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Resumen y Abstract IX 

 

Resumen 

Por medio de pulverización catódica en atmósfera reactiva se depositaron películas 

nanoestructuradas, cristalinas y sin nitruros de cromo, sobre sustratos de acero utilizando un 

blanco del acero austenítico UNS S31603. Estas presentaron estructura ferrítica, austenítica, 

dúplex (ferrita + austenita) o nitruro MN (M: metal), dependiendo de los parámetros de 

operación del reactor y del flujo de N2. La concentración de nitrógeno varió desde cero (Ar 

1,2 sccm) hasta cerca de 50 %-at (Ar 1,2 sccm + N 2 11,2 sccm). La dureza de las películas 

estuvo entre 8 ʂ  13 GPa, mientras la dureza del blanco fue 2  ʂ3 GPa. El carácter dúctil  ʂ

frágil de las películas varió, desde ductilidad muy elevada hasta comportamiento frágil ante 

cargas de indentación. De forma similar, se obtuvieron películas con elevada adherencia y baja 

cohesión al sustrato. Este trabajo propone un análisis para explicar la dependencia entre los 

parámetros de operación del reactor, la estructura, las propiedades mecánicas y las adherencias 

observadas. 

 

 

 

Palabras clave: adherencia, ensayo de rayado, nitrógeno en aceros, nitruro MN, película de 

acero inoxidable, pulverización catódica reactiva, nanodureza. 
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Abstract 

Stainless Steel (SS) crystalline films, with no chromium nitride formation, were deposited on 

SS substrates by reactive sputtering, using a UNS S31603 target. Films obtained showed 

different structures, namely ferrite, austenite, duplex (ferrite + austenite) and MN nitride, 

according to both operational reactor parameters and N2 flow rate. Nitrogen uptake in film 

varied between N-lean films (Ar 1,2 sccm) up to near 50 %-at N (Ar 1,2 sccm +  N2 11,2 

sccm). Films hardness varied 8-13 GPa, while target hardness was around 2 ʂ  3 GPa. Film 

ductile vs fragile character varied from very high ductile films, up to films with fragile 

performance films under contact indentation loads. In a similar manner, film-substrate 

adherence varied from extremely high up to films with cohesive failure, in both micro-

indentation and scratch test. In this research, a depth analysis of sputtering parameters, film 

structure, and film tribomechanical performance is presented. 

 

 

 

Keywords: adherence, MN nitride, Nano hardness, nitrogen in steels, scratch test, stainless 

steel film, reactive sputtering. 
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Introducción 

La producción de películas protectoras sobre diferentes sustratos permite la fabricación de 

componentes que en su región superficial presentan elevado desempeño ante solicitaciones que 

el material volumétrico no tiene la capacidad de soportar sin presentar falla catastrófica. 

 

En particular, los aceros inoxidables austeníticos son recubiertos con películas protectoras al 

desgaste o al rayado, puesto que el acero inoxidable austenítico volumétrico (en estado 

recocido) presenta bajo desempeño ante esas condiciones. Es común proteger aceros 

inoxidables austeníticos con recubrimientos cerámicos duros (por ejemplo, TiN, CrN, ZrN, 

entre otros). Aunque la capacidad de soportar solicitaciones de rayado o desgaste de estos 

recubrimientos duros es notablemente superior a la del acero inoxidable, los aceros protegidos 

con dichos recubrimientos cerámicos suelen presentar fallas prematuras por causa de la 

inadecuada adherencia película ʂ sustrato, el elevado carácter frágil del recubrimiento, la baja 

capacidad de soportar cargas de contacto (especialmente si son cargas súbitas), entre otros. 

 

En este trabajo se estudió el comportamiento mecánico (ante cargas de contacto en ensayos 

de indentación) y la adherencia película ʂ sustrato (bajo condiciones de carga cuasiestáticas 

en los ensayos de indentación y carga de rayado) de películas de acero inoxidable obtenidas 

por la técnica pulverización catódica, sobre sustratos de acero inoxidable (el material de blanco 

y sustrato tuvieron idéntica composición química). Ambos película y sustrato, presentan 

propiedades mecánicas diferentes entre sí, como consecuencia de las variaciones en la 

microestructura [1] [ʂ3] y mientras las películas presentan estructura esencialmente 

nanométrica, el acero volumétrico (en estado recocido) presenta estructura esencialmente 

micrométrica. El recubrimiento de metales con películas de acero inoxidable busca proteger 

ante corrosión [4], [5] y rayado [6], [7]. Estos recubrimientos no presentan características 

antidesgaste como la presentan películas de CrN [8]. El mismo acero austenítico puede ver su 

resistencia a la corrosión aumentada si es revestido por pulverización catódica, con películas 

de similar composición química, como resultado del carácter nanométrico de la estructura del 

recubrimiento [9]. 

