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1.- INTRODUCCION

Los aceros inoxidables en general tie-
nen en su superficie un pelicula pasiva
(Cr203) fuertemente resistente a la corrosion.
Para poder nitrurar estos materiales es nece-
sario remover este film que impide la transfe-
rencia de nitrégeno al sustrato[1].

En la etapa anterior a la nitruracion i6-
nica de aceros inoxidables, comiunmente se
realiza una limpieza idénica (sputtering clea-
ning) para eliminar la pelicula pasiva.

En muchas ocasiones especialmente
en la nitruraciéon de aceros inoxidables mar-
tensiticos (AISI 410) luego de ser nitrurados
por plasma, bajo ciertas condiciones de pro-
ceso, se obtiene una gran variacion en los va-
lores microdureza y espesor de capa tratada.

En este trabajo se estudid la influencia
de las condiciones de sputtering cleaning
(presion, gases, pulso dc aplicado) en las ca-
racteristicas de superficie de un acero inoxi-
dable martensitico AISI 410 con el objetivo de
optimizar las condiciones de proceso.

2.- MATERIALES Y METODOS

El material empleado en este trabajo es
un acero AISI 410, con la siguiente composi-
cion quimica (porcentaje en masa): C, 0.13;
P, 0.022; S, 0.005; Mn, 0.74; Cr, 12.93; Mo,
0.170; Al, 0.015; V, 0.030; Si, 0.43; Ni, 0.28;
Fe, balance. Se emplearon sustratos en esta-
do de recocido de globulizaciéon con una dure-
za de 212 HV y una estructura de carburos
precipitados en una matriz ferritica. Las mues-
tras consistieron en discos de 45 mm de dia-
metro y 8 mm de espesor. La superficie de las
mismas fue preparada mediante desbaste
mecanico, empleando papel de SiC grano 600
en el ultimo paso. El sputtering por plasma dc
y dc-pulsado se realizé en un reactor cilindrico

(Natal - Brasil)

acero inoxidable de 400 mm x 400 mm (atura
x diametro) que fue desarrollado por el Labo-
ratorio de Processamento de Materiais por
Plasma de la Universidad Federal Rio Grande
do Norte (Natal — Brasil) [2].

Las presiones de proceso utilizadas
fueron: 1.7, 2.3 y 5 mbar, los gases emplea-
dos fueron: H2, Ar, , 50% Ar-50% H2, 20%
H2-80%N2 (esta ultima composicién corres-
ponde a la utilizada comunmente en nitrura-
cion) y se empled una fuente dc, y dc-pulsada
con los siguientes anchos de pulso (ton: 270,
520 y 910 us) con una frecuencia fue en to-
dos los casos de 1040 Hz.

La microestructura y uniformidad de las
muestras sometidas a sputtering y nitruracion
i6nica fueron analizadas utilizando un micros-
copio 6ptico Carl Zeiss Neophot y las medi-
ciones de microdureza fueron realizadas en
un equipo Carl Zeiss Jena mph.

3.- RESULTADOS Y DISCUSION

Es conocido que cuando en ciertos ma-
teriales como el titanio, aluminio y acero inoxi-
dable son sometidos a procesos de oxidacion
generan filmes de diversos colores en funcion
del espesor ©!. Pasando desde el dorado pa-
ra espesores de aproximadamente 17nm al
azul para 40 nm hasta el rosado para 175 nm.

De las experiencias realizadas se ob-
servo que de acuerdo a la presién de sputte-
ring se obtuvieron éxidos depositados en dife-
rentes zonas de las muestras. En la figura
1(a) se observa un aro de color azul en la su-
perficie de la muestra tratada a 2.3 mbar, en
cambio en la muestra tratada a mayor presion
(5 mbar) se observa un disco en el centro de
la de similar aspecto.
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Fig. 1. Muestras tratadas adiferentes presiones. (a) 2.3
mbary (b) 5 mbar.

Esta variacién puede ser explicada te-
niendo en cuenta las diferentes intensidades
de sputtering (erosioén) que sufre la muestra,
dado que el potencial, el campo eléctrico y
densidad superficial de carga dependen entre
otras cosas de la presion y la geometria de la
muestra®. En las muestras tratadas a mayor
presidén existe una mayor erosién en el borde
de la muestra, en cambio en tratamientos a
menores presiones, donde la lamina de plas-
ma se distancia de la superficie y las curvas
equipotenciales son paralelas a la superficie,
el bombardeo iénico es perpendicular a la su-
perficie de la muestra.

De este analisis se desprende que las
zonas donde se encuentra el film de oxido co-
rresponden a lugares de baja tasa de sputte-
ring, y por lo tanto en estas zonas existe una
mayor re-deposicion de la misma pelicula pa-
siva que posee el acero inoxidable.

Otro parametro importante que se es-
tudié fue la influencia del flujo de gas, de las
experiencias realizadas se observo, que flujos
de gases inferiores a 100 sccm no eran sufi-
cientes para el volumen de la camara que
empleada, ya que es necesario en este tipo
de acerosgenerar una continua renovacion y
de esta manera disminuir la contaminacion,
buenos resultados se observaron en flujos de
gases mayores a 100 sccm. Observaciones
similares fueron realizadas por otros investi-
gadores®®.

De las experiencias realizadas con dc
pulsada con diferentes ton (270, 520 y 910 us)
a una presion de 5 mbar se produjo una zona
central oxidada, este efecto desaparecio
cuando las presiones empleadas fueron me-
nores. En todos los casos la utilizaciéon de la
fuente dc-pulsada aumenté la uniformidad y
disminuy6 el area oxidada. Esto puede ser
explicado dado que La fuente pulsada produ-
ce una mayor uniformidad en el sputtering,
debido a que existe un tiempo toff en el que
las especies ionizadas decaen y se recombi-
nan, por lo que se elimina en parte el efecto
de borde observado en las muestras someti-
das a sputtering dc.

4.- CONCLUSIONES

Del estudio realizado se desprende que
los mejores resultados se obtienen utilizando
flujos de gases mayores a 100 sccm, presio-
nes inferiores a 2 mbar, bajo descarga dc pul-
sada. El sputtering mas efectivo fue el que uti-
liz6 una mezcla gaseosa de 50% Ary 50% H,
posiblemente debido a la combinacién de una
reaccién mecanica por el bombardeo de Ary
una reaccion quimica por la reduccion del
hidrégeno en la pelicula pasiva.
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