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Abstract
This research focusses on tribological analysis of Titanium Aluminum Nitride (TiAIN) coatings deposited by means of Triode Magnetron
Sputtering, when used as a protective coating on forming tools. The analysis is carried out from the microstructural properties which
directly influence the tribological behavior. It was observed that the predominant wear mechanisms on the surface are delamination and
tribo-oxidation; an increase in the useful life of the tool was observed making hard coatings an excellent alternative in the metalworking
industry.
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Comportamiento de las herramientas de conformado con
recubrimientos TiAIN crecido por Magnetron Sputtering Triodo

Resumen

Esta investigacion se enfoca en el analisis tribologico de los recubrimientos de nitruro de titanio aluminio (TiAIN) depositados por la
técnica Magnetron Sputtering Triodo, cuando se utilizan como capa protectora en herramientas de conformado. El andlisis se realiza a
partir de las propiedades microestructurales que influyen directamente en el comportamiento triboldgico. Se observd que los mecanismos
de desgaste predominantes en la superficie son la delaminacion y la tribo-oxidacion; se determind un incremento en la vida util de la

herramienta siendo los recubrimientos duros una excelente alternativa en la industria metalmecanica

Palabras clave: Delaminacion, Microestructura, Mecanismos de Desgaste, TiAIN, Tribo-oxidacion.

1. Introduccion

En la actualidad los procesos de conformacion en frio son
ampliamente utilizados en la industria automovilistica,
herramientas  agricolas, electrodomésticos, juguetes,
materiales de construccidn y accesorios. El impacto
economico en la industria se determina por las pérdidas de
eficiencia, aumento en el consumo energético, el reemplazo
de piezas desgastadas, los tiempos muertos de la maquinaria
y lubricantes. La productividad, principalmente afectada por
la calidad y repetitividad del proceso, es fuertemente
influenciada por el nivel de friccion desarrollado en la zona
de contacto y el desgaste de las herramientas utilizadas [1].

Sin embargo, los procesos tribologicos, friccion y desgaste,
no pueden ser evitados, solo se pueden reducir si los
conocimientos sobre la tribologia se aplican durante el disefio
y operacion de los sistemas [2]. La necesidad de aumentar la
productividad en la industria ha impulsado el desarrollo de
nuevos compuestos para la fabricacion de herramientas en el
procesamiento de materiales. Este esfuerzo ha conducido a la
aplicacion de recubrimientos duros sobre aceros de
herramientas o materiales sinterizados utilizando técnicas de
deposicion por plasma [3]. Aunque las técnicas de sputtering
tienden a producir recubrimientos mas densos que otras
técnicas utilizadas para tratamientos superficiales, de acuerdo
a Recco [4], la configuracion del Magnetron Sputtering
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Triodo produce un incremento en la tasa de ionizacion que
combinado con la alta energia idnica y el potencial de
referencia del substrato mejora la densidad de los
recubrimientos y las propiedades estructurales, mecanicas y
tribologicas.

El sistema ternario del TiAIN es un material
tecnologicamente importante para diversas aplicaciones,
incluyendo la resistencia al desgaste debido a la alta
resistencia a la oxidacion a alta temperatura [5,6]. La
resistencia a la oxidacion de los recubrimientos TiAIN se
rigen por una mayor estabilidad quimica, en comparacion con
nitruros binarios como recubrimientos de TiN y AIN [7,8]. El
objetivo de este trabajo es el analisis de los mecanismos de
desgaste de las herramientas de conformado con
recubrimientos de TiAIN crecidos por la técnica Magnetron
Sputtering Triodo. La investigacion se concentra en el
estudio de la resistencia al desgaste y las reacciones
quimicas. La estructura fue analizada utilizando difraccion de
rayos X, y la morfologia fue determinada utilizando
Microscopio Electronico de Barrido.