 

En 1970 Dahlgren [10] observo que la estructura cristalina de las películas obtenidas por 

pulverización catódica, puede ser similar o diferir significativamente de la estructura del 

material del blanco, a partir del trabajo de Dahlgren diferentes autores han explorado los usos 

de este tipo de películas tanto para producción de recubrimientos protectores como para la 
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obtención de intercapas. Los potenciales usos (reportados) para este tipo de películas abarcan 

diferentes áreas tecnológicas por sus propiedades magnéticas [11], [12], eléctricas [13], [14], 

de resistencia a la corrosión [4], [5], [15] , de biocompatibilidad [16], reflectivas [17] [ʂ19] y de 

resistencia al desgaste [2], [3], [9], [20] [ʂ23]. Para el autor de este trabajo, estas películas 

presentan potenciales usos no reportados en, capas de adherencia para el depósito de películas 

cerámicas duras sobre aceros, capas antioxidación en recubrimientos multicapa, depósito de 

superficies reflectoras (para la fabricación de espejos) sobre sustratos dúctiles o elásticos, 

recubrimientos decorativos de polímeros de uso general y cerámicas arquitectónicas, bisutería 

y colectores de calor para la industria de la energía solar. 

 

La protección de metales con recubrimientos cerámicos duros, producidos mediante 

pulverización catódica en general, requieren el uso de blancos de elevado costo (como Ti, Zr, 

Cr, entre otros). Por otro lado, los blancos de acero inoxidable se pueden producir a una 

fracción de dichos valores (1% del costo) utilizando corte por oxiacetileno para conformarlos 

a partir de láminas de acero comercial. 

 

El proceso de recubrimiento de diferentes sustratos con películas de acero inoxidable tiene 

también potencial aplicación (no reportada) para la sustitución del cromado y niquelado (que 

son altamente contaminantes y presentan deficiencias en la adherencia al sustrato) en la 

producción industrial. 

 

Aunque las películas de acero inoxidable obtenidas por pulverización catódica se estudian desde 

hace cincuenta años y el número de reportes en la literatura sobre sus aplicaciones crece año 

tras año, no hay un estudio amplio que permita relacionar las propiedades mecánicas de este 

tipo de películas con su estructura y a su vez permita relacionar las estructuras observadas en 

estas películas con los parámetros de proceso. En particular ni el carácter dúctil ʂ  frágil ni la 

adherencia a los sustratos han sido estudiados. En este trabajo se observó que, bajo 

condiciones de proceso muy específicas, es posible obtener películas con niveles elevados de 

ductilidad no reportados en la literatura para ningún tipo de recubrimiento obtenido por 

pulverización catódica (se obtuvieron películas con espesores del orden de magnitud de 1 µm 

que luego de ser sometidas a ensayos de macroindentación con carga de 150 kgf se deformaron 

en el orden de magnitud de 1 mm, presentando nula formación de grietas), también se observó 

que al cambiar las condiciones de operación del reactor, alejándose de las ya referidas, es 

posible perder el carácter dúctil mencionado y llegar a películas con comportamiento frágil 

similar al exhibido por nitruros duros. Otro aspecto no abordado en la literatura y que fue 

posible abordar en este trabajo (basándose en los resultados experimentales obtenidos), fue la 

jerarquía en la estabilidad de las fases obtenibles, entre los que se resalta la obtención del 

nitruro MN (donde M representa metal) de carácter dieléctrico o la producción de estructuras 

tipo dúplex (ferrita + austenita). 

 

Este trabajo busco la optimización de las condiciones de proceso (potencia aplicada al blanco, 

voltaje bias y composición de la atmósfera gaseosa) para la producción de películas 

nanoestructuradas de acero inoxidable UNS S31603 depositadas sobre sustratos del mismo 
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acero, empleando la técnica de pulverización catódica, encaminados a la obtención de 

materiales inoxidables con elevado desempeño en ensayos tribológicos y mecánicos. 

