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CESION DE DERECHOS DE PATENTE

Las siguientes personas: DIEGO-FERNANDO ARIAS MATEUS, identificado con
c.c. 10.284.393 de Manizales, residente en la ciudad de Manizales; y ALFONSO
DEVIA CUBILLOS, identificado con c.c. 14.995.473 de Cali, residente en la
ciudad ‘de Manizales; en calidad de Inventores del “PROCEDIMIENTO PARA LA
OBTENCION DE RECUBRIMIENTOS DE MULTICAPAS DE TiN/ZrN POR PAPVD POR
ARCO PULSADO”, autorizamos a la Universidad Nacional de Colombia — Sede

Manizalescliyo represeritante legal es JORGE EDUARDO HURTADO, identificado

con c.c. 10.246.956 de Manizales, residente en la ciudad de Manizales, Vicerrector
de Sede, a solictar la PATENTE DE MODELO DE INVENCION de dicho
procedimiento y en el momento de que esta sea concedida cedemos los derechos
de Explotacién Industrial y Comercial, y/o el otorgamiento de Ia licencia de los
mismos a terceros.

Para constancia firmamos a los quince dias del mes de Julio de 2004.
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UNIVERSIDAD NACIONAL DE COLOMBIA
i y——— ———————— — ——k ——— ________ ——————
i SEDE MANIZALES

LA SECRETARIA DE SEDE

HACE CONSTAR:

Que por Ley 66 de 1867 se cred la Universidad Nacional de Colombia.

Que ia Ley 30 de 1992, otorgd facuitades extraordinarias al Presidente de ta Repiiblica
para reestructurar 1a Universidad Nacional de Colornbia. '

.y Que en virtud de esas facuitades, se expidio el Decreto N° 1210 de 1993, “Por el cual se
‘ reestructura el régimen organico de ta Universidad Nacional de Colombia”.

Que segun el Articulo 1° del mismo Decreto la Universidad Nacional de Colombia es un
ente universitario autdnomo del orden Nacional, vinculado al Ministerio de Educacion
Nacional, con régimen especial y cuyo objeto es fa Educacion Superior y Ia
investigacion. Asi mismo, segun el Articulo 3° de este Decreto 1a Universidad Nacional
. de Colombia es un ente con gobierno, patrimonio y rentas propias, y con capacidad de
E organizarse, gobernarse y designar sus propias autoridades.

Que segun Resolucion de Rectoria N° 607 del 19 de mayo de 2003 y Acta de Posesion
N° 257 del 19 de mayo de 2003, el profesor JORGE EDUARDO HURTADO GOMEZ)
identificado con la cédula de ciudadania nimero 10.246.956; ejerce las funcionas de
. ViCerrector de la Sede Manizales de fa Universidad Nacional de Colombia, y
| [Tepresentante l&gal del Rector de la Universidad por delegacion, conforme lo estableca
“la Resolucion N° 040 de 2001, modificada por 1a Resolucién de Rectoria N° 120 de

2001.

. | Esta constancia se expide a los 30 dias del mes de julio de 2004.
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,f L BANY RAMIR ASTANEDA
| / Secretaria de Sede/ |
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Procedimiento para la obtencion de recubrimientos de multicapas de TiN/ZfN por
PAPVD por arco pulsado. El procedimiento consiste en la evaporacién de un material
metalico (Titanio, Zirconio) en alto vacio, mediante descargas de arco. El material
extraido reacciona con un gas reactivo (Nitrégeno) presente en la camara y forma un
compuesto que se deposita sobre el sustrato formando una pelicula delgada. La
obtencién de los recubrimientos inicia con la preparacién de las piezas, y su montaje
en ¢l dnodo del sistema de descargas. Se selecciona el blanco y se ubica en el catodo.
Se sella la camara, se fija la distancia interelectrédica, se obtiene el vacio requerido y
se realizan purgas. Se produce una descarga Glow. Se obtiene la presion de trabajo’y
se realizan las descargas pulsadas. Se obtiene vacio, se inyecta gas reactivo. Se
obtiene presion ambiente, se intercambia blanco y se repite la secuencia del proceso.

RESUMEN



i

((

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE RECUBRIMIENTOS DE
MULTICAPAS DE TiN/ZrN POR PAPVD POR ARCO PULSADO

DESCRIPCION

En las sociedades industrializadas hay un incremento en la demanda para reducir o
controlar la friccion y el desgaste de materiales de ingenieria. El principal impetu
detras de este esfuerzo esta relacionado con aspectos econdmicos y ambientales. La
necesidad de ampliar la eficiencia de la maquinaria, optimizar el consumo de energia,
conservar los recursos de materiales escasos y reducir el uso de lubricantes son
algunos de los ejemplos. En la primera parte del siglo XX estos objetivos se han
logrado mejorando el material en bloque o refinando las técnicas de lubricacién. Una
herramienta que pueda resistir ¢l desgaste debe tencr alta dureza, resistencia a la
temperatura y ser quimicamente estable' . Con el fin de reducir la friccion, se debe ser
capaz de formar un componente estable al contacto de la interfase para controlar la
friccién resultante y el desgaste’ .

Como gencralmente se conoce, €s imposible combinar todas estas propiedades al
mismo tiempo en un simple material de una herramienta convencional. Sin embargo,
hoy en dia, se disefian materiales con propiedades adecuadas para aplicaciones
especificas. Una gran variedad de propiedades funcionales pueden ser optimizadas
separadamente por un material, en bloque y superficie, por aplicacion de un
recubrimiento apropiado.

