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ABSTRACT

The DLC (“Diamond Like Carbon”) is a kind of carbdrased coating which has good anti-friction propestand corrosion resistance. For this reasonsit i
used to improve these surface properties on diffepéeces of industrial use. However, DLC coatipgssent adhesion problems when they are deposited o
metallic substrates.

In this work, it was studied the mechanical behagiod adhesion of two DLC coatings, the so-calledft and Hard, deposited on nitrided AISI 420 desis
steel (duplex sample) and without nitriding (coatainple). The coatings were characterized by Rafffa@.hardness on the surface was measured with
nanoindenter. The microstructure of nitrided layerd the coatings were analysed by OM and SEM. Ridisk tests were carried out with two counterparts
alumina and steel. The adhesion was evaluated dgntation Rockwell C with 10 kg, 20 kg and 30 kyrr@ion behavior was evaluated by the Salt Spray IF
Test according to ASTMB117. The DLC soft coatiragsiigh hydrogen content and their thickness wag0 Their Young Modulus was low, as well as their
hardness of about 600 HV. The DLC hard coatingeeHaw hydrogen content and their thickness was &Bqum. Their hardness is 2000 HV and they have
high Young Modulus. Indentation tests showed tmatitrided layer improved the adhesion of bottdgiof films. Comparing them, the Soft DLC had bette
adhesion than the Hard one. The friction coeffiti@as 0.1 for hard DLC coatings and 0.07 for softDcoatings. This value is lower than in the niéddand
untreated steel.
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RESUMEN

El DLC (“Diamond Like Carbon”) es un recubrimientte base carbono similar al diamante, el cual pdseenas propiedades anti-friccion y resistencia a la
corrosion. Es por esto que se utilizan para mejatiwhas propiedades en distintas piezas de uscstridl No obstante, el DLC presenta inconvenieriesa
adhesién sobre un sustrato metalico.

En este trabajo se estudié el comportamiento meoayia adhesiéon de dos tipos de recubrimientos D€ denominados Soft y Hard, depositados sobre el
acero AlSI 420, templado y revenido (muestra restidn) y nitrurado (muestra duplex). Se los analpgy espectroscopia Raman y se midié dureza en
superficie con nanoindentacién. Se observé el neiento y capa nitrurada por microscopia éptic&gM. Para cuantificar los coeficientes de friccamlos
recubrimientos se realizaron ensayos de Pin on Bk contrapartes de alimina y acero. Para evallaaadhesion se efectuaron pruebas de indentacion
Rockwell C con 10, 20 y 30 kg de carga. Se practitansayos de Niebla Salina bajo la norma ASTM7B11

Los DLC Soft son recubrimientos con alto contenio hidrégeno y espesores de 30 pm. Su mddulo celédesi bajo, al igual que su dureza, de
aproximadamente 600 HV. Los DLC Hard son recubmaige con bajo contenido de hidrégeno, delgados, espesores de 3 um. Su dureza es de
aproximadamente 2000 HV y poseen un médulo eléaitico

En los ensayos de indentacion se observé que ka eiiurada mejora la adhesion en ambos recubrittienAdemas, se aprecia que los recubrimientos Soft
poseen mejor adhesién que los Hard. El coeficiedgefriccion de los recubrimientos Hard resulté €&d; y en los Soft, de 0,07. Este valor es
considerablemente menor al obtenido en el acem tedhplado y revenido, y nitrurado, los cuales émede 0,85 y 0,7 respectivamente
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difundidos son las técnicas asistidas por plasma cpnsumen poca
1. Introducciéon energia, no son contaminantes, ofrecen maxima ideaguoperativa y

operan a baja temperatura. Dentro de estas técaimemntramos a la
En el ambito industrial frecuentemente se requieden materiales ~ Mitruracion iénica y los recubrimientos tipo CVD henical Vapor
resistentes a la corrosion y al desgaste, para sellattiizan aceros DePOSition), como los DLC (Diamond Like Carbon).tdss Gltimos
inoxidables, los cuales son sometidos a trataméentperficiales para Presentan bajo coeficiente de friccion, son resisgeal desgaste y son
mejorar sus propiedades triboldgicas. Entre estianientos, los més
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guimicamente inertes. Su dureza varia entre 10@GR® dependiendo del
contenido de hidrogeno y de la cantidad de unisp841,2].