 

Este texto presenta a continuación una descripción detallada de los objetivos establecidos, 

luego se reportan los principales conceptos científicos y técnicos para abordar adecuadamente 

la lectura del texto (a modo de revisión bibliográfica). Más adelante se presentan los métodos 

experimentales para la obtención de las películas por pulverización catódica y para su 

caracterización de composición química, morfología, estructura cristalina, desempeño 

mecánico ante ensayos de indentación y adherencia ante ensayos de macroindentación y 

rayado. Se presentan luego en dos capítulos separados, los resultados y sus análisis. Finalmente 

se encuentran las conclusiones que los resultados permitieron establecer. 

 

 

 





 

Objetivos 

Objetivo General 

Optimizar las condiciones de depósito (potencia aplicada al blanco, voltaje bias y composición 

de la atmósfera gaseosa) para la producción de películas nanoestructuradas de acero inoxidable 

(UNS S31603) depositadas sobre sustratos del mismo acero, empleando la técnica de 

pulverización catódica magnetrón, encaminados a la obtención de materiales inoxidables con 

elevado desempeño en ensayos tribológicos y mecánicos. 

Objetivos Específicos 

1. Producir películas nanoestructuradas de acero inoxidable (UNS S31603), con variados 

contenidos de nitrógeno y libres de precipitación de nitruros de cromo, sobre sustratos del 

mismo tipo de acero, empleando la técnica de pulverización catódica magnetrón. 

 

2. Realizar la caracterización de las películas obtenidas respecto a: composición química, 

estructura cristalina y subestructura de los cristalitos, morfología de las superficies, 

morfología de los agregados de cristalitos, adherencia película-sustrato, comportamiento 

elastoplástico durante ensayos de nanoindentación. 

 

3. Evaluar la capacidad de soportar carga del conjunto película-substrato en ensayos de micro 

y macro indentación. 

 

4. Desarrollar un modelo de análisis para interpretar la relación existente entre parámetros 

de depósito, estructuras obtenidas y desempeño de las películas. 

 

5. Determinar las condiciones óptimas de depósito para las películas en desarrollo, de acuerdo 

con las diversas potenciales aplicaciones de los materiales en desarrollo. 

 



 

 

 

1. Revisión bibliográfica 

1.1 Acero inoxidable 

El término ᶺacero inoxidableᶻ abarca un amplio grupo de aleaciones de hierro con elevada 

resistencia a la corrosión y contenidos de cromo superiores al 10,5 %-masa. Algunas de estas 

aleaciones pueden presentar un desempeño sobresaliente relacionado a la resistencia al desgaste, 

resistencia a la deformación por fluencia (o creep en inglés), resistencia al impacto y una elevada 

relación resistencia/peso [15]. En general, estas aleaciones permiten la obtención de piezas con 

acabados lisos y apariencia lustrosa. 

 

En la superficie de estos aceros y por acción del oxígeno, se forma una capa rica en óxidos de 

cromo (espesor aproximado de 130 Å), llamada capa pasiva, la cual está altamente adherida al 

metal y le confiere a este su elevada resistencia a la corrosión. Cuando dicha capa es destruida 

o removida por acción mecánica o química, se restaura espontáneamente, aunque el material 

se encuentre en una atmósfera de bajo oxígeno. 

 

Además del cromo, como principal elemento de aleación, los aceros inoxidables son 

comúnmente aleados con proporciones variables de Ni, Mo, Si, Cu, Ti, Nb, V, W , C o N. 

 

Actualmente existen más de sesenta especificaciones de aceros inoxidables en diferentes normas 

alrededor del mundo. Sin embargo, se acostumbra a clasificarlos en cinco grupos de acuerdo a 

su microestructura: austeníticos, ferríticos, martensíticos, dúplex y endurecibles por 

precipitación. En la Tabla 1-1 se presenta una descripción comparativa de las principales 

propiedades de los grupos de acero inoxidable mencionados antes, según su microestructura. 

 

Tabla 1-1: Comparación cualitativa de las principales propiedades de los cinco grupos de aceros 

inoxidables (según su microestructura), tomada de [24]. 

 

Grupo 

Propiedades 
Austenítico Dúplex Ferrítico Martensítico 

Endurecidos 

por 

precipitación 

Ferromagnetismo No Si Si Si Si 
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Endurecimiento 

por deformación 
Muy elevada Media Media Media Media 

Resistencia a la 

corrosión 
Elevada Muy elevada Media Media Media 

Endurecible 

Endurecimiento 

por 

deformación 

No No 
Por t emple y 

revenido 

Endurecimiento 

por 

envejecimiento 

Ductilidad Muy elevada Media Media Baja Media 

Resistencia a 

altas 

temperaturas 

Muy elevada Baja Elevada Baja Baja 

Resistencia a 

bajas 

temperaturas 

Muy elevada Media Baja Baja Baja 

Soldabilidad Muy elevada Elevada Baja Baja Elevada 

NOTA:  Se reportan las propiedades de manera muy general, para fines comparativos. Estas pueden variar 

considerablemente de acuerdo al estado termomecánico de la aleación. 