Las aplicaciones de los recubrimientos duros de los metales de transicién para
aumentar la vida de las herramientas de corte han sido muy exitosas’ . La buena
resistencia al desgaste de estos recubrimientos es afribuida tanto a su alta dureza
como 2 su buena estabilidad quimica®, ademds los recubrimientos ceramicos en
multicapas gueden mejorar la resistencia a la fractura en comparacion con la
monocapa™®’. Las multicapas tienen una alta dureza®>'" y excelente resistencia a la

corrosion'’.

Los recubrimientos de multicapas se componen de un gran nimero de capas delgadas
de dos o mis materiales diferentes, mutuamente solubles a fin de promover el
desarrollo de interfaces altamente adherentes entre ellos con alta compatibilidad de
enlaces quimicos y coeficientes de expansion térmica. El material de la primera capa
tiene por funcién principal promover una buena adherencia entre el recubrimiento y
¢l sustrato, en tanto que los materiales de las capas siguientes se eligen para promover
la dureza, resistencia al desgaste y resistencia quimica con el entorno, logrando asf un
6ptimo desempefio en las aplicaciones.

Las propiedades quimicas y fisicas de las multicapas son fucrtemente determinadas
por sus miltiples interfases y son muy sensibles a las técnicas y condiciones de
crecimiento. Las propiedades estructurales son de gran importancia incluyendo la
rugosidad de la interfase, interdifusién, nanoestructura, orientacién de cada capa
individual y coherencia cristalina interfacial.

Los recubrimientos duros en multicapas pueden ser obtenidos mediante diversas
técnicas de deposicion. En general, los procesos de deposicion se pueden dividir en
dos tipos: (i) aquellos que involucran transferencia de gotas como pulverizacién por
plasma, pulverizacién por arco, pulverizacion por filamento, y (ii) aquellos que
involucran transferencia de dtomo a dtomo como en los procesos de deposicion fisica
en fase de vapor tales como la evaporacion, plateado iénico, sputtering, deposicién
quimica en fase de vapor (CVD) y electrodeposicién ™.



¢ Deposicién quimica en fase de vapor (CVD) 7E l 2-

La deposicién quimica en fase de vapor (CVD) es un proceso por medio del cual un
material s6lido es depositado de un vapor por la reaccién quimica que se presenta
sobre o en las vecindades de la superficie de un sustrato normalmente caliente. El
material sélido es obtenido como un recubrimiento, polvo o cristales, Variando las
condiciones experimentales (material del sustrato, temperatura del sustrato,
composicion de la mezcla de gas de reaccion, presion total del flujo de gas, etc.), se
pueden crecer materiales con diferentes propiedades.

Un rasgo caracteristico de la técnica CVD es su excelente potencia de lanzamiento,
capacidad de producir recubrimientos de espesores uniformes y propiedades con baja
porosidad incluso sobre sustratos de formas complejas. Otro rasgo caracteristico es la
posibilidad de deposicién localizada o selectiva sobre el sustrato .

¢ Deposicién Fisica en Fase de Vapor (PVD)

Los procesos PVD son aquellos en los cuales se realiza una deposicién utilizando
medios fisicos para obtener directamente las especies de un material denominado
blanco, dichas especies se evaporan y se depositan sobre el sustrato, es decir, no
hacen falta reacciones quimicas para sintetizar un material a partir de algin otro
compuesto gaseoso como en Jos procesos CVD. Por tal razon, este €s un proceso que
demanda menos temperatura que el CVD y es posible aplicarlo a materiales que no
pueden estar expuestos a altas temperaturas y que puedan experimentar un cambio de
fase inconveniente. Como contraparte, dado que el e de las especies se
realiza por medios fisicos, es necesario un alto vacio{(10° Torr)\para que el camino
libre medio de los dtomos y moléculas supere la distancia blanco-sustrato y las
dimensiones de la camara de trabajo. Sin embargo, la ausencia de residuos de
reacciones quimicas han estimulado ¢l crecimiento de las técnicas de PVD, siendo
hoy predominantes en algunas 4reas como la de recubrimientos de nitruros y
carbonitruros de titanio sobre aceros™.

Existen varios caminos por los cuales el recubrimiento puede ser producido por PVD,
pero gran parte de las técnicas incluyen procesos PVD asistidos por plasma (PAPVD
— Plasma Assisted Physical Vapor Deposition), lo que permite aumentar la velocidad
de crecimiento y mejorar las propiedades de la capa. El procesamiento de materiales
por plasma involucra diversas técnicas que emplean plasma (un tipo particular de gas
ionizado) para producir modificaciones superficiales o de volumen en materiales.

