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Resumen

En este articulo, se presenta un estudio comparativo del recubrimiento SiC depositado en un reactor
PECVD sobre sustratos de MgAZ31 y AISI 316. El objetivo de este trabajo es analizar la influencia del
sustrato en las propiedades del recubrimiento y demostrar que la técnica PECVD ofrece la posibilidad
de realizar recubrimientos de SiC, lo cual amplia las posibilidades en el desarrollo de nuevos productos y
aplicaciones. El estudio demostrara que la técnica PECVD ofrece la posibilidad de realizar recubrimientos
de SiC que podrian no ser viables con otras técnicas de deposicion. Esto amplia las oportunidades en el
desarrollo de nuevos productos y aplicaciones que requieran las propiedades caracteristicas del SiC. Al
comparar los dos sustratos, se evaluaran parametros como la adherencia del recubrimiento, la estructura
cristalina, las propiedades mecanicas y la resistencia a la corrosion.

PALABRAS CLAVE: CARBURO DE SILICIO — RECUBRIMIENTO — PLASMA

Abstract

This article presents a comparative study of SiC coating deposited in a PECVD reactor on MgAZ31 and
AISI 316 substrates. The main objective is to analyze the influence of the substrate on the properties of the
coating. Furthermore, it will be demonstrated that the PECVD technique offers the possibility of producing
SiC coatings that would not be viable with other deposition techniques, thus expanding the possibilities in
the development of new products and applications. The study will show that the PECVD technique offers
the potential to achieve SiC coatings that may not be feasible with other deposition techniques. This broa-
dens opportunities for the development of new products and applications that require the unique properties
of SiC. When comparing the two substrates, parameters such as coating adhesion, crystal structure, mecha-
nical properties, and corrosion resistance will be evaluated
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Introduccion

Los recubrimientos superficiales son procesos fisico-quimicos que modifican las
propiedades de la superficie de un material en una escala del orden de los micrones. Estos
recubrimientos confieren propiedades especificas, como dureza, resistencia a la abrasion
y resistencia a la corrosion, sin requerir que todo el material de la pieza posea estas
propiedades. Esto resulta en un ahorro econémico significativo, especialmente en casos
donde se utiliza un material de base de bajo costo. Al dotar a la superficie de la pieza
de una calidad superior, se logra un comportamiento similar al de una pieza construida
completamente con un material de alto costo y elevadas prestaciones.

La dureza de estos recubrimientos se debe a su estructura y la naturaleza de los enlaces
quimicos presentes en ella. Estos recubrimientos tienen una dureza de 9,5 Mohs,
considerablemente mayor que la del sustrato original que es de 2,5 Mohs, lo que mejora la
resistencia al desgaste y a la abrasion de la pieza.

Es importante destacar que, si bien los recubrimientos pueden aumentar la dureza
superficial, no alteran la dureza del material en su totalidad. La dureza de un material
se basa en su composicién y estructura interna, mientras que los recubrimientos actiian
como una capa adicional en la superficie

El carburo de silicio (SiC) es un material ampliamente reconocido por sus propiedades,
como una alta dureza, resistencia mecanica, estabilidad térmica y resistencia quimica. Estas
caracteristicas lo convierten en un candidato ideal para aplicaciones de recubrimiento en
entornos adversos y de alta exigencia. Sin embargo, la deposicién de recubrimientos de
SiC sobre sustratos mediante técnicas convencionales puede ser desafiante debido a la alta
temperatura requerida o la dificultad de lograr una buena adherencia.

Entre las tecnologias avanzadas utilizadas para el procesamiento de recubrimientos,
destaca el uso del plasma. Esta tecnologia ofrece nuevas oportunidades para producir
recubrimientos altamente adherentes y mejorar y modificar las propiedades superficiales
de una amplia gama de materiales. El procesamiento por plasma permite alcanzar
temperaturas mas elevadas durante la deposicién, lo que facilita la aplicacion de
recubrimientos de SiC sobre sustratos diversos y sensibles al contacto con el medio
ambiente. Ademas, el plasma proporciona una activacién quimica y fisica de la superficie,
lo que mejora la adherencia del recubrimiento y permite obtener propiedades especificas
superiores en comparacion con otras técnicas de deposicion.

Materiales y métodos

Las probetas del presente estudio fueron sometidas a un proceso de corte por medio de
una electroerosionadora de hilo marca Mitsubishi, modelo MV1200s.

