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En este trabajo se han estudiado ldminas de TiN crecidas sobre cuchillas de acero inoxidable empleadas en el corte de fibra de vidrio, para
mejorar sus propiedades mecanicas y aumentar el tiempo de vida de la herramienta, reduciendo de este modo las paradas de produccién. La
técnica de depésito utilizada ha sido la de sputtering magnetrén reactivo. La composiciéon quimica de las capas de TiN ha sido determinada
mediante medidas de Espectroscopia Auger, RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy) y XANES (X-Ray Spectroscopy Near the
Absorption Edge) y se ha relacionado con la composicién de la mezcla gaseosa presente en la cdmara de reaccion. La estructura cristalina
se ha determinado mediante Difraccién de Rayos X, y mediante la técnica de SEM (Scanning Electron Microscopy) se ha observado la
morfologia de las capas. La dureza del recubrimiento se ha calculado a partir de medidas de nanoindentacién, obteniéndose un valor de
21.54+1.04 GPa, tipico en la literatura para el TiN. Los resultados de la prueba en fédbrica de las cuchillas recubiertas muestran un aumento
en su tiempo de vida de hasta un 67%.
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TiN deposition on cutting tools for industrial use

TiN coatings on stainless steel blades for glass fibre cutting have been investigated in this work. The aim was to improve their mechanical
properties and increase the tool time life, decreasing in this way the production stops. Reactive magnetron sputtering has been the deposition
technique. TiN films chemical composition has been determined by AES (Auger Electron Spectroscopy), RBS (Rutherford Backscattering
Spectroscopy) and XANES (X-Ray Spectroscopy Near the Absorption Edge), and it has been correlated to the gas mixture composition in
the vacuum chamber. Crystalline structure has been determined by X-Ray Diffraction, and the films morphology has been observed by SEM
(Scanning Electron Microscopy). The hardness coating has been extracted from nanoindentation measurements, giving a 21.54+1.04 GPa

hardness value, typical for TiN in the literature. Factory proofs for coated cutting blades show a 67% lifetime increase.

Keywords: Reactive magnetron sputtering; TiN, mechanical properties, hardness

1. INTRODUCCION

Las ldminas delgadas de TiN han sido extensamente utilizadas
como recubrimientos protectores debido a sus atractivas propiedades
fisicas como son: elevada dureza, alta temperatura de fusién (2930°C) y
gran estabilidad quimica y termodindmica (1). En el &mbito industrial,
este tipo de recubrimientos se han utilizado con el fin de aumentar la
vida de las herramientas de corte y de otras piezas en las que se pre-
tende mejorar su resistencia a la friccién y al desgaste, reduciéndose
asf las paradas de produccién. El objetivo del trabajo presentado es la
obtencién de capas de TiN mediante técnicas de sputtering reactivo
con el fin de conseguir recubrimientos, sobre cuchillas de corte de fibra
de vidrio, con durezas elevadas y con una adherencia y resistencia al
desgaste que las haga directamente aplicables a procesos industriales.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Descripcién del equipo

Los experimentos se han llevado a cabo en un equipo de sputte-
ring magnetrén reactivo. El sistema de vacio estd formado por una
bomba turbomolecular y una bomba rotatoria, que permiten llegar a
un vacio previo menor que 10°mbar. El control de la presién se lleva a
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cabo con un manémetro Pirani para medir presiones de hasta 10?mbar
y con un manémetro de cdtodo caliente para medir vacios de hasta 10
mbar. La presién durante el proceso de depésito de los recubrimientos
ha sido de 2x10*mbar. La fuente de sputtering es de tipo magnetrén,
modelo ION’X3 9000, de la empresa Thin Film Consulting, de 3” de dia-
metro, del tipo planarz, con campo magnético balanceado y refrigerado
por agua. Se ha utilizado un blanco de Titanio puro (99.995%) de 3” de
didmetro y 0.125” de espesor. Los gases utilizados han sido: Ar, como
gas de proceso para generar el plasma, y N, como gas reactivo. La en-
trada de gases se realiza mediante un sistema de valvulas neumaticas
y dos flujometros (Unit UFC-7000) de 100 y 25 sccm respectivamente
para el Ar y el N,. La potencia de trabajo del magnetrén durante el
proceso ha sido de 100W, suministrados por un generador de potencia
Advanced Energy MDX 1K.

