue un proscan-
HI.SPS INSTRO, el modo de operacion empleado fue el modo no contacto. Los

detalles del funcionamiento de este microscopio se encuentran en el anexo 2.
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Figura 8. Microscopio de Fuerza Atomica (AFM) CP-Il marca Veeco.

FUENTE [autores]

Se determind la rugosidad y el tamafio de grano promedio de las 4 muestras
realizando un barrido en diferentes zonas como se indica en la fig.9a, el area de

escaneo fue de 50um x 50um (Fig. 9b).

Figura 9. Muestra de acero H13, a) zonas de barrido de la muestra; b) Micrografias
tomadas por (AFM).

FUENTE [autores]
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Los valores hallados para la rugosidad y el tamafio de grano se encuentran en la
tabla 8.

Tabla 8. Valores promedios de rugosidad y de tamafio de grano para las 4 muestras

depositadas.
Muestras Rugosidad Diametro de
Promedio (nm) grano(um)
Muestra 1 110+26 2.7+0.7
Muestra 2 114+13 3.3%1.5
Muestra 3 59+15 2.7+1.2
Muestra 4 205+25 4.0+1.6

2.3. TECNICAS UTILIZADAS PARA HALLAR LA DUREZA

2.3.1. Definicién de la dureza

La dureza es una propiedad mecanica que mide la resistencia de un material a la
deformacién permanente. 1”12 E| propésito fundamental de la medida de dureza
es determinar si un material o el tratamiento que se encuentra dicho material son
adecuados. Existen varios métodos para medir la dureza a diferentes escalas
como macro-indentacién, micro-indentacién y nanoindentacion. Sin embargo se
explicaran los ensayos de micro-indentacion y nanoindentacion debido a que los

recubrimientos duros en capa fina poseen espesores del orden de micrémetros.

2.3.1.1. Micro-indentacion
Este método es utilizado para medir la dureza de un material, que al aplicarle
carga deja como resultado una huella en escala de micrometros (Fig.10c); la carga

aplicada en este tipo de pruebas es 2Kg o menos.

Los ensayos de micro-dureza mas usados son el ensayo Vickers y el ensayo

Knoop. El ensayo que se implement6 para realizar las pruebas de micro-dureza
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fue el ensayo Vickers. Este consiste en hacer una huella sobre la superficie del
material con un indentador que tiene forma de piramide recta de base cuadrada;
después de retirar el indentador de la superficie se mide la diagonal de la huella.

[18-22] |a dureza Vickers se calcula de acuerdo a la siguiente expresion:

a
2Psen(3)  1.854P
=0 2D

Donde P es la carga aplicada en Kg, d es la diagonal media de la huella en mmy

DV =

a el &ngulo formado por las caras de la punta de indentacion.

2.3.1.1.1. Equipo micro-indentacion

Se empled un Microdurémetro de carga automatica “Shimadzu” que se encuentra
en el laboratorio Control de Calidad del SENA sede Girén. Para realizar las
pruebas de micro-indentacion (Fig. 10.a), se utiliza un indentador de diamante con
geometria Vickers con angulos entre las caras opuestas de 136° (Fig.10b), al cual
se le pueden aplicar cargas de 15, 25, 50, 100, 200,300, 500 y 1000 gr. Ademas
posee diferentes tiempos de carga que van desde 5 hasta 45 seg.
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Figura 10. a) Equipo de Micro-indentacién Shimadzu b) Punta de indentacion Vickers; c)
Huella de indentacion con una punta Vickers.

FUENTE [autores]

A las muestras 2, 3, 4 se le realizaron pruebas de Micro-indentacién; las cargas
que se le aplicaron a cada muestra fueron de 1.0Kg, 1.3 Kg y 1.5 Kg con un
tiempo de duraciéon de la carga de 15 seg. La muestra del sustrato sin recubrir
(H13) se le aplico una carga de 1.0 Kg. la diagonal de esta huella es de
0.073+0.0.5 mm. Para obtener resultados confiables de la dureza se calculo el
promedio del valor de la diagonal en 3 areas diferentes de la muestra como se
muestra en la Tabla 9.
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Tabla 9. Valor de la diagonal de la huella en las diferentes muestras variando la carga.