La electroerosion por hilo, o wire-cut EDM, es un proceso de remocién de material de
alta precision que emplea descargas eléctricas para erosionar materiales conductores por
medio de un fino alambre de laton.

A continuacién, se procedio al acondicionamiento de las muestras tanto la de magnesio
AZ31 (3 % Al, 1% Zn, 0,2 % Mn, Fe<0,005%, %om/m)y como la de acero AISI 316.
Este proceso se llevo a cabo mediante el pulido de las mismas con papel abrasivo de
carburo de silicio (SiCl) de cuatro granulometrias diferentes (#150, #320, #600 y #1000).
Posteriormente, las muestras fueron sometidas a lavados utilizando un lavador ultrasénico
Testlab® (modelo: TB 10 TA) con alcohol etilico y, finalmente, con agua destilada. Es
importante destacar que esta ctapa de acondicionamiento es crucial para lograr una
buena adherencia del recubrimiento en las muestras (Toros, 2018).

En cuanto a la técnica de plasma, se dispone de un reactor del tipo PECVD (Plasma
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Enhanced Chemical Vapor Deposition) el cual esta conformado por un tubo de vidrio Pyrex de
100 cm de longitud y 15 cm de diametro interno. (Figura 3).

Fig. 1. Electroerosionadora Mitsubishi
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Fig. 2. Esquema reactor PECVD

Fig.3. Reactor PECVD en funcionamiento
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El mismo cuenta con un sistema de bombeo que asegura un vacio dinamico, se trabajo
a una presion de 70,5 mmHg y con un caudal de ingreso de precursores de 0,4 dm®/h,
asi como una fuente eléctrica de ionizaciéon de 700 V. El precursor empleado fue metano

(CH,) y hexametildisilazano (HMDS) CH,SiNHSICH, (Lasorsa, 2008 y 2013).

El equipo oper6 durante 75 minutos a una temperatura de 630°C'y con descarga continua
(glow discharge), lo que facilita un elevado grado de ionizacion en las especies introducidas;
la ionizacién se produce en el tramo central del equipo, y la recombinacion de las especies
se realiza a nivel de la superficie del sustrato donde se produce el recubrimiento, dando
por terminado el ciclo del proceso con la salida de los gases que no intervienen en la
formacion del recubrimiento mediante el sistema de bombeo.

Se efectud el ensayo de cinta adhesiva para el cual se utiliz6 una cinta de adhesividad
comprendida entre 6y 7,5 N/cm. Se presion6 la cinta adherida al sustrato con un rodillo
de goma de aproximadamente 2 kg de peso, mediante dos pasadas sucesivas. Sujetando
firmemente el extremo no pegado, se tir6 bruscamente de la cinta con un angulo
comprendido entre 45° y 90° (ASTM D-3359). En ambos casos se observé una buena
adherencia del recubrimiento sobre los distintos sustratos, sin desprendimiento del mismo

(ASTM D-3359).

Mediante un microscopio electronico de barrido (SEM), marca Philips 505 se pudieron
medir los espesores de los recubrimientos de SiC en ambos sustratos resultando mucho
menor el espesor cuando el sustrato se trata del acero AISI 316.

Luego, mediante espectroscopia de dispersion de energia de rayos X (EDS), se obtuvo
informacioén sobre la composicion quimica de la muestra.

Al realizar un analisis de EDS en combinacion con la SEM, se genera un espectro de rayos
X caracteristico de los elementos presentes en la muestra. La EDS funciona mediante la
deteccion y medicion de la energia de los rayos X emitidos por la muestra cuando es
bombardeada con un haz de electrones de alta energia en el SEM.

El espectro de EDS proporciona informacion sobre los elementos quimicos presentes
en la muestra y su intensidad relativa. Cada elemento quimico tiene lineas de emision
de rayos X caracteristicas correspondientes a las transiciones electronicas dentro de los
atomos. Estas lineas de emision de rayos X se detectan y se convierten en un espectro
que muestra picos de energia correspondientes a los diferentes elementos presentes en la
muestra (Montoya, 2009).