Normalmente el proceso PAPVD es denominado Plateado I6nico. Este consiste en un
bombardeo de la superficie del sustrato con un flujo de iones altamente energizados
suficientc para causar una limpieza y sputtering en la supetficic antes y durante la
formacion de la pelicula. Por otra parte, el material del recubrimiento es ionizado en
¢l plasma por colisiones y reacciones de impacto con los electrones que son
acelerados por un campo eléctrico hacia el sustrato para que se de la condensacién,
haciendo que 1a formacién del recubrimiento tenga lugar bajo la influencia del
bombardeo de iones. Como consecuencia, utilizando PAPVD se producen
recubrimientos muy densos, que contienen muy pocos defectos microscopicos y
posee muy buena adhesién '>'° . Los procesos de deposicién fisica en la fase de vapor
asistido por plasma se dividen principalmente en dos grandes grupos: Evaporacidn y
Sputtering,

- Proceso de Sputtering
El proceso de Sputtering puede ser definido como la eyeccion de atomos o moléculas
desde la superficie de un blanco debido al choque de iones energéticos generados por



una descarga glow. Las especies eyectadas tienen una considerable mayor energia
cinética que térmica. Las interacciones ion — superficie no son imicamente
importantes en el blanco, sino que también pueden jugar un papel decisivo en la
determinaci6n de la nucleacion de la pelicula y cinética del crecimiento, evolucién de
la microestructura, probabilidad de la incorporacién de dopantes y de las propiedades
fisicas de las capas depositadas !. El uso controlado del bombardgo iénico genera
capacidad de mejorar considerablemente las propiedades de las peliculas. La
deposicién por Sputtering es inherente a los procesos de recubrimientos en vacio. Las
energias de los 4tomos o moléculas arrancadas por Sputtering a determinada
velocidad de deposicién son aproximadamente un orden de magnitud mayor a
aquellas obtenidas por evaporacion a la misma velocidad. Sin embargo, debido a que
la eficiencia del Sputrering es en realidad baja y las corrientes iénicas son limitadas,
la rata de deposicién por Sputtering son invariablemente uno o dos ordenes de
magnitud menores que ¢en el caso de la deposicion por evaporacion, bajo condiciones
normales. En lugar de ser intensivo, energéticamente hablando, el proceso de
deposicién por sputtering es mas adecuado para la produccién de peliculas
multicomponentes, donde los distintos 4tomos son eyectados capa por capa de un
blanco de multicomponentes y la pelicula se forma homogéncamente con la misma
composicién del sustrato.

- Proceso de Evaporacion

En los procesos de evaporacion, los vapores son producidos por un material sélido el
cual es calentado directamente bien sea por una resistencia, radiacién, haz de
electrongs, laser o descarga de arco'®. El proceso se desarrolla en vacio (de 10° a 10°°
Totr) para que los &tomos evaporados experimenten esencialmente una menor
cantidad de colisiones en la trayectoria de condensacién hacia el sustrato. El sustrato
usualmente tiene un potencial a tierra. Las especies evaporadas, en el caso de
elementos, consisten en 4tomos neutros que s¢ vaporizan en forma de clusters
poliatémicos (aglomerados). En el caso de aleaciones y compuestos, la vaporizacién
estd acompafiada generalmente por disociacién o descomposicion debido a las
diferencias de las presiones de vapor de los componentes o de inestabilidad térmica.
Sin embargo, si los constituyentes son igualmente volétiles ocurre una deposicion
coherente .

La evaporacion por arco en vacio es un proceso en el cual s usa el vapor del plasma
del catodo o anodo producido por una descarga de alta corriente en un ambiente en
vacio para depositar recubrimientos de peliculas delgadas™?'%. Los arcos son
descargas eléctricas de alta corriente las cuales son bastantes apropiadas como fuentes
de calentamiento para la evaporacion. Son caracterizados por: (a) la presencia de
miltiples spots catédicos (pequefias dreas méviles en la superficie del cétodo con alta
densidad de corriente) en el electrodo negativo, (b) violenta evaporacion del material
catodico debido a la alta densidad de corriente en el spot, y (¢) movimientos
aleatorios de los spots sobre la superficie del citodo™. Recientemente, las téonicas
por arco han sido usadas para depositar metales™’ y componentes refractarios e
incluso extraccion de iones del plasma de arco en vacio para la deposicion de
peliculas metalicas®.

La descarga eléctrica de alta corriente es generada entre dos electrodos inmersos en
una camara de vacio (o a baja presion), la corriente que se conduce por el plasma
consiste en un vapor ionizado del material electrodico. La emisién de vapor viene de
los spots catodicos, el cual emite chorros de plasma cuyas velocidades son del orden
de 10° m s™. Cada spot catodico puede mantener la emisién de corriente mixima
caracteristica, el cual depende tanto del material catédico® como de la presion del gas
en la cdmara® . Los spots catédicos pueden tener una densidad de corriente del orden
de 10% - 10° A/em®.
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Existen dos tipos de sistemas de arco en vacio que son el pulsado y el continuo. En el H
pulsado, el arco es repetidamente encendido y apagado usando un banco de
capacitores que suministran la potencia al arco”, la duracion de la descarga eléctrica
es de milisegundos o menos. El arco pulsado a pesar de Ia corta duracion del pulso
puede producir un calentamiento significativo de la superficie del sustrato, generando
una buena adhesién de la pelicula mientras que la temperatura en bloque del sustrato
se mantiene constante’®'*2. Cuando el sustrato es conectado al dnodo del arco, el
flujo de alta energia entregado a su superficie por Ja alta corriente del arco pulsado
puede ser empleado para producir una gran variedad de modificaciones metalGrgicas
en este s6lo disparo, incluyendo una rdpida deposicion de recubrimientos,
eliminacién de fases metaestables y produccion de enlaces metaliirgicos entre el
sustrato y el recubrimiento'” .

Las peliculas delgadas se forman a través de procesos de nucleacion y crecimiento.
La microestructura de peliculas depositadas por la técnica en fase de vapor son
frecuentemente columnares y con el eje columnar determinado por el angulo con que
llegan las especies a la superficie donde se van a depositar. La densidad del blogue de
columnas depende de los procesos energéticos de condensacion los cuales, a su vez,
dependen del método de deposicion.