Muestra2 Muestra 3 Muestra4
Cargas(kg) Diagonal Diagonal Diagonal
promedio(mm) promedio(mm) promedio(mm)
1.0Kg 0.068+0.0002 0.059+0.0014 0.069+0.001
1.3 Kg 0.074+0.002 0.081+0.002 0.078+0.70
1.5Kg 0.085+0.001 0.089+0.0034 0.090+0.0002

La diagonal de la huella se midi6 como se indica en la Fig.11, la huella que se
encuentra en la Fig.11.a corresponde al acero H13 antes de recubrir y la Fig 11.b

al acero con recubrimiento de multicapas.

Figura 11. Huellas de Micro-indentacién; a) Huella sobre acero H13; b Huella sobre acero

recubierto con multicapas.

FUENTE [Autores]

2.3.1.2. Nanoindentacion.

La nanoindentacion es una técnica que se utiliza como alternativa para medir las
propiedades mecanicas Y tribologicas en peliculas delgadas. Esta técnica consiste
en hacer penetrar un indentador sobre la superficie de un material, el indentador

con geometria definida (cono, bola, cubos, piramidal) a una determinada carga
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ocasionando una profundidad a la muestra. Cuando el indentador penetra la
pelicula ocurren deformaciones elésticas y plasticas, dejando una huella que esta
relacionada con la forma del indentador. Las curvas de carga y descarga que se
obtienen de la indentacion se analizan por diversos métodos uno de estos

métodos fue el propuesto por Oliver y Pharr en 199217-20-21-22,

2.3.1.2.1. Equipo de nanoindentacion

El equipo utilizado para las pruebas de Nanoindentacion es NANOVEA SERIES,
con una resolucién de profundidad de 0.003 nm®¥ (Figura 12a). El cabezal de
Nanoindentacion es de marca IBIS del laboratorio Fischer—Cripps. El indentador
que se utilizé fue un Berkovich de punta de diamante (Fig. 12 b y c) se utilizé un
software IBIS para el control de indentacion. Este equipo pertenece al laboratorio
de Recubrimientos Duros y Aplicaciones industriales (RDAI) de la Universidad del
Valle.

Se realizaron pruebas de nanoindentacion al acero H13 y a la muestra 1 con dos
ciclos de carga el primer ciclo fue de cargas bajas desde 5 a 19 mN a intervalos de
2mN el segundo ciclo de cargas altas de 22 a 43 mN a intervalos de 3mN; para
cada carga se realizaron 6 procesos de indentacion, las huellas de indentaciénes

se encuentran separadas entre si por 15 um aproximadamente.
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Figura 12. a) Equipo de Nanoindentacion Nanovea. b. Cabezal donde se encuentra
montada la punta Berkovich c. Huella Residual de la punta Berkovich.

FUENTE [Autores]

Para cada carga de indentacion se obtienen datos de carga y descarga del

indentador; al graficar estos valores se tienen curvas P-h (Carga Vs profundidad)

de las cuales se pueden extraer algunos datos como la carga maxima Py,
penetracion maxima h,,,,, profundidad de penetracion final residual después de
la descarga hf y la rigidez de contacto S. **2 Con esta informacion se puede

calcular la dureza del material utilizando el método Oliver —Pharr.