Una vez conseguido el vacio previo de la campana se hace un
pre-sputtering del blanco de Titanio, sometiéndolo a bombardeo de
Ar durante 15 min, con el fin de eliminar posibles impurezas en la
superficie del mismo al haber estado expuesto a la atmésfera. Durante
el pre-sputtering el substrato se mantiene oculto tras un shutter. A
continuacién se procede a depositar la capa de TiN, introduciendo N,
en la campana y situando el substrato frente al magnetrén gracias a un
portasubstratos rotatorio.
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2.2. Descripcién de los substratos

Para realizar la caracterizacién bdsica de las capas de TiN y cono-
cer las condiciones necesarias para alcanzar la estequiometria, primero
se utilizaron substratos de silicio monocristalino (100) de tipo p. Di-
chos substratos fueron sometidos a un proceso de limpieza desengra-
sante, que consiste en una inmersién sucesiva en bafios ultrasénicos en
tricloroetileno, acetona y etanol de 20 min cada uno, y después secado
en N, seco. Inmediatamente antes de ser introducidos en el equipo de
vacio, los substratos han sido sumergidos en 4cido fluorhidrico, con el
fin de eliminar el éxido de silicio nativo.

Una vez encontradas las condiciones necesarias para crecer TiN
estequiométrico se pasé a recubrir cuchillas de acero inoxidable F5117
empleadas por la empresa VETROTEX Espafia para el corte de fibra
de vidrio. La limpieza de estos substratos consistié en un bafio ultra-
sénico de 20 min en acetona y secado en N, seco, ya que el proceso de
limpieza utilizado con los substratos de silicio resultaba demasiado
agresivo para las cuchillas, produciendo un ataque en su superficie.

3. Resultados
3. 1. Resultados sobre silicio

Segun se ha sefialado, primero se han depositado capas de TiN so-
bre substratos de silicio (100) mediante sputtering magnetrén reactivo
partiendo de un cdtodo de Titanio y una atmdsfera reactiva de Ary N,
para conocer las condiciones de depésito que producen TiN estequio-
métrico y realizar una caracterizacion basica de las ldminas antes de
recubrir las cuchillas de corte.

3.1.1. CARACTERIZACION QUIMICA Y ESTRUCTURAL

Para llegar a las condiciones de depésito que permiten obtener
TiN estequiométrico, se ha realizado un barrido en concentraciones
de nitrégeno en la mezcla gaseosa estudiando cémo se incorpora el
nitrégeno en la pelicula crecida y cémo varia la estequiometria en
funcién de este pardmetro. La composicién de las peliculas de TiN
se ha determinado por tres técnicas de caracterizacién: AES, RBS y
XANES, obteniéndose resultados similares en las tres, como se puede
observar en la Figura 1. Al representar c6mo varia la relacién N/Ti
en funcién del porcentaje de nitrégeno en la campana, se aprecia que,
inicialmente, pequefias adiciones de nitrégeno dan lugar a grandes
aumentos de la relacién N/Ti, pero para concentraciones superiores
al 8% en volumen de nitrégeno en la mezcla gaseosa la relacién N/Ti
se mantiene constante en un valor muy préximo al estequiométrico
(alrededor de 1).

A fin de determinar la estructura cristalina de las muestras de
TiN se procedi6 a realizar medidas de difraccién de Rayos X. Después
de identificar y asociar cada pico de difraccién a su plano cristalino
correspondiente (2) se pudo afirmar que las peliculas de TiN crecidas
eran peliculas policristalinas de nitruro de titanio ctibico (fcc), fase re-
portada en la literatura como la mds dura y estable para el TiN (3).

3.1.2. CARACTERIZACION MECANICA Y MORFOLOGICA

La dureza de las capas se ha analizado a partir de medidas de na-
noindentacién. Una medida de nanoindentacién se considera correcta
si la penetracién de la punta de diamante empleada es igual o inferior
al 10% del espesor total de la pelicula que se estd midiendo, para
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Fig. 1. Resultados de composicién quimica mediante las técnicas
Auger, XANES y RBS
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Fig. 2. Imagen SEM de una capa de TiN crecida sobre silicio

estar suficientemente lejos de la interfase con el substrato y evitar la
influencia del mismo al registrar la medida (4). El valor obtenido para
la dureza del TiN estequiométrico ha sido de 20.47+0.13 GPa.