En este trabajo se estudid el comportamiento mecayi a la
corrosion, como asi también, la adhesion de losbrénientos DLC
denominados Hard y Soft sobre acero inoxidable AIB) templado y
revenido [3]. Las deposiciones se realizaron en awsliciones, sobre
probetas que soélo fueron tratadas térmicamentebyesprobetas que
fueron nitruradas luego del tratamiento térmicam¢pso diplex) [4,5]. El
objetivo principal de este trabajo es evaluar coéeloproceso de
nitruracion previa a la deposicién afecta al cortggoiento mecénico, a la
corrosion y a la adhesion del recubrimiento, wtiido como referencia
los recubrimientos DLC que se depositaron sobreifeerficie patron sin
nitrurar.

2. Tratamientos
2.1.Tratamiento térmico

Las probetas de AISI 420 fueron templadas a paetiun austenizado a
1030 °C durante 30 minutos con un calentamienteipae 820°C durante
15 minutos. El tratamiento fue realizado en un amigi de Argén
controlado y el enfriamiento posterior se realizttaaés de aire agitado.
Finalizado el temple, las probetas fueron revenifas veces a 260°C
durante 2 horas. Este doble revenido se aplica cemos con alto
contenido de cromo para eliminar las tensionesluases y se evita que
las herramientas terminadas queden algo fragiledgpbainita inferior
generada en el primer revenido. Dos muestras patdiejaron en este
estado para comparacion (muestras P).

2.2.Nitruracién

La nitruracién se realizé mediante un reactor @smphk de descarga DC
pulsada. El tratamiento fue de 10hs a 390°C conmeicla de 25%N-
75%H,. Previa a la nitruracion se realiz6 un sputteing Argén para
eliminar la capa pasivante del acero inoxidableanier 3 horas con una
mezcla de 61,6% Ar — 38,4%,HLas muestras que quedaron solo
nitruradas se denominaron NIT.

2.3.Deposicion

Se realizaron dos tipos distintos de recubrimieritos denominados Soft
son recubrimientos gruesos, blandos, de bajo maéeldlstico, con alto

hidrogenado dopado con silicio). La velocidad d@odécion fue, en
ambos casos, de 0,5 a 1 pm/h.

Algunas muestras se recubrieron sobre el sustmtacdro patrén, y
otras sobre el sustrato nitrurado, es decir un gsmcdiplex. Estas
muestras se llamaron DUP-H y DUP-S, si el recutanina fue de tipo
hard o soft, respectivamente.

3. Caracterizaciéon

Para caracterizar los distintos recubrimientos eelizaron los

siguientes ensayos:
3.1.Microestructura y dureza

Se observé la microestructura del recubrimientoaycépa nitrurada
mediante microscopia Optica y SEM, para ello se tgue cortar una
probeta e incluirla. Con las imagenes obtenidasjid® el espesor de la
capa nitrurada y el recubrimiento.

La microdureza de la capa nitrurada se midi6 cderitador Vickers,
carga de 50gr, y la nanodureza de los recubrinsergon indentador
Berkovich y carga de 9 mN.

3.2.Friccion, desgaste y adhesion

El Pin on Disk es un ensayo destructivo utilizadapmedir el coeficiente
de friccién. Consiste en deslizar una bolilla dedeterminado material
sobre la superficie a analizar por una cierta dcséa aplicando una carga
constante sobre la bolilla.

A fin de comparar los recubrimientos, se realizados ensayos con
distintas condiciones sobre las probetas recubieytadiplex, de las
muestras Hard y Soft, Gnicamente nitrurada y patdim ensayo fue de
500m, 5N, radio 7mm y contraparte de alimina. Eb ensayo fue de
500m, 5N, radio 6mm con contraparte de acero. Ammusayos se
realizaron por duplicado en todos los grupos dbgias.