2. Disefio Experimental

Los recubrimientos de TiAIN fueron depositados sobre
punzones de acero AISI O1, en la Fig.1 se observa el disefio
de las herramientas. Para el crecimiento de los
recubrimientos se utilizdo un blanco de Ti0.5A10.5 por la
técnica Magnetron Sputtering Triodo en un sistema no
comercial (Fig.2) [9]. La camara de reaccion fue construida
en acero inoxidable AISI 316 de 0.4 m de diametro y 0.35 m
de longitud. Para incrementar la tasa de ionizacion, se
introdujo una rejilla de 135 mm de didmetro y 18 mm de
espesor entre el anodo y el catodo [9]. Se inyecto argon y
nitrogeno (Ar + N2) en la caimara en un flujo continuo de gas.
El valor del flujo de nitrogeno fue 5 sccm. Para el proceso de
deposicion, la presion en la camara alcanzé un valor de
2.67*10-4 Pa y la presion de trabajo fue 0.4 Pa. El tiempo de
deposicion de los recubrimientos fue de 60 min con una
corriente de 2 A. Las propiedades mecanicas y tribologicas
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Figura 1. a) Esquema del sistema de conformado, b) Lamina de acero AISI
1045 y Probeta acero O1.
Fuente: Los autores.
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Figura 2. Representacion esquematica del reactor: Magnetron Sputtering
Triodo.

Fuente: [9].
Tabla 1.
Pardmetros Bésicos para las pruebas de conformado.
Presion 1000K g-F
Material del punzon Acero AISI Ol
Material de la lamina Acero AISI 1045
Espesor de la lamina 1.50 mm

Fuente: Los autores.

de la superficie con y sin recubrimiento fueron analizadas en
investigaciones anteriores, donde se determind que las
mejores propiedades de los recubrimientos se obtuvieron
para un voltaje de polarizaciéon de 40 V; por lo tanto este
parametro se consider6 para el estudio del desgaste de las
herramientas recubiertas con TiAIN [10].

Las especificaciones de los principales parametros en el
proceso de embutido se observan en la Tabla 1. Los ensayos de
deformacion se realizaron con una prensa industrial deformando
laminas de acero 1045 ejerciendo una presion en el centro de la
lamina para formar la geometria mostrada en la Fig.1-b. Los
ensayos de conformacion se realizaron para los punzones con y
sin recubrimiento. Para la herramienta sin recubrimiento se
realizaron 60 unidades fabricadas debido a que en este numero
de ciclo se produce la falla de la superficie. Con base a esto, se
analiz6 los puntos criticos de la herramienta para determinar los
mecanismos de desgaste en la superficie recubierta cuando se
han fabricado 60, 120, 180 y 230 unidades. Este analisis se
realizd a partir de los cambios microestructurales.

Por medio del Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)
Philips XL-30 se analiz6 la superficie con y sin recubrimientos.
La formacion de las fases en el sistema de recubrimiento se
analiz6 utilizando un Difractometro de Rayos — X (XRD)
Bruker-AXS D8 ADVANCE de haces paralelos con geometria
/20, radiacion CuKo (A=1.5406 A), con una velocidad de
barrido de 2 seg/paso con incrementos de 0.02°. Los parametros
para este analisis fueron 40 kV y 30 mA.

3. Anailisis y Resultados

En este trabajo, se realiza un analisis del comportamiento
tribologico del proceso de formacion de un sistema de
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Figura 3. Punzdn sin tratamiento superficial: a) Fotografia del punzoén. b)
Patrén de difraccion y ¢) Micrografia X500.
Fuente: Los autores.
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Figura 5. Superficie de la herramienta recubierta sin desgaste, a) Fotografia
del punzon, b) Micrografia X100 y c) Patron de difraccion.
Fuente: Los autores.

punzon/lamina. Este andlisis se divide en dos etapas: La
primera etapa es el sistema punzoén/lamina sin tratamiento
superficial en la herramienta. La segunda etapa es el analisis
del sistema tribologico utilizando los recubrimientos de
TiAIN previamente estudiados [10].

3.1. Etapal

En la Fig.3-a se observa la herramienta sin recubrimiento
cuando no ha sido sometido a ningun proceso de conformado.
Las Figs. 3-b y 3-c muestra la topografia superficial obtenida
con SEM y los patrones de difraccion, respectivamente, para
el punzon sin recubrimiento cuando no ha sido sometido a
ningun proceso de conformado. En la superficie se observan
algunos defectos producidos por el proceso de pulido
mecanico con papel abrasivo de carburo de silicio; el patron
de difraccion corresponde a la estructura martensitica propia
de este tipo de acero AISI O1 para el trabajo en frio, como lo
referencia Bourithis [11].