En la Fig.13 se observa la curva de carga Vs profundidad para un valor de carga
de 22 mN. Las curvas correspondientes a las otras cargas de indentacién se
encuentran en el anexo3; la rigidez de contacto S de la curva de carga 22mN se
puede observar en la tabla 10.
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Figura 13. Curva de Carga Vs Profundidad a una carga de 22 mN.
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FUENTE [autores]

El &rea de contacto es determinada considerando la geometria del indentador y la
profundidad de contacto h.. La profundidad de contacto se obtiene de la ecuacion
2.2

h. =h—hg (2.2)
Donde h; es el hundimiento elastico de la superficie alrededor del punto de

contacto expresado de la forma:
P
hy, = e% (2.3)

A partir de 2.2 y 2.3 se obtiene la profundidad de contacto para un desplazamiento
maximo, siendo € una constante que depende de la geometria del indentador,

(indentador Berkovich €= 0.75) por lo tanto la profundidad de contacto se expresa:

Pmax

S

he = hmgx — € (2.4)
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La profundidad de contacto determina el &rea proyectada por medio de la relacion
existente entre estos valores y teniendo en cuenta el factor de correlacion C del
equipo; este valor de correlacion difiere para cada ciclo de cargas; siendo

C=4.99E® el valor de correlacién a cargas altas es y C =4.47E° para cargas bajas.
A, =kh?+ Ch, (2.5)

Con el area de contacto calculada, se establece la dureza del material definida
como la presion media que el material soporta durante la carga maxima, como se

evidencia con la siguiente relacion:

Pmax
H=2 (26)

Cc

Los datos que se hallaron por medio de las curvas de carga Vs desplazamiento de
la muestra 1 se encuentran en la Tabla 10; con estos valores se determina el area
de contacto y la dureza del recubrimiento, estos resultados se explicaran en el

capitulo 4.

Tabla 10. Valores hallados en las graficas de carga Vs desplazamiento para cada carga

aplicada.
Carga Maxima(mN) Profundidad Rigidez de
Méaxima(um) contacto(mN/pum)
5 0.077+0.001 156+6
9 0.122+0.002 20010
11 0.134+0.005 24020
13 0.160+0.004 250+10
15 0.163+0.001 280+20
17 0.19+0.02 30010
19 0.20+0.02 32010
22 0.23+0.003 354+10
25 0.24+0.005 390+10
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28 0.26+0.01 420+20
31 0.29+0.02 450+20
34 0.29+0.01 480+20
37 0.35+0.01 500+10
40 0.37+0.02 490+20
43 0.37+0.02 510+20

2.3.1.3. Nanoindentacion de manera tradicional (AFM)
Para hallar la dureza de manera tradicional se mide la diagonal directamente de la
huella dejada por un indentador sobre la superficie del material. Teniendo la

diagonal de impresién se puede determinar la dureza. ?%

Pmax

A

H = (2.7)

El area (A) para un indentador Berkovich es calculada por:

A= \/ngz (2.8)

Donde d es la diagonal de uno de los lados de la huella.

Se obtuvo la medida de la diagonal mediante la imagen adquirida por el
Microscopio de Fuerza Atomica (AFM), las huellas encontradas corresponden a
cargas altas, debido a que por sus dimensiones se dificulta encontrar la huella al

aplicarles cargas bajas. En las Fig. 14 y 15 se observan las impresiones de las
huellas y el perfil transversal para las cargas 31mN y 43mN.
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Figura 14. Huella de indentacion carga de 31mn a) Imagen obtenida por (AFM); b) Perfil
transversal de la huella.
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Figura 15. Huella de indentacion carga de 43mn a) Imagen obtenida por (AFM); b) Perfil

transversal de la huella.
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FUENTE [Autores]

El perfil transversal fue tomado teniendo en cuenta la penetracion final residual
después de la descarga h;, para cada carga (anexo 3). El valor de la diagonal de
la huella para la carga de 31mN es de 1.20um y para la carga de 43mN es de

2.80pm.
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3. TEORIA'Y CONSTRUCCION DE UN DISPOSITIVO DE RECONSTRUCCION
3D