El material de la pelicula, temperatura del sustrato, presion de gas residual, 4ngulo de
incidencia y, quizés el méas importante de todos, la energia de condensacion de los
atomos, todos juegan un papel importante en la evolucién de la microestructura de la
pelicula delgada™.

e Recnbrimientos de nitruro de titanio y nitruro de zirconio

El uso de recubrimientos de nitruros de metales de transicién IV-B han sido
investigados con éxito en las ultimas décadas, debido a propiedades tales como alta
dureza™, estabilidad quimica®® , biocompatibilidad, bajo ceeficiente de friccién,
resistencia al desgaste y la corrosién™ , y estabilidad térmica **°. El nitruro metalico
de transicién mas estudiado es el nitruro de titanio. Sin embargo, los nitruros de
zirconio, vanadio y niobio entre otros, también exhiben las mismas propiedades de
proteccion.

Los procesos de formacién de estas peliculas tienen una alia dependencia en los
detalles de los equipos empleados, y en el control riguroso de todos los pardmetros
utilizados™, siendo necesario por ello encontrar las condiciones Gptimas en cada
equipo especifico.

El desempefio de las herramientas de corte estd restringido por sus propiedades
superficiales y estabilidad térmica, el cual puede ser mejorado aplicando un
recubrimiento duro resistente al desgaste. Las propiedades de estos recubrimientos
son frecuentemente determinadas por su microestructura, que es funcidn de los
pardmetros del proceso. La microestructura del recubrimiento puede levar a
aumentar la vida Util de las herramientas de corte (en més de un 500%)" .

Normalmente la alta dureza de los recubrimientos esti relacionada con una buena
resistencia al desgaste. La dureza de los recubrimientos es una funcion de la
composicién, densidad y textura; las cuales pueden ser controladas durante la
deposicion. Generalmente aquellos recubrimientos con alta densidad son mas duros
que los menos densos (alta cantidad de porosidad).

El uso del nitruro de titanio como material de recubrimiento para hetramientas de
corte de acero rapido se ha implementado por varias décadas. La dureza del TiN
incrementa la vida Gtil de la herramienta® . Las propiedades que hacen atractivo el
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TiN en la industria de las herramientas son: alta dureza™* , bajo coeficiente de

friccion®, buena estabilidad térmica y quimica’®, buena adhesién y buena
resistencia  Ja corrosion *. La principal propiedad es su dureza, 1a cual resulta de su
alto grado de enlace metalico y covalente. El TiN adquiere su dureza debido a las
pequedlas separaciones de sus atomos, a la energia superficial elevada y su alto
médulo elastico (50 x 10° psi). Otra de las propiedades fisicas que hacen del TiN ¢l
mis usado comercialmente como recubrimiento resistente al desgaste es su alta
gravedad especifica y su alto punto de fusién.

El nitruro de zirconio es un compuesto del periodo V del grupo IVB que exhibe
propiedades adecuadas para una variedad de aplicaciones industriales. El color
dorado brillante y su resistencia al desgaste hacen del ZrN un recubrimiento
decorativo ampliamente aplicable en la joyeria. Recientemente ha ﬂganado
importancia en la microelectrénica por sus propiedades eléctricas y quimicas ™ .

En la tabla 1 aparecen resumidas las propiedades del TiN y ZrN, observandose la
existencia de una gran similitud en muchas de las propiedades de estos dos nitruros,
lo cual los hacen compatibles para crecer peliculas en las que aparezcan involucrados
ambos materiales.

Propicdades TiN ZrN
Dureza (Gpa) 27.7-32.4° 15.7-284
Temperatura de fusién (° C) 2950 ¢ 2950 >
Densidad (g/ce) 54% 7.09%
Resistividad (m mW W-¢m) 150> 13.6 °
Parimetro de Red (1) 4244 4.574
Coeficiente de friccion 0.35-0.6 > 0.35-0.6 >+
Estructura Cristalina fee ™ fec ™
Color Dorado Dorado

Tabia 1. Propiedades del TiN y ZIN

El color del recubrimiento del ZrN es més sensible que el del recubrimiento de TiN a
una presién parcial de nitrogeno®™ . El ZIN ofrece una mayor resistencia a la
corrosion que el TiIN®'2, debido a que el comportamiento corrosivo del ZrN es
controlado por la oxidacion del nitruro formando una capa de oxido, mientras que el
comportamiento corrosivo del TiN es controlado por el espesor y el contenido de
defectos en el recubrimiento >’ .

El objetivo de esta solicitud es incrementar la vida util de herramientas de corte
mediante Ia presentacién de un procedimiento para la obtencién de recubrimientos de
multicapas de TiN/ZsN por PAPVD por arco pulsado, el cual hace posible obtener
capas delgadas sobre diferentes piezas con buena adherencia, elevada dureza, alta
resistencia al desgaste y a la corrosion, y estabilidad quimica con el entorno.