Fig.4. Vista del portamuestra del reactor PECVD en funcionamiento
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4.34microns

SIC-75'-CC-Mg 15.0kV x1000 10pm —

Fig.5. Espesor del recubrimiento de SiC sobre el sustrato de MgAZ31

SIC-75'-CC-ACERO 15.0kV x1000 10pm r—

Fig.6. Espesor del recubrimiento de SiC sobre el sustrato de AISI 316

Label A: SIC-75"-CC-Mg

Si
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Fig. 7. Espectro de la muestra recubierta sobre sustrato de MgAZ31
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Label A: SIC-75'-CC-ACERO

Si
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Fig 8. Espectro de la muestra recubierta sobre sustrato de AISI 316

1Depésito de SiC sobre acero inoxidable Thu Jul 13 08:05:03 2023 (GMT-03:00)

=
@
]
]

Absorbance

| Depésito de SiC sobre MgAZ31 Thu Jul 13 08:10:30 2023 (GMT-03:00)

o
2
982,17

Absorbance

a0 3500 T a0 00 T 000 0 s e s00
(cm-1)

Fig. 9. Espectros de los depositos de SiC sobre ambos sustratos

Por dltimo, mediante Analisis por Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier
(FTIR)

Se realizo la caracterizacion de depositos de SiC (carburo de silicio) sobre ambas muestras.

Los espectros de las muestras fueron obtenidos empleando un Espectrémetro Infrarrojo
por Transformada de Fourier (FTIR) Thermo Nicolet iS5, empleando un accesorio de
Reflactancia Total Atenuada (ATR) de diamante, regioén espectral ajustada en el rango de
4000 — 400 cm™!, namero de scans 32 y resoluciéon 4 em™, tomando aire como background
(Kaneko, 2005).

El espectro infrarrojo entre 4000 y 400 cm™ del film de SiC depositado sobre una
lamina de Mg (MgAZ31) presenta varias bandas de absorcion, que incluyen: banda de
estiramiento (stretching) Si-C (s) a aprox. 770-800 cm™!, banda de oscilacién (wagging) C-H
(w) en (CH2)-Siy (CH3)-Si entre 980 y 1000 cm.

Como la unién Si-C es altamente activa al IR, se confirma la presencia de Si-C en los
films depositados por la presencia de la banda a 800 cm™.

Se aprecian, ademas, con muy baja intensidad, una sefial de baja intensidad a 1230
cm’! correspondiente a torsion (Bending) de Si-CH3, una banda a aprox. 2300 cm™ que
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se corresponde con estiramiento Si-C y otra banda a 2917 — 2852 cm™ asignadas a
estiramientos C-H en (CH2)-Si y (CH3)-Si. La banda a 490 sugiere la formacién de St
nanocristalino (518 cm™) o bien Si amorfo (480 cm™). Uniones Si-Si y C-C no pueden ser
detectadas en espectros FTTR.

El espectro infrarrojo del film de SiC depositado sobre acero inoxidable presenta dos
bandas caracteristicas a 982 y 786 cm™ que pueden atribuirse a bandas de estiramiento
(stretching) Si-C. (s) a aprox. 770-800 cm™ y banda de oscilacion (wagging) C-H (w) en (CH2)-
Siy (CH3)-Si entre 980 y 1000 cm™. Ambas bandas se encuentran desplazadas respecto
a las observadas en el film depositado sobre MgAZ31 (Jonas, 1995).

Resultados y Conclusiones

Aunque ambos recubrimientos mostraron una excelente adherencia y no se observaron
chispas ni alteraciones durante el proceso de deposicion, se determiné a través de SEM
que el espesor del recubrimiento aplicado sobre el sustrato de magnesio fue de 4,34 pm,
mientras que el espesor del recubrimiento depositado sobre el acero AISI 316 fue de 1,84
pm.

Esta diferencia en el espesor se debe a la conductividad del material base. E1 MgAZ31
tiene una conductividad 10 veces mayor que la del AISI 316. Como resultado, el MgAZ31
atrae una mayor cantidad de especies 1onizadas, lo que resulta en un mayor espesor del
recubrimiento depositado.

Al analizar los espectros obtenidos, se observd que en el espectro del magnesio se
encontraban presentes silicio, oxigeno y carbono y no se detect6 el material base (Figura
7). En cambio, en el espectro del acero (Figura 8), ademas de identificar el recubrimiento,
también se pudieron identificar los componentes del material base (Fe-Cr-Ni), debido
al escaso espesor obtenido y que no alcanza para apantallar totalmente al sustrato. El
analisis mediante I'TIR (Figura 9) confirma que el depésito es SiC.

Es importante destacar que estos resultados indican las especies quimicas presentes
y el espesor de los recubrimientos en los sustratos especificos utilizados en el estudio.
Estos hallazgos proporcionan informacién relevante sobre las caracteristicas de los
recubrimientos y su interacciéon con los materiales base.
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