3.1. TRIANGULACION LASER

La técnica de triangulacion laser consiste en proyectar un patron laser (punto,
linea, cuadricula) sobre el cuerpo que se desea reconstruir. La fig 16 muestra un
esquema general de un sistema de reconstruccion 3D por triangulacién laser;
cuando se proyecta la linea laser sobre un plano de referencia (XY) se observa
una linea recta en la imagen capturada por la camara, si se coloca un objeto sobre
el plano de referencia, la interseccion entre la linea laser y la superficie del cuerpo
produce un patrén deformado localmente que sigue la topografia del cuerpo. Los
puntos del patrén deformado sufren un desplazamiento con respecto a la linea
recta de referencia con lo cual es posible calcular la coordenada z (altura) de cada
punto perteneciente a la linea deformada. &

Figura 16. Montaje Optico de Triangulacion Laser.
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3.2. CONSTRUCCION Y CALIBRACION DEL DISPOSITIVO DE
RECONSTRUCCION 3D

Se construyd un dispositivo de reconstruccion tridimensional conformado por: a)
Plataforma, b) Camara CCD con un objetivo del2 mm, c) laser de longitud de
onda de 532nm, d) lente cilindrica, €) montaje para espejo con un angulo 500, f)
motor de traslacion paso a paso; este dispositivo de reconstruccion tridimensional
fue construido en el laboratorio de Optica y Tratamiento de Sefiales de la
Universidad Industrial de Santander Fig. 17. Con el cual se puede verificar si al
aplicarle un recubrimiento a una matriz de forja utilizada en la industria automotriz

se mejora la vida util.

Figura 17. Dispositivo de reconstruccion tridimensional elaborado.

FUENTE [Autores]
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3.2.2.1. Calibracion del dispositivo

la calibracién del sistema se realiz6 proyectando la linea laser sobre el plano de
referencia (Zy), que es paralelo al plano XY(fig 16), posteriormente se desplazo el
plano Z, en intervalos de 0.5mm en un rango de 14 mm a lo largo del eje Z,
capturando una imagen para cada posicion. En cada una de las imagenes de la
linea se efectlo un proceso de binarizacion y de eliminacién del ruido, con el fin
de obtener el perfil de la linea. Para cada desplazamiento del plano se obtiene una
traslacion de la linea representada en corrimientos de pixeles lo que permite
mediante regresion polinomial obtener una superficie de calibracion; estableciendo

una relacion de primer orden para desplazamientos no mayores a 14 mm.

Z=Ax+By+C (3.1

Para determinar la coordenada y se establecid la conversion de pixeles de la
camara a milimetros; mientras que la coordenada x se asocia al sistema
mecanico de la plataforma. De esta manera un barrido sobre el objeto a
reconstruir proporciona las deformaciones de la linea proyectada y mediante la
ecuacion obtenida se realiza la extrapolacion de datos que se perdieron en el

proceso de adquisicion determinando asi las variaciones topogréaficas del objeto.

Con el fin de evaluar la precision del sistema implementado se reconstruyeron
objetos (galgas) de diferentes alturas y dimensiones conocidas (Fig 18.b, Fig.
18c), de esta forma se puede comparar la medida reportada por el sistema de
reconstruccién con la medida obtenida mediante un calibrador el cual tiene una

precision de 0.05mm . Los errores son reportados en la tabla 11.
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Tabla 11. Valor experimental y teérico de las galgas reconstruidas con su respectivo
porcentaje de error

Altura Objeto 1 Objeto 2 Objeto 3 Objeto 4 Objeto 5

Ted6rica(mm)  1.00+0.05 0.80+0.05  0.5+0.05 0.09+0.05  0.07+0.05
promedio por 1.0+0.1 0.8+0.1 0.5+0.1 0.08£0.01  0.04+0.01
reconst (mm)

Porcentaje de 2% 1.33% 4% 8.88% 42.85%

error

Figura 18. a) Galgas reconstruidas, b) de izquierda a derecha galga de 1mm, galga de
0.75mm, galga de 0.5mm; c) de izquierda a derecha galga de 0.09mm, galga de
0.075mm.