1.2 Aceros inoxidables aleados con nitrógeno 

Los aceros inoxidables se alean con nitrógeno buscando mejorar la resistencia a la corrosión 

(por picadura, sobre tensión e intergranular) [25] [ʂ28], la resistencia al desgaste (erosión, 

cavitación y deslizamientos) [29], [30] la resistencia mecánica (a tracción, deformación por 

fluencia y fatiga) [31] [ʂ33], así como las propiedades magnéticas (susceptibilidad magnética). 

 

Recientemente se designó una familia de aceros inoxidables aleados con nitrógeno como ᶺaceros 

inoxidables con alto contenido de nitrógenoᶻ (High Nitrogen Stainless Steels ɵ HNSS en inglés), 

sin embargo, no se dispone de criterios ampliamente aceptados que permitan clasificar los 

aceros inoxidables entre convencionales o con alto contenido de nitrógeno. En una primera 

aproximación se podrían diferenciar los aceros inoxidables con alto contenido de nitrógeno de 

los convencionales, como aquellos en los cuales el nitrógeno está presente como elemento de 

aleación y no como elemento residual. Para intentar reducir la incertidumbre de una clasificación 

tan genérica, diferentes autores han propuesto valores para el contenido de nitrógeno límite, 

sobre el cual el acero se puede considerar como uno con alto contenido de nitrógeno. 

 

Speidel [34] propuso que aceros austeníticos con contenidos de nitrógeno mayores que            

0,4 %-masa, aceros ferríticos 0,02 %-masa, aceros martensíticos y dúplex 0,08 %-masa, pueden 

ser considerados como aceros con alto contenido de nitrógeno. Gavriljuk y Berns [35] 

propusieron definir este límite de contenido en torno al 0,1 %-masa para aceros resistentes a 

fluencia, 0,9 %-masa para aceros inoxidables austeníticos y 2 %-masa para aceros de 

herramientas. Por otro lado Feichtinger y Zheng [36] definieron que el límite de contenido fuera 

igual al límite de solubilidad del nitrógeno en acero a 1600 °C o en la temperatura de solidus, 
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bajo una (1) atmósfera (atm) de presión parcial de nitrógeno gaseoso. Finalmente, Paton et al 

[37] en un enfoque similar propusieron como límite para el alto contenido de nitrógeno, el límite 

de solubilidad del nitrógeno en el acero líquido. 

 

Según la recopilación realizada por Mudali y Raj [38] el primer trabajo sobre el efecto de la 

adición de nitrógeno al acero inoxidable fue realizado por Andrew en 1912, quien reporto un 

marcado efecto en las propiedades mecánicas y la cualidad de este para estabilizar la fase 

austenita. El primer informe sobre el incremento de la resistencia a la corrosión mediante 

aleación con nitrógeno fue el realizado por Uhlig en 1942. 

 

En la década de 1960 se produjeron los primeros aceros comerciales con alto contenido en 

nitrógeno y fueron los denominados Nitronic 40 (marca registrada ARMCO), similar a un acero 

UNS S31726 (AISI 317LMN, con 0,18 %-masa de N) [38]. En nuestros días hay gran variedad 

de aceros con alto contenido en nitrógeno, la mayoría de ellos designados por AISI en los grados 

200 y 300 [39]. En la Tabla 1-2 se presentan algunos aceros aleados con nitrógeno comerciales 

producidos en las últimas décadas. 

 

Tabla 1-2: Composición química de algunos aceros inoxidables con alto contenido de nitrógeno 

(porcentaje en masa). Adaptada de [38]. 