Para las superficies después de 60, 120, 180 y 230
unidades se realizaron pruebas de difraccion de rayos X que
mostraron la evolucion de las fases presentes del
recubrimiento durante el proceso de conformado y que
permitieron detectar la presencia de dos fendmenos, el primer
es el cambio de intensidades de los picos del compuesto de
TiAIN y el segundo la formacion de 6xidos. En la superficie
de la herramienta después de fabricar 60 y 120 unidades se
observo la variacion de las intensidades cristalograficas de
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Figura 6. Superficie del punzon recubierto con 60 unidades facturadas: a)
Fotografias del punzon, b) Micrografia X100 y c) Patron de Difraccion de
Rayos X.
Fuente: Los autores.
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Figura 7. Superficie del punzon recubierto con 120 unidades facturadas: a)
Fotografias del punzén, b) Micrografia X100 y c) Patron de Difraccion de
Rayos X.
Fuente: Los autores.

las direcciones (111) y (200) de la estructura FCC del
compuesto TiAIN, disminuyendo la direccion (111) y
aumentando la direccion (200); este fendmeno es atribuido al
esfuerzo aplicado en el sistema para que ocurra la
deformacion plastica de la chapa, el cual produce una
variacion en la densidad atomica transformando la direccion
preferencial [13]. Después de fabricar 180 unidades se
observd que los picos caracteristicos del compuesto
desaparecen corroborando la perdida de la capa protectora,
como se detallé en las micrografias anteriores.

El segundo fendmeno que se observa es la formacion de
oxidos en la superficie durante el proceso de conformado,
resultado de procesos térmicamente activado, el efecto del
calor se manifiesta en reordenamiento atomico de la
estructura, con la formacion de diferentes tipos de oxidos
[14]. Segun reportes de la literatura, la temperatura
instantdnea de contacto entre asperezas puede alcanzar
valores de hasta 1000°C. Se detectaron cuatro 6xidos: Fe;03,
Fe;04, TiAlO y Al,O3 mostrados en la Tabla 2.

Los oxidos de hierro Fe;03 y Fe3;O4, considerados 6xidos
abrasivos por varios autores [14,15], aparecen a partir de 120
unidades fabricadas, evidenciando la delaminacion parcial
del recubrimiento de TiAIN. La formacion de 6xidos se inicia
a partir de la interaccion directa de la superficie del sustrato
con el oxigeno del aire y la humedad (~80%) produciendo
oxidos hidratados (Fe,Os H»0); debido al calor generado
durante el contacto se pueden catalizar la formacion de Fe;O4
la reaccion 6Fe,0; — 4Fe;0, + 0,. El difractograma
tomado sobre la superficie de la herramienta que fabrico 230

113

unidades muestra la presencia de estos dos Oxidos
dominantes. El fendmeno descrito anteriormente puede ser
considerado como un mecanismo triboquimico por el cual la
superficie falla [16].
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Figura 8. Superficie del punzon recubierto con 180 unidades facturadas: a)
Fotografias del punzon, b) Micrografia X100 y c) Patron de Difraccion de
Rayos X.
Fuente: Los autores.
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Figura 9. Superficie del punzon recubierto con 230 unidades facturadas: a)
Fotografias del punzoén, b) Micrografia X100 y c) Patron de Difraccion de
Rayos X.
Fuente: Los autores.
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Tabla 2.
Relacion de los compuestos formados por tribocorrosion en funcion del
numero de procesos.

Numero de Compuesto
Unidades
60 TiAIN ALO; TiAIO - -
120 TiAIN A1203 TiAlO F6203 FC304
1 80 ----- A1203 ----- Fe203 F6304
230 e e e Fe203 F6304

Fuente: Los autores.

Los compuestos de TiAIO y Al,Os se comportan como
capas nanométricas lubricantes sobre la superficie del TiAIN,
produciendo alta resistencia al desgaste y rayado por
contacto, debido a que se comporta como capa protectora,
bloqueando fenémenos de 6xido-reduccion, en especial con
el compuesto de TiAlO ya que mejora la resistencia a la
fractura y tiene comportamiento de barrera térmica por la
combinacion de los 6xidos individuales de Al,O3 yTiO, [17].
Se observa que para mas de 180 unidades fabricadas las fases
de TiAlO y AlL;O3 no son apreciables debido a que en esta
zona de contacto las altas cargas ciclicas, fracturan las
nanocapas de oOxidos y el recubrimiento de TiAIN que
protegen la superficie; la superficie del aceros AISI Ol y
1045 entran en contacto directo, incrementando la formacion
de 6xidos abrasivos.