FUENTE [Autores]
El error de la medida del espesor de las 4 primeras galgas fue menor a un 10%,
esto se debio a que se podian ajustar algunos parametros como la iluminacion y la
apertura del objetivo. Para el valor de la galga de 0.07 mm se obtuvo un mayor
porcentaje de error con lo cual podemos decir que este valor se aproxima al valor

de la precision del sistema.
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4. ANALISIS Y RESULTADOS

4.1. ANALISIS DE PROPIEDADES SUPERFICIALES

Para observar el comportamiento del espesor se recubrieron 4 muestras de acero
H13 con los parametros de deposicion establecidos en la tabla 6, realizando una
variacion del numero de bicapas (tabla 7) y conservando la periodicidad. Las
imagenes de la topografia superficial de cada una de las muestras se muestran en
la Fig. 19 (a, b, c,d y e).

Figura 19.a) Imagen en 2D y 3D del acero H13 sin recubrir.

b) Imagen 2D y 3D de la muestra 4 recubierta con 21 bicapas. FUENTE [Autores]
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e)lmagen en 2D y 3D de la muestral recubiertas con 79 bicapas.FUENTE [Autores]
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En la Fig. 19.a se observa la topografia del acero H13 sin recubrir, las trazas que
se visualizan son originadas en la preparacion de las muestras debido al pulido
manual. La Fig. 19.b muestra un tamafio de grano alargado y de mayor diametro
respecto a las otras muestras depositadas. Esto se debe a que el espesor del
recubrimiento es menor y no alcanza a cubrir las asperezas del sustrato dando
como resultado una superficie no homogénea. En la Fig. 19.d existe una
disminucién de la rugosidad y de tamafio de grano, esto sucede porgue los iones
(Ti-TiN)que llegan al sustrato se absorben e interacttan entre ellos formandose
nucleos que crecen lateralmente hasta encontrarse con otro nucleo generando
una mayor densidad de fronteras de grano .?*?*! En la Fig. 19e se observa un
mayor numero de micro-gotas que son producidas por el metal evaporado desde

el catodo, produciéndose un aumento de la rugosidad y del tamafio de grano.

La Fig 20 evidencia la reduccion del didmetro de grano y la rugosidad al aumentar
el espesor, dando como resultado una superficie mas homogénea la cual influye
directamente en la dureza y en las propiedades tribologicas de las multicapas. La
homogeneidad presente en estos recubrimientos se atribuye al control de
crecimiento de las peliculas y a la distribucion del arco con la que se Hizo la
deposicion.
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RUGOSIDAD(nm)

Figura 20. Rugosidades y tamafio de grano obtenidos por Microscopia de Fuerza Atémica

en relacion con el espesor.

RUGOSIDAD(nm) Vs ESPESOR {um) TAMANO DE GRANO(um) Vs ESPESOR(um)

200[ . 5
180 .

TAMARO DE GRANO(um)

60 1 1 1 1 1 1 | | | 1
08 1 12 14 16 18 2 22
ESPESOR(ym) as ! 12 ! 4ESPESOR{|¢m)‘ £ 18 2

FUENTE [autores]

4.2.  ANALISIS DE MICRO-INDENTACION

Con los valores de las diagonales se hall6 la dureza de las muestras para
diferentes cargas, observandose que estos valores no varian considerablemente
lo que indica que la dureza no depende de la carga aplicada. En la tabla 12 se

muestran los valores promedios de las durezas para las respectivas muestras

Tabla 12. Promedio de la dureza Vickers

MUESTRAS H PROMEDIO(Kgf/mm?)
H13 360+10
M2 400+20
M3 410+30
M4 380+30
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Analizando la tabla anterior, se encuentra que la mayor dureza del conjunto
sustrato-recubrimiento la presentd la Muestra 3 obteniendo un aumento de un
15%, esto se debe a que esta muestra tiene un mayor espesor; es decir presenta
un mayor numero de capas intermedias alternadas que ayudan a absorber y

disipar a través de las bicapas la energia debida a la carga aplicada. %!