La Indentacion Rockwell C es un ensayo destrudtitiiivado para
clasificar la adhesién de un recubrimiento. Comsish efectuar una
impronta con una punta Rockwell C, a diferentegasrpara luego ser
caracterizada segin el desprendimiento. Se reatizimdentaciones de
10, 20 y 30 kg sobre las probetas duplex y rectdsiede las muestras
Soft y Hard. Estos ensayos se realizaron por dagidicsobre cada probeta
mencionada.

contenido de H y uniones $mue son en su mayoria de C-H. Estos se3.3.Corrosion: Niebla salina

llamaron DLC-S. Y los recubrimientos denominadosd-éos cuales son
mas finos, duros, menos elasticos, con menos ddoteie H y uniones
sp’. A pesar de esto Ultimo, las unioned ppseen enlaces C-C entre ellas,
otorgandole mayor dureza. Estos Ultimos se llamBidd-H.

Los recubrimientos estudiados se depositaron miedlantécnica de
PACVD en una descarga DC pulsada. En los DLC-Htifizucomo gas
precursor al metano con un flujo de 10 sccm. Eatarniento se realizé a
150 °C, durante 2 horas y a una presion de 0,05.miees de la
deposicion del recubrimiento se le aplica una dalerde Si para facilitar
la deposicién. Estos recubrimientos son del tifo-t: (carbono amorfo
hidrogenado). Los DLC-S, en cambio, se obtuviemm un tratamiento a
400 °C y una presion de 2 mbar. Los gases preesrsoeron metano
(flujo 500 sccm), hidrogeno (300 sccm), HMDSO (38cms) y
tetrametilsilano (MTS) (83 sccm). Ademas, presentdh en su
composicion, por consiguiente son tipo a:C-H-Sirdoao amorfo

Se practicaron ensayos de Niebla Salina bajo lmmaoASTM B117.
Consiste en someter a las probetas a una atmésdbna durante 100
horas, a una temperatura de 37 °C. Posteriormamtmaliza la superficie
y en el caso de no haber una corrosiéon generaadiga un recuento de
pits de corrosion.

4. Resultados y discusion
4.1.Microestructura

Las micrografias de la Fig. 1 indican que la capdemida por la
nitruracién es de aproximadamente 20pum en la proDEP-S, y 20 um
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en la DUP-H. Los espesores de los recubrimientsgrehdos con SEM
(Figura 2) son de 20 pm en DLC-S, y de 3 um enL€l-Bl.

Figura 1 — Micrografias 400x de las muestras: (a) idurada +DLC
Soft, DUP-S y (b) nitrurada +DLC-Hard, DUP-H.

(a)

Figura 2 — Imagenes SEM de los recubrimientos sobmaistratos
nitrurados (a) DUP-S (2000x); (b) DUP-H (8000x).

4.2. Dureza

Las durezas medidas en superficie fueron de: 555.48h las probetas

patron, y 1040 HYoes en la superficie de las capas nitruradas,

aproximadamente 2000 HV en los recubrimientos Ka8@0 HV en los
Soft.

El médulo de Young medido por nanoindentacién fee280 GPa
para los DLC Hard y de 36 GPa para los Soft.

4.3. Pin on Disk
Se evalud el coeficiente de friccion mediante elagn de Pin on Disk y

se observaron las huellas de desgaste mediantescopia 6ptica (Figura
3).

Figura 3 — Contraparte de alimina; micrografias 10@ (a) Patrén P;
(b) Nitrurada N, (c) DLC-S; (d) DLC-H.

El desgaste es notablemente menor en las prolestaisiertas, tanto
con DLC Soft como con DLC Hard. Se observa queesgdste de la
probeta solo nitrurada es menor que el obtenida @abLC-S (justificar,
esto va enlazado con la dureza, revisar). Recors@gmdadiscutir los
resultados.

En la Tabla 1 se muestran los coeficientes deidricobtenidos en los
ensayos. Se observa en la Tabla que el coefictEnfaccion disminuye
notablemente con los recubrimientos de DLC, llegaadun orden de
magnitud menor a las muestras nitrurada y patron.

Tabla 1 — Coeficientes de Friccion.