Un estudio mas detallado de la superficie de la
herramienta permitié detectar otros mecanismos de falla del
recubrimiento. En las Figs. 10 a y b se muestran la
micrografia después de 60 unidades fabricadas tomados de la
parte superior del domo, donde ocurren los mayores
esfuerzos, se observan el crecimiento de grietas paralelas a la
superficie del sustrato. El dafio progresivo de la capa puede
ser atribuido, ademas de los esfuerzos mecanicos, a la
diferencia de coeficientes de dilatacion térmica para el
sustrato y el recubrimiento (as=1.1*10° y ac=7.5*10°,
respectivamente) que promueve la nucleacion de grietas
dentro del recubrimiento y en la intercara sustrato-
recubrimiento. Las cargas repetitivas inducen la propagacion
de las fisuras paralelamente a la superficie del sustrato, que
al cambiar la direccion de deslizamiento se dirigen a la
superficie produciendo particulas de desgaste.

Después de 120 procesos en la superficic de la
herramienta se presenta mayor delaminacion del
recubrimientos y el incremento de capas de oxidos en la
superficie, como se observO en los andlisis
microestructurales; estas capas de oxidos al fracturarse
actian como un tercer cuerpo que favorece la falla de la
superficie como se observa en la Fig.11 ay b.

En las Figs. 12 a y b se observa la superficie de la
herramienta después de 180 procesos, se presenta mayor
delaminacion y rayado. El mecanismo predominante para
este nimero de procesos es la delaminacidon por tribo-
oxidacion, donde los enlaces de adhesion de la tribo-capa con
el sustrato se da entre enlaces eletrodébiles metal-metal,
debido a que es un proceso ciclico se produce delaminacion
en forma de placa por el incremento en las tensiones internas
en la estructura cristalografica, esto produce mayor cantidad
de particulas de 6xidos que aumenta los dafios por rayado de
tercer cuerpo [18].

(b)
Figura 10. Superficie del punzon después de fabricar 60 unidades a) X500 y
b) X3000
Fuente: Los autores.

Después de realizar 230 procesos, en la superficie de la
herramienta se observa dafio en forma de well-polished como
lo reporto Shin [19] (Fig.13). El contacto final del proceso
de conformado es metal-metal debido a que no se aprecia la
capa ceramica del recubrimiento protector ni ¢xidos de los
elementos pertenecientes a €l.

Se puede considerar tres factores por los cuales se ha
desgastado el tratamiento superficial de TiAIN después de
fabricar 230 unidades. El primer factor es el cambio de
dureza de las particulas de desgaste que varian segun su
composicion quimica (formacion de o6xidos) y su
deformacion plastica cuando se presenta el pulimiento de
asperezas. El segundo factor es el comportamiento tension-
deformacion, que altera la superficie del material influyendo
en el desgaste, en especial cuando se efectiian procesos por
contacto de cargas ciclicas. Por ultimo, la ductilidad del
material estd relacionada con la mezcla de productos
quimicos debidos a la tribo-oxidacion, donde puede generar
cambios estructurales modificando la superficie [20] en el
estudio realizado al desgaste de materiales ductiles.

4. Conclusiones
Durante el contacto de la herramienta con tratamiento

superficial y la chapa se catalizaron reacciones triboquimicas
con el oxigeno y los elementos que constituyen el sistema
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Figura 11. Superficie del punzén después de fabricar 120 unidades a) X500
y b) X2500.
Fuente: Los autores.
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Figura 12. Superficie del punzd
Fuente: Los autores.
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(b)
Figura 13. Superficie del punzon después de fabricar 230 unidades a)
Micrografia 500 y b) Micrografia X2500.
Fuente: Los autores.

tribologico; mostrando que los compuestos formados por la
tribo-corrosiébn pueden presentar sinergia con la capa
protectora de TiAIN, ya que la combinacion de estas fases
produce alta resistencia al desgaste y rayado por contacto.
Los mecanismos identificados de falla del punzén
sintratamiento superficial son: deformacion plastica de la
superficie y formacion de oxidos en la superficie, favorecida
por el calor generado durante el contacto, detectandose una
combinaciéon de mecanismos mecanicos y quimicos. La
formacion de estos 0xidos son atribuidos a la tribocorrosion,
ya que durante el contacto, la fuerza mecanica que se ejerce
en el sistema produce calor (producto de la deformacion de
la chapa), que actiia como la energia de activacion necesaria
para catalizar reacciones triboquimicas con el oxigeno
(medio aerobio) y los elementos que constituyen el
recubrimiento y el acero de la herramienta.
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