En la Fig 21 se muestra que al aumentar el espesor total del recubrimiento
aumenta la dureza, debido a la presencia de una mayor densidad de fronteras de
grano que obstaculizan el desplazamiento de las dislocaciones existentes en el
recubrimiento. Por lo tanto la deformacién plastica del recubrimiento no ocurre por
el desplazamiento de las dislocaciones sino por el deslizamiento a lo largo de los
bordes de grano, proceso que requiere de mayor energia generando un

incremento de la dureza del recubrimiento 2839,

Figura 21. Esquema del aumento de la dureza al aumentar el espesor.

DUREZA(HY) Vs ESPESOR(um)
440 T T —

430+ - B

420 .

410 ¢

400 4

390 B

DUREZA(YICKER)

380t I 4 i
370t 8

360, .

350 1 1 1 1 1
. 0.6 .
ESPESOR(um)

FUENTE [Autores]
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4.3. ANALISIS DE NANOINDENTACION

Con los valores encontrados por las graficas de carga Vs desplazamiento para

cada carga aplicada ver Tabla 10 y con el método de Oliver-Pharr se hall6 la

profundidad de contacto y el area de contacto, pardmetros necesarios para

determinar la dureza y el médulo de Young con el fin de estudiar el efecto de las

capas intermedias de TiN y Ti (tabla 13).

Tabla 13. Datos obtenidos con el método de Oliver-Pharr para la muestral.

Carga(mn)

11
13
15
17
19
22
25
28
31
34
37
40
43

Profundidad de
contacto(um)

0.052+0.001
0.088+0.002
0.098+0.008
0.120+0.003
0.125+0.008
0.14+0.01
0.16+0.01
0.19+0.02
0.19+0.02
0.20+0.01
0.24+0.01
0.24+0.009
0.29+0.02
0.29+0.03
0.2.9+0.02

Area de

contacto(um)?

0.760+0.009

0.55+0.02
0.65+0.08
0.86+0.03
0.91+0.08
1.15+0.17
1.33+0.19
1.69+0.23
1.78+0.24
2.04+0.21
2.60+0.21
2.64+0.16
3.7+2.8
3.91+0.6
4.0+0.52
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Modulo de
Young
reducido
(GPa)
250+ 9
227+13
24713
232+11
249+16
241425
240131
2351
249+11
251+24
235120
24617
222+10
208+14
21517

Dureza
(GPa)

18.1+0.3
16.3+0.6
17.0£2.1
15.1+0.6
16.5+1.1
15.1+2.2
14.5£2.1
13.0+0.4
14.0+0.5
13.7+1.3
11.9+0.9
12.5+0.3
9.9+0.5
10.1+1.1
10.7+x1.4

Modulo de
Young
(GPa)
308+15
281+21
304120
27917
30625
29329
292131
284 +2
305+17
304+24
27730
301431
26315
24321
252+10



Dureza(GPa)

20

En la Fig. 22 se observan las gréafica de dureza y mdédulo elastico en funcién de la
profundidad. En la primera grafica se observa que la Dureza disminuye a medida
que la profundidad aumenta esto es porque al aumentar la carga se supera el 10%
del espesor del recubrimiento presentandose efectos del sustrato ??, ademas se
observan algunas variaciones tanto en la dureza como en el modulo elastico, lo
que se atribuye a la naturaleza del sistema multicapas (Ti/TiN): el Ti al presentar
una menor dureza que el TiN, cede al aplicarle carga al indentador ,es decir si el
indentador se sitia en una capa de Ti, esta se deforma rapidamente hasta
encontrarse en el rango plastico presentdndose una disminucion de la dureza. Al
llegar a la interfase del TiN este comienza su deformacion elastica provocando un
aumento de la dureza. Este comportamiento se presenta periédicamente hasta

llegar cerca al sustrato. !

En las pruebas realizadas al acero H13 este presentdé una dureza y modulo
elastico de 8.5+0.4GPa y 250+ 20GPa respectivamente, y después de aplicarle el

recubrimiento se presentd un incremento de dureza de hasta un 40%.