Este procedimiento es realizado en un equipo para la obtencién de recubrimientos
superficiales mediante la generacién de plasmas por arcos pulsados, con monitoreo y
control de variables; que se muestra de en las figura 1 y 2.
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La figura 1a muestra una vista lateral del esquema general del sistema. La parte 1
muestra la cAmara de vacio. La parte 2 muestra la tapa de la cimara de vacio en la
cual se localiza el dnodo. La parte 3 sefiala la tapa de la camara de vacio en la cual
estd ubicado el catodo. La parte 4 muestra el cétodo del sistema de generacién de
descargas. La parte 5 muestra la cabeza intercambiable de material sélido que hace
parte del recubrimiento (Ti 6 Zr). La parte 6 sefiala el dnodo del sistema de
generacion de descargas. La parte 7 seflala el sustrato a recubrir. La parte 8 muestra la
estacién de bombeo (bomba mecénica y bomba turbomolecular). La parte 9 sefiala la
valvula electroneumdtica. La parte 10 sefiala el compresor. La parte 11 sefiala los
cilindros contenedores de gases. La parte 12 sefiala la estacién de suministro de gases.
La parte 15 scfiala la fuente de disparo para iniciar descargas (Trigger). La parte 16
sefinla la fuente para producir descargas Glow. La parte 17 sefiala la fuente pulsada.
La parte 18 sefiala ¢l banco de condensadores. La parte 19 sefiala la bobina. La parte
20 sefiala la resistencia. La parte 21 seiala la consola de control del sistema. La parte
22 sefiala el computador personal. La parte 23 sefiala el indicador del nivel de carga
del banco de condensadores. La parte 24 sefiala el medidor de corriente en la descarga
Glow. La parte 25 sefiala el visualizador digital de presion. La figura 26 sefiala el
selector de modo de trabajo de banco de condensadores. La figura 27 sefiala el
selector de tipo de descarga Glow o pulsada. La figura 28 sefiala ¢l pulsador de
encendido principal del sistema. La figura 29 sefiala el pulsador para disparar el
Trigger. La figura 30 sefiala el pulsador arranque - pare de bomba de vacio. La figura
31 sefiala ¢! pulsador arranque - pare de emergencia. La figura 32 seffala el pulsador
arranque - pare de fuente para generar descargas Glow. La figura 33 sefiala el
pulsador arranque - pare de fuente para cargar banco de condensadores. La figura 34
sefiala el pulsador arranque - pare de fuente para iniciar descargas (Trigger). La figura
35 sefiala el pulsador con enclave para abrir - cerrar vélvula electroneumética. La
figura 36 sefiala el pulsador con enclave para abrir - cerrar vilvula electromecénica.

La figura 1b muestra una vista frontal de la cAmara de vacio en la que se pueden ver
las partes 13 y 14. La parte 13 sefiala la vélvula electromecénica para entrada de gas.
La parte 14 sefiala 1a llave de paso manual tipo aguja para entrada de gas.

La figura 2 muestra una vista detallada de la cdmara de vacio. La parte 1 muestra la
camara de vacfo. La parte 2 muestra la tapa de la cdmara de vacfo en la cual se
localiza el 4nodo. La parte 3 sefiala la tapa de la camara de vacio en la cual estd
ubicado el cétodo. La parte 4 muestra el citodo del sistema de generacién de
descargas. La parte 5 muestra la cabeza intercambiable de material solido que hace
parte del recubrimiento (Ti 6 Zr). La parte 6 sefiala el dnodo del sistema de
generacién de descargas. La parte 7 sefiala el sustrato a recubrir.

A continuacion se describen el sistema para el crecimiento de peliculas delgadas y el
procedimiento para la obtencion de recubrimientos de multicapas de TiN/ZtN:

e Sistema de crecimiento de las peliculas

La deposicién de las peliculas delgadas se realiz6 en un sistema PAPVD por descarga
de arco pulsado no comercial. Consta de un sistema de vacio, un sistema de
alimentacion de gases, un sistema de suministro de energia, y un sistema de control.

El sistema de vacio est4 compuesto de una cAmara de vacio (Parte 1, Figura 1a) (Parte
1, Figura 2), una estacion de bombeo (Parte 8, Figura la), unma véivula
electroncumética (Parte 9, Figura 1a) y un compresor de aire (Parte 10, Figura 1a). La
cimara de vacio (Parte 1, Figura 1a) (Parte 1, Figura 2), construida en acero
inoxidable, tiene forma cilindrica y dimensiones de 30 cm de largo, 20 cm de
diametro y 6.35 mm de espesor. La estacion de bombeo (Parte 8, Figura 1a) esta
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compuesta de una bomba mecdnica y una bomba turbomolecular que permiten
alcanzar niveles de vacio del orden de 10 mbar.

El sistema de alimentacion de gases consta de cilindros contenedores de gases (Parte
11, Figura 1a), estacién de suministro de gases (Parte 12, Figura la), vélvula
electromecanica (Parte 13, Figura 1b) y Hlave de paso manual (Parte 14, Figura 1b).

El sistema de suministro de energia se compone de una fuente de disparo para iniciar
descargas (Parte 15, Figura 1a), fuente para descarga Glow (Parte 16, Figura la),
fuente pulsada (Parte 17, Figura 1a), banco de condensadores (Parte 18, Figura 1a),
bobina (Parte 19, Figura 1a), citodo (Parte 4, Figura 1a) (Parte 4, Figura 2), 4nodo
(Parte 6, Figura 1a) (Parte 6, Figura 2) y resistencia (Parte 20, Figura 1a ). El arco es
generado al descargar un banco de capacitores electroliticos (54 mF y un voltaje
méximo de 450 voltios) por medio circuito RL (R = 0.54 Q y L = 2.3 mH) entre dos
electrodos enfrentados. En el sistema, el sustrato es el dnodo y el c4todo es el blanco.
El sistema estd acondicionado para actuar tanto en descarga glow como descarga
pulsada. Un pulso de trigger de aproximadamente 5 milisegundos de duracion, se
encarga de iniciar la ruptura dieléctrica del gas entre el 4nodo y el cétodo para que los
condensadores se descarguen produciendo una corriente aproximada de 177 amperios
y un voltaje de descarga que oscila entre 320 y 340 voltios segiin el material del
blanco. En el momento en que se cierra el circuito entre los dos electrodos (cétodo-
4nodo) con una presion en ¢l interior de la cdmara entre 0.53 mbar y 1.3 mbar, se
produce una disminucion de la corriente eléctrica que se concentra sobre el catodo en
unas pequefias 4reas llamadas spots catédicos.