Nombre de Tratamiento Contraparte  Coeficiente
probeta de friccion
Patrén - Acero 0.477
Patrén - Aldmina 0.849
NIT Nitruracion Acero 0.465
NIT Nitruracion Aldmina 0.701
DUP-H Duplex Hard Acero 0.164
DUP-H Duplex Hard Alimina 0.122
DLC-H Solo DLC Hard Acero 0.049
DLC-H Solo DLC Hard Alimina 0.085
DUP-S Duplex Soft Acero 0.055
DUP-S Duplex Soft Alimina 0.001
DLC-S Solo DLC Soft Acero 0.068
DLC-S Solo DLC Soft Alimina 0.053

En la Figura 4a) se presentan los graficos de defiaientes de friccion
con contraparte de Alimina en las probetas patrdnt®rada N, DLC-H
y duplex DUP-H. Y en la Figura 4b), los coeficient®rrespondientes a
probetas patron P, nitrurada N, DLC-S y duplex C&JRson contraparte
de acero.
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A través de estas gréaficas, podemos observar queefitiente de friccion
en estado de régimen es de un orden de magnitudrrearlas probetas
recubiertas, respecto a las nitruradas y patrénessar de ensayarse con
diferentes contrapartes y tratarse de distintosbrémientos, se aprecia
que los coeficientes de friccion son similares.
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Figura 4 — Coeficiente de friccion, a) contraparte de aliminan
recubrimientos Hard, b) contraparte de acero en regbrimientos Soft.

4.4, Indentaciéon Rockwell C

Al realizar los ensayos de adhesion Rockwell C2dkg de carga, sobre
las muestras Hard se observé un leve desprendonienta pelicula, que

se muestra en la Figura 5 a). Las huellas resalar las muestras Soft
se muestran en la Figura 6.

Figura 5 — Micrografias 100x de los indentacionesdekwell C en las
muestras: (a) DUP-H 10x; (b) DLC-H.

Figura 6 — Micrografias 100x de los indentaciones Rockwell €n las
muestras con DLC Soft: (a) DUP-S; (b) DLC-S.

Se observa que la nitruracién en las muestras Hardnfluye
considerablemente en la adhesion, sin embargorenédatras Soft se nota
una mejoria notable de la misma ya que en la nauekiplex no se
presenta desprendimiento alguno, sélo rotura @elbrémiento. También
se distingue que la adhesion es mejor en las @E®iSft que en las Hard,
en ambos casos, esto se puede deber a la difedgliamodulo elastico
propio de los recubrimientos, que le permite abeoids cargas y aunque
se deformen es posible que parte de la deformagdecupere; ademas
como tienen un espesor considerable, las tensgmdsstribuyen mejor y
se pueden localizar lejos de la interfase.

Se realizaron ademas ensayos con 10 kg de cargaedwo se
observé desprendimiento en los DLC Hard, y en ld<C{Soft el
recubrimiento soporta toda la carga y se recup@stieamente, por lo
que la indentacion no alcanza al material base. 8bkg se presento
desprendimiento parcial en todas las muestras.

4.5. Niebla salina

Las superficies obtenidas del ensayo de Nieblaasdlieron las que se
observan en la Figura 7. Como podemos observaseimiagenes, en los
recubrimientos DLC no se presentaron zonas de siérr@eneral o pits

de corrosion, por lo que se puede afirmar que gsbegen una buena
resistencia a la misma. Esto se puede deber a @s mn compuesto
metélico y no hay presencia de fisuras o discoittates en el

recubrimiento que permitan que se genere oxidaédidemas, se aprecia
que la nuestra nitrurada (c) presenta regiones aieosion general,

alrededor del 50% de su superficie expuesta.

(b

(a

Figura 7 — Fotos de las probetas tras el ensayo diebla salina:
(a) DUP-S; (b) DLC-S; (c) Nitrurada.

5. Conclusioén

Los resultados indican que la nitruracion previa deposicion mejora la
adhesion del recubrimiento y no existen diferensigsificativas en los
coeficientes de friccion, ya que al ser un reculenio que copia la
topografia donde se deposita, este se ve infludogar la condicion de
la misma. También se observé que al ser los revigrtos Soft mas
blandos que los Hard, estos presentaron mejor ihepero el
coeficiente de friccion de ambos son similares. Bltimo se pudo
comprobar que el recubrimiento mejora significatieate la resistencia a
la corrosion debido a que genera una interfase e@liva y continua,
evitando que el ambiente oxidante alcance al nateetalico.
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