Figura 22. Dureza y Modulo eléstico en funcion de la profundidad de la muestra 1.

DUREZA(GPa) Vs PROFUNDIDAD MAXIMA{um) MODULO ELASTICO(GPa) Vs PROFUNDIDAD(um)

. . . w . 30 . . .

280- *

B0 e

S
I
f——
A
[
{
1
Modulo Elastico(GPa)
|
"
53]
|

|+

2
5 10 15 20 25 30 35 40 45 200.05 0.1 0.15 02 025 03 035
Profundidad Maxima(um) Profundidad maxima(mN)

FUENTE [Autores]
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4.4. ANALISIS DE NANOINDENTACION CONVENCIONAL

Con los valores de la diagonal se halla la dureza por medio de la ecuacion 2.7. Los
valores de la dureza hallados por este método y el porcentaje de error con

respecto al método de Oliver-Pharr se encuentran en la tabla 14.

Tabla 14. Valores de la Dureza hallados de manera convencional.

Carga(mN) Dureza Método % error
Tradicional(GPa)
31 50 317
43 13 18

En la Tabla 14 se observa que la dureza determinada de manera tradicional es
mucho mayor que la técnica de Oliver-Pharr debido a que la diagonal se mide
directamente del tamafio de la impresién residual no teniéndose en cuenta las
deformaciones elasticas del material. Por lo tanto el area hallada de esta forma es

menor, introduciendo un error en la medida de la dureza.

4.5. ANALISIS DE LA RECONSTRUCCION

Para la reconstruccidon completa de la matriz de forja cedida por la empresa
FORCOL (Fig.23) se tomaron 65 imagenes de 2560x1920 pixeles, en un tiempo
de adquisicion de 94.13 segundos; las imagenes fueron almacenadas y luego
procesadas de manera secuencial con ayuda de un Software de adquisicion
construido en MATLAB.
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Figura 23 a) Matriz patrén, b) Reconstruccion 3D por triangulacion laser, c) Curvas de

nivel de la matriz reconstruida.

FUENTE [Autores]

Posterior a la reconstruccion, la matriz fue recubierta con multicapas de Ti/TiN y
sometida a trabajos repetitivos donde se forjé cierto nUmero de piezas; luego se
procedié a una nueva reconstruccion, con el objeto de verificar cualitativamente
los cambios topogréaficos de la matriz y determinar las zonas de mayor desgaste
(Fig. 24); debido a que este procedimiento se realiza por el operario de manera
tradicional comparando por contacto la matriz con una pieza patréon. Por lo tanto
se puede decir que la reconstruccion es una buena técnica que se puede
implementar para observar el desgaste de herramientas industriales.
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Figura 24. a) Reconstruccion 3D de la matriz deformada b) curvas de nivel de la matriz

con deformaciones topogréficas.

FUENTE [Autores]
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CONCLUSIONES

Al tener multicapas de Ti/TiN depositadas sobre acero H13 mediante la
técnica de evaporacion por arco catédico, se obtienen recubrimientos
homogéneos, gracias al control que se tiene en la descarga eléctrica,

beneficiando las propiedades mecanicas y superficiales.

Mediante la técnica de Microscopia de Fuerza Atdmica se realiz0 un
analisis morfologico, observandose una disminucion de la rugosidad y el
tamafo de grano cuando aumenta el espesor total, ya que a medida que se
incrementa el espesor se cubren las asperezas del sustrato lo que genera

homogeneidad en la superficie.

Las pruebas de micro-dureza realizadas para determinar la dureza del
conjunto (recubrimiento/sustrato) mostraron un aumento del 15% a medida
gue el espesor aumenta, ya que se tiene un mayor namero de capas
intermedias alternadas que ayudan a absorber y disipar la energia
producida por la carga aplicada.

De las pruebas de nanoindentacion se observa que la dureza del
recubrimiento Ti/TiN es un 40% mayor en relacién con la dureza del acero
H13; por lo tanto este tipo de recubrimientos es apto para aplicarlo a

herramientas industriales mejorando la vida util de dicha herramienta.