El sistema de control consta de una consola de control del sistema (Parte 21, Figura
12) en la que estan ubicados todos los componentes activos para manejar el sistema
(pulsadores, selectores, contactores, visualizadores, medidores)

o Procedimiento para la obtencién de los recubrimientos

Para la obtencion de recubrimientos en multicapas de Nitruro de Titanio (TiN) y
Nitruro de Zirconio (ZrN) es necesario realizar varios pasos para obtener cada una de
las capas, ya que las condiciones del equipo hacen necesario realizar un intercambio
de blancos para obtener nitruros diferentes. El procedimiento para la obtencién de los
recubrimientos se divide en varias etapas:

- Preparacion de las piezas a recubrir

Antes de su ingreso a la camara de vacio (Parte 1, Figura 1a) (Parte 1, Figura 2) las
piezas deben ser previamente pulidas; el tipo de pulido depende de su aplicacion
final, pero este puede realizarse empezando por una lija 100 hasta una lija 1500 para
luego realizar un acabado utilizando suspension de diamante de granulometria 1/10
de micra. Posteriormente las piezas s¢ limpian con acetona o alcohol para eliminar

grasas.

- Montaje de la pieza

La pieza (Parte 7, Figura 1a) (Parte 7, Figura 2) se introduce en la camara de vacio
(Parte 1, Figura 1a) (Parte 1, Figura 2) ubicandola en el dnodo (Parte 6, Figura 1a),
(Parte 6, Figura 2).

- Montaje del blanco de trabajo

Se selecciona la cabeza intercambiable que actiia como blanco (Parte 5, Figura 1a)
(Parte 5, Figura 2) de acuerdo al tipo de nitruro que se desea obtener, que puede ser
Ti 0 Zr, y se coloca, en el citodo (Parte 4, Figura 1a) (Parte 4, Figura 2).

/
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- Sellamiento de la cimara y fijacién de distancia interelectrédica

Se ubica la tapa lateral en la cual estd localizado el Anodo (Parte 2, Figura 1a) (Parte
2, Figura 2), asegurdndola mediante tomillos. Se fija la distancia entre el catodo
(Parte 4, Figura 1a) (Parte 4, Figura 2) y el dnodo (Parte 6, Figura 1a) (Parte 6, Figura
2), desplazéndose el 4nodo (Parte 6, Figura 1a) (Parte 6, Figura 2) hasta que haya
contacto con la cabeza (Parte 5, Figura 1a) (Parte 5, Figura 2), tomindose esta medida
como punto de inicio y posteriormente s¢ retorna el dnodo (Parte 6, Figura 1a) (Parte
6, Figura 2) hasta una distancia de 7 mm tanto para las peliculas de Nitruro de Titanio
(TiN) como para las peliculas de Nitruro de Zirconio (ZrN).

- Obtencibén de vacio y purgas

Para evacuar impurezas se procede a realizar vacio sobre la camara (Parte 1, Figura
1a) (Parte 1, Figura 2), lo cual se hace accionando una valvula electroneumatica
(Parte 9, Figura 1a) mediante el pulsador para abrir - cerrar valvula electroneumatica
(Parte 35, Figura la) y accionando el botén encendido de la estacién de bombeo
{bomba mecanica y bomba turbomolecular) (Parte 8, Figura 1a) mediante ¢l pulsador
arranque - pare de bomba de vacio (Parte 30, Fxgum 1a). Esta operacién se mantiene
hasta alcanzar un vacio del orden de 2 x 10 milibar que puede observarse en el
visualizador digital de presion (Parte 25, Figura 1a). Luego se suministra Nitrégeno
(N,) como gas de trabajo hasta una presion 9.0 mbar y nuevamente se evacua hasta
alcanzar una presion 2 x 10" mbar. Este procedimiento se repite dos veces con el fin
de eliminar contaminantes en el sistema y asi asegurar solo la presencia del gas de
trabajo.

- Realizacién de Descarga Glow

El siguiente paso es cerrar la valvula electroneumdtica (Parte 9, Figura 1a), mediante
el pulsador para abrir - cerrar valvula electroneumética (Parte 35, Figura 1a), para
mantener la presion en la camara (Parte 1, Figura 1a) (Parte 1, Figura 2) de 1.7 mbar
de N, y realizar una descarga Glow durante unos 20 minutos, esto con el fin de
limpiar el blanco y calentar el sustrato. Para esto se enciende la fuente para producir
descargas Glow (Parte 16, Figura 1a), mediante el pulsador arranque - pare de fuente
para generar descargas Glow (Parte 32, Figura 1a), se pone el selector de tipo de
descarga (Parte 27, Figura 1a) ubicado en la consola de mando (Parte 21, Figura la)
en posicion “continua”, y se mueve la perilla de la fuente Glow (Parte 16, Figura 1a)
para utilizar una corriente de 50 mA. Una vez transcurrido el tiempo de la descarga
Glow, se coloca la el selector de tipo de descarga (Parte 27, Figura 12) ubicado en la
consola de mando (Parte 21, Figura 1a) en posicién “cero” y se apaga la fuente para
producir descargas Glow (Parte 16, Figura 1a), mediante el pulsador arranque - pare
de fuente para generar descargas Glow (Parte 32, Figura 1a).