En la Figura 2 se muestra una imagen SEM de una muestra este-
quiométrica de TiN. En esta imagen se puede observar la morfologia
del recubrimiento, que corresponde a un crecimiento columnar (5)
perpendicular a la superficie del substrato en la direccién <111> de
acuerdo con los resultados de Rayos X. Se observa una estructura
columnar compacta sin llegar a apreciarse poros, que producirian un
efecto negativo en la resistencia a la corrosién del recubrimiento.

3. 2. Resultados de TiN sobre cuchillas

3.2.1. CARACTERIZACION MECANICA

Una vez completado el estudio de las capas de TiN crecidas so-
bre substratos de silicio, se recubrieron cuchillas de acero inoxidable
suministradas por VETROTEX empleando las condiciones de proceso
que, de acuerdo con el estudio anterior, daban lugar a peliculas de TiN
estequiométricas de dureza elevada. El espesor de los recubrimientos
fue del orden de 3 um. Previamente a la deposicién del TiN se crecié
una capa de Titanio de aproximadamente 80 nm, a fin de mejorar la
adherencia del recubrimiento. La temperatura a la que se sometieron
las cuchillas durante el depésito se controlé a través de un termopar
situado en el interior de la cdmara, en contacto con el portamuestras.
La temperatura alcanzada durante el proceso de deposicién nunca
superé los 65°C, punto éste muy interesante ya que, al ser la tempe-
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ratura del proceso relativamente baja, no puede alterar tratamientos
anteriores a los que han sido sometidas las cuchillas, evitdndose por
tanto pérdidas de dureza por degradacién de la propia cuchilla. La
dureza de la cuchilla recubierta dio un valor de 21.54+1.04 GPa, lo
cual produce una mejora importante en la cuchilla, cuya dureza sin
recubrir estd en torno a 7 GPa.

3.2.2. RESULTADOS DE PRUEBA EN FABRICA

Por tltimo se han realizado ensayos en la linea de corte de fibra
de vidrio con mdquinas MAT M, en las que se instalaron cuchillas
con los recubrimientos anteriormente descritos: capas de TiN con un
espesor de 3 um crecidas por sputtering.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla I, donde se refle-
jan las horas de funcionamiento de la maquina y los kilos de fibra de
vidrio cortados. En una puesta de mdquina con cuchillas convencio-
nales la duracién media es de 13.77 horas y se cortan 1553 Kg de fibra
de vidrio. Las médquinas estdn funcionando hasta que las cuchillas
dejan de cortar o los rodillos de caucho de las cortadoras son dafiados.
En esta prueba, una misma cuchilla soport6 4 puestas consecutivas,
consiguiéndose un aumento en el tiempo de produccién de un 30 y
un 67% respectivamente para las dos primeras puestas; la tercera y
cuarta puestas disminuyen el tiempo de produccién en un 13 y un
35% debido a la degradacién progresiva de la cuchilla. La duracién
completa de la cuchilla probada ha permitido cortar un total de 6820
Kg de fibra, es decir, un 440% mds que en el proceso realizado con
cuchillas convencionales.

TABLA I. RESULTADOS DE LAS PRUEBAS EN FABRICA

Horas de Kilos de fibra
N° Puesta funcionamiento en
PU— cortados
maquina
17 puesta 18 1980
2% puesta 23 2530
3" puesta 12 1320
4" puesta 9 990
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4. CONCLUSIONES

Después de hacer una caracterizacién bésica (composicién qui-
mica, estructura cristalina, dureza y morfologia) de capas de TiN
sobre substratos de silicio, se han recubierto cuchillas industriales
empleadas para el corte de fibra de vidrio. La prueba en fébrica de
las cuchillas recubiertas demuestra un resultado satisfactorio de las
mismas tanto en el aumento del tiempo de vida de la cuchilla como en
los kilos de fibra de vidrio que permite llegar a cortar.
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