La dureza determinada del andlisis de nanoindentacion por el método
Oliver-Pharr da resultados mas confiables que el método tradicional, ya que
por el método tradicional la diagonal de la huella es medida de manera

directa, provocando un error en el calculo.
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Implementando un sistema de reconstruccion 3D por triangulacion laser, se
puede observar los cambios topograficos presentes en la matriz después de
haber forjado un determinado numero de piezas, por consiguiente si se
aplica esta técnica a nivel industrial se puede saber con precision el tiempo

de vida util de las herramientas.

Los recubrimientos de multicapas han mostrado excelentes resultados en el
sector automotriz, ampliando las expectativas de uso en otros sectores. Es
por esto que Colciencias- Gobernacion-Ecopetrol ha financiado este
proyecto con mira a encontrar nuevas aplicaciones en la industria

Colombiana.
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ANEXOS

ANEXO 1. REACTOR MOSMET

El reactor MOSMET realiza un tratamiento hibrido, que consiste en el

funcionamiento simultdneo de descargas de alto voltaje (5-60kV) y de arco

eléctrico en vacio, produciendo asi tres tipos de descarga, la Imagen del reactor

MOSMET se encuentra en el 1 capitulo de este libro.®!

a)

b)

d)

PANEL DE CONTROL: Nos permite controlar automaticamente la presion,

la corriente, el voltaje y los niveles de vacio ?*

FUENTE DE ALTO VOLTAJE: Genera pulsos de potencia media de
2.5k obtiene pulsos rectangulares con una amplitud regulada desde 54/

hasta 604V , con frecuencia de repeticion de 14z a 60 Hz .

FUENTE Y PANEL DE ENCENDIDO PARA LA DESCARGA DE ARCO
ELECTRICO: La alimentacion del sistema se realiza por medio de una
fuente de alta corriente XMT 304 CC ¥ tiene un sistema de control
electrénico que garantiza el funcionamiento de la descarga de arco en el
régimen de pulsos; ademas tiene un periodo variable lo que permite

cambiar el grosor de las nano-capas. *°

SISTEMA DE VACIO: Tiene un sistema de enfriamiento por agua como se
gue permite alcanzar una menor presion mas rapidamente permitiendo que
no exista un sobrecalentamiento que pueda dafar el catodo durante el

proceso de deposiciéon. #°

65



e) CAMARA DE DESCARGA: esté fabricada de acero inoxidable AlISI 304,
las dimensiones de la camara corresponden a un volumen de trabajo de
0.7*0.8*0.7 m® la puerta y el espesor de las paredes garantizan la
proteccion contra los rayos X. La cdmara posee un flange para el acople de
ventanas de cuarzo y zafiro las cuales permiten controlar la temperatura en
la superficie de las muestras por medio de un termémetro infrarrojo EIR-
350; en una de las paredes se encuentra un espectrometro de masas
HPQ2 que permite encontrar el régimen de funcionamiento de las
descargas, en la parte superior de la cAmara se tiene un sistema de arco

eléctrico. (25281
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ANEXO 2. MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA

La Microscopia de Fuerza Atébmica (AFM) es una técnica que se basa en las
interacciones atractivas y repulsivas que existen entre los &tomos de la superficie
de la muestra y de la punta que esta soportada en el extremo del cantiléver, la
deflexibn de este Ultimo es proporcional a la fuerza neta de interaccion. El
microscopio de Fuerza AtOmica esta conformado por un cabezal en el que se
encuentra el sistema Optico de deteccion de la deflexion del cantiléver (longitud del
cantiléver 200um), un haz laser que incide sobre el cantiléver, un espejo ajustable
que dirige el haz laser sobre un arreglo de fotodetectores los cuales proporcionan
informacion del desplazamiento del haz a medida que la punta barre la superficie
de la muestra (Fig 2.3) B2

Cantilever

Fig.2.3 Esquema de operacion del AFM 2
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