- Obtencion de presién de trabajo

De nuevo se realiza un vacio, abriendo la vilvula electroncumética (Parte 9, Figura
1a), mediante el pulsador para abrir - cerrar vélvula elecironeumdtica (Parte 35,
Figura 1a), para eliminar material que se haya desprendido del blanco (Parte 5, Figura
1a) (Parte 5, Figura 2). Se introduce €] gas de trabajo (Nitrdgeno) y se ajusta la
presion a la cual se va a realizar las descargas. La presion para obtener las peliculas
de Nitruro de Titanio (TiN) es 1.3 mbar; y la presion para obtener las peliculas de
Nitruro de Zirconio (ZrN) es 0.52 mbar.

- Realizacién de descargas de arco

Se carga ¢l banco de condensadores (Parte 18, Figura 1a) utilizando 1a fuente pulsada
(Parte 17, Figura 12) y Hevando el selector de modo de trabajo del banco de
condensadores (Parte 26, Figura 1a) ubicado en la consola de control del sistema
(Parte 21, Figura 1a) a la posicion “carga”. El valor del potencial depende del blanco
(Parte S, Figura 1a) (Parte 5, Figura 2) que se esté utilizando, para el caso de las capas
de TiN se varia a una potencia de 320 V y para las capas de ZrN se carga a un
potencial de 340 V. Cuando se alcanza el nivel de carga del banco (Parte 18, Figura
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1a), se lleva el selector de modo de trabajo del banco de condensadores (Parte 26,
Figura 1a) ubicado en la consola de control del sistema (Parte 21, Figura 1a) a la
posicién “cero” y el selector tipo de descarga (Parte 27, Figura 1a) ubicado en la
consola de mando (Parte 21, Figura 1a) a la posicion "pulsada”, se enciende la fuenic
de disparo para iniciar descargas (Trigger) (Parte 15, Figura 1a) mediante el pulsador
arranque pare del trigger (Parte 34, Figura 1a) y se oprime ¢l pulsador para disparar el
Trigger (Parte 29, Figura la), hasta que el banco de condensadores (Parte 18) se
descargue en la camara de vacio (Parte 1, Figura 1a) (Parte 1, Figura 2) entre el
catodo (Parte 4, Figura 1a) (Parte 4, Figura 2) y el 4nodo (Parte 6, Figura 1a) (Parte 6,
Figura 2). De esta forma se ha realizado la primera descarga pulsada, la cual ha
promovido la formacién de la primera capa de recubrimiento, esta operacion puede
ser repetida tantas veces sea necesario para alcanzar el espesor deseado del
recubrimiento.

- Descarga del banco de condensadores

Después de obtener el mimero de descargas deseadas se lleva ¢l selector de modo de
trabajo del banco de condensadores (Parte 26, Figura 1a) ubicado en la consola de
control del sistema (Parte 21, Figura 1a) a la posicion “tierra” y el selector tipo de
descarga (Parte 27, Figura 1a) ubicado en la consola de mando (Parte 21, Figura 1a)a
la posicion “cero”. Se apaga la fuente para iniciar descargas (Trigger) (Parte 15,
Figura 1a), mediante el pulsador de arranque-pare (Parte 34, Figura 1a).

- Obtencion de vacio e inyeccion de gas reactivo

Se abre la véalvula electroneumdtica (Parte 9, Figura 1a), mediante el pulsador para
abrir-cerrar vélvula (Parte 35, Figura 1a), hasta alcanzar una presion del orden de 2 x
10* milibar. Se cierra Ia valvula electroneumstica (Parte 9, Figura 1a), mediante el
pulsador para abrir-cerrar valvula electroneumatica (Parte 35, Figura 1a) ubicado en
la consola de control del sistema (Parte 21, Figura 1a) y se abre la vilvula
clectromecénica (Parte 13, Figura 1b) para permitir el ingreso del gas reactivo
(Nitrogeno) hasta una presion de 9 mbar, que puede observarse en el visualizador de
presion (Parte 25, Figura 1a). Esto con el fin de proteger el recubrimiento mientras
que se enfria para proceder al cambio del blanco y efectuar la deposicion de 1a nueva
capa. Esta operacion de enfriamiento dura 20 minutos.

- Obtencion de presion ambiente e intercambio de blanco

En la consola de control del sistema (Parte 21, Figura 1a) se acciona el pulsador
arranque-pare (Parte 30, Figura 1a) de la estacién de bombeo (Parte 8, Figura 1a) para
alcanzar la presion ambiente. Hasta este momento se ha obtenido 1a primera capa del
recubrimiento. Para realizar las multicapas se debe intercambiar el blanco (Parte 5,
Figura 1a) (Parte 5, Figura 2) entre Ti o Zr segin el caso. Posteriormente se retira la
tapa en la que estd ubicado el anodo (Parte 2, Figura 1a) (Parte 2, Figura 2), y se
procede a desmontar el blanco (Parte 5, Figura 1a) (Parte 5, Figura 2) y montar ¢l
nuevo blanco de trabajo (Parte 5, Figura 1a) (Parte S, Figura 2) para producir la nueva
capa. En este punto se repiten todas las operaciones del proceso a partir del
sellamiento de la camara, teniendo en cuenta las condiciones de presion y potencial
de carga de los condensadores segiin la capa que se desea obtener.