 

Aleación UNS Cr Ni Mo Mn N Otros Fabricante 

P 900  19 0,42 0,07 19,06 0,57  VSG, Essen 

Nicrofer 3033 R20033 33 30 1,45 0,74 0,38  Krupp VDM 

Nicrofer 5821 2.4700 20 58 20 0,16 0,09  Krupp VDM 

Gronidur 30  15,5  1,02  0,38 Si, C VSG, Essen 

Nitronic 40 S21600 20 7  9 0,15  Armco 

Cronifer 1925 N08926 20 25 6,2  0,2  Krupp VDM 

Cromanite 1.3840 19   10 0,5  Columbus & 

Nitrofer AG 

Nitrinox  24  0  ʂ4 20 
< 

1,20 
Nb, V, Ti  Nitrofer AG 

Amagnit 3947 1.3947 23 17 3 6 0,4 Nb KTN, Thyssen 

934 LN  20 15 4,5 10 0,4  Avesta 

Safurex  29 6,6 2,2  0,4  Sandvik 

AL-6NX N08367 20 24 6,3  0,22  Allegheny 

Ludlum 

DP3 S31260 25 7 3  0,15 W Sumitomo 

Ferralium 255 S32550 25 6 3  0,15 Cu Langley 

654 SMO S32654 24 22 7,3 3 0,5  Avesta 
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1.3 Producción de aceros inoxidables aleados con nitrógeno 

Como se mencionó antes, la adición de nitrógeno al acero puede potencialmente inducir una 

mejora en varias de sus propiedades mecánicas y anticorrosivas, razones por las cuales se buscó 

su producción de forma industrial. Sin embargo, la producción de estos aceros por métodos 

tradicionales que involucran procesos de fusión y solidificación, se ve obstaculizada por la baja 

solubilidad del nitrógeno en el acero líquido y la ferrita delta, además de su naturaleza volátil. 

Impedimentos que se vieron reflejados en los primeros años de la producción comercial a gran 

escala, en los cuales los principales problemas tecnológicos para su producción consistieron en 

(i) la imposibilidad de añadir al acero líquido un elemento de aleación que se encontrara en 

estado gaseoso y (II) evitar la desorción del nitrógeno durante la solidificación del acero (así 

como la formación de poros al interior del acero solidificado). 

 

Aunque la adición de nitrógeno al acero líquido puede ser realizada mediante nitrógeno gaseoso 

o por materiales que contengan aleaciones de nitrógeno [40], [41], algunos trabajos recopilados 

por Balachandran [42] indican que la adición de nitrógeno por vía gaseosa es más viable, debido 

a que el uso de materiales con aleaciones de nitrógeno requiere procesos adicionales, lo que 

incrementa el costo de producción. 

 

En la producción de aceros adicionando nitrógeno gaseoso, la dificultad para mantener este 

nitrógeno disuelto en el acero durante la fusión y solidificación proviene de la elevada tendencia 

del nitrógeno a formar moléculas gaseosas, lo que conduce a la formación de poros en el acero 

o la desorción del nitrógeno, desde el acero hacia la atmósfera circundante. La formación de 

poros (por causa de la formación de burbujas de nitrógeno) se produce cuando la presión de 

vapor PV (PV es la presión parcial de nitrógeno correspondiente al límite de solubilidad de 

nitrógeno para el equilibrio gas-metal), es mayor que la suma de la presión en la atmósfera 

gaseosa PA y la presión ferrostática ejercida por el baño de líquido PL, sumada a la presión 

ejercida por la tensión superficial sobre la burbuja de nucleación (2˺/r): 

 

 ὖ ὖ ὖ
ς„

ὶ
 1-1 

 

donde ˺ es la tensión superficial y r el crítico para la nucleación de una burbuja de nitrógeno. 

 

Una técnica para la producción de aceros inoxidables con alto contenido de nitrógeno, 

empleando procesos de fusión y solidificación, consiste en controlar el límite de solubilidad del 

nitrógeno respecto al equilibrio gas-metal, mediante la adición de elementos de aleación (V, 

Nb, Cr, Ta, Al, Mn, Mo  y Ti) para reducir la presión de vapor del nitrógeno y así incrementar 

su solubilidad a elevadas temperaturas [43]. Sin embargo, este método solamente es adecuado 

para una pequeña familia de aleaciones con altos niveles de Cr y Mn y bajos niveles de N. Otra 

técnica de producción consiste en fundir la aleación en atmósferas de presión elevada (PA 

elevada), esta es la más empleada actualmente. En ambas técnicas de producción, la adición 

de elementos que incrementan la tensión superficial como S y O (que aumentan la tendencia a 
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la formación de sulfuros y óxidos), se emplea para impedir la desorción del nitrógeno gaseoso, 

desde la aleación hacia la atmósfera. 

 

Cuando en el proceso de solidificación se presenta la formación de ferrita delta, en lugar de la 

austenita, puede ocurrir la formación de burbujas de nitrógeno en la interfase entre la ferrita 

dendrítica y el metal líquido [44], especialmente por la segregación del nitrógeno en esta 

interfase, de acuerdo con la ecuación 1-