El nimero de descargas y de capas depende del espesor que se desea obtener de
acuerdo a las aplicaciones que se vayan a dar a la pieza recubierta.

El ultimo material en depositarse siempre es ZrN debido a que tiene mayor resistencia
a la corrosién, bajo coeficiente de friccién; ademds es un material mas denso lo cual
favorece la dureza.
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REIVINDICACIONES

Procedimiento para la obtencién de recubrimientos de multicapas de TIN/ZIN
por PAPVD por arco pulsado. Mediante este procedimiento es posible obtener
capas delgadas sobre diferentes piezas con buena adherencia, elevada dureza,
alta resistencia al desgaste, a la cotrosion, y estabilidad quimica con el
entorno; con el fin de prolongar su vida Gtil. Dicho procedimiento esth
caracterizado porque comprende las siguiente etapas: preparacién de la pieza
a recubrir, montaje de la pieza, montaje del blanco de trabajo, sellamiento de
la camara, fijacién de la_distancia interelectrédica, obtencién de vacio,
realizacién de purgas, realizacién de descarga Glow, obtencién de presion de
trabajo, realizacién de descarga de arco, descarga del banco de condensadores,
obtencién de vacio, inyeccién de gas reactivo, obtencion de presion ambiente.

——

Procedimiento para la obtencion de recubrimientos de multicapas de TiN/ZrN
por PAPVD por arco pulsado, segin la reivindicacién 1, caracterizado porque
el disefio de las multicapas consiste en la formacion de varias capas de Nitruro
de Titanio (TiN) y Nitruro de Zirconio (ZrN) de la forma
TIN/ZIN/.../TIN/Z1N.

Procedimiento para la obtencion de recubrimientos de multicapas de TIN/ZIN
por PAPVD por arco pulsado, segim la reivindicaciones 1y 2, caracterizado
porque las etapas del proceso a partir del montaje del blanco de trabajo, deben
ser repetidas en un nimero de veces igual a las capas que se desean obtener en
la multicapa.

Procedimiento para la obtencion de recubrimientos de multicapas de TiN/ZrN
por PAPVD por arco pulsado, segin la reivindicaciones 1, 2 y 3, caracterizado
porque el montaje del blanco en el catodo debe intercambiarse entre Titanio y
Zirconio segin la capa que se desea obtener de acuerdo al disefio de la
multicapa.

Procedimiento para la obtencién de recubrimientos de multicapas de TiN/ZsN
por PAPVD por arco pulsado, segin la reivindicaci6n 1, caracterizado porque
entre los electrodos debe haber una distancia de 7 mm tanto para las pelfculas
de Nitruro de Titanio (TiN) como para las peliculas de Nitruro de Zirconio

(ZN).

Procedimiento para la obtencion de recubrimientos de multicapas de TiN/ZeN
por PAPVD por arco pulsado, segun la reivindicacion 1, caracterizado porque
durante el proceso se deben realizar purgas que permitan limpiar internamente
la cimara, para ello se requiere alcanzar un vacio del orden de 2 x 10” milibar
y posteriormente suministrar Nitrogeno (N;) hasta una presion 9.0,
realizandose esta operacion durante varios ciclos.

Procedimiento para la obtencién de recubrimientos de multicapas de TiN/ZrN
por PAPVD por arco pulsado, segin la reivindicacion 1, caracterizado porque
s¢ realiza una descarga Glow durante unos 20 minutos, 2 una presion de 1.7
mbar de N>, con el fin de limpiar ¢l blanco y calentar el sustrato.
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8. Procedimiento para la obtencién de recubrimientos de multicapas de TIN/ZIN

por PAPVD por arco pulsado, segin la reivindicacién 1, caracterizado porque
las capas son depositadas mediante la realizacién de descargas de arco en la

cémara de vacfo entre el cétodo y el dnodo, amosvaloresdetermmdosgg_

presién y voltaje. (

2

9. Procedimiento para la obtencién de recubrimientos de multicapes de TIN/ZIN

por PAPVD por arco pulsado, segim la reivindicaciones 1 y 8, caracterizado
porque para obtener las peliculas de Nitruro de Titanio (TiN) se debe
mantener una presién de 1.3 mbar, ypamobwnerlaspeliculudeNxtmode
+ Zirconio (ZrN)unapreméndeOJthmr

10. Procedimiento para la obtencién de recubrimientos de multicapas de TIN/ZfN
por PAPVD por arco pulsado, segiin la reivindicaciones 1 y 8, caracterizado
porque el valor del potencial para obtener las peliculas de TiNes de 320 Vy
para las capas de ZrN es de 340 V.

11. Procedimiento para Ia obtencién de recubrimientos de multicapas de TiN/ZIN
por PAPVD por arco pulsado, segin la reivindicacién 1, caracterizado porque
después de obtener las peliculas se ingresa Nitrégeno hasta una presién de 9
mbar, con el fin de proteger el recubrimiento mientras que se enfria.
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ANEXOS GRAFICOS



' Figura 1a. Esquema general del sistema
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Figara 1b. Vista frontal de s chmara de vacio




Figura 2. Vista detallada de la cdmara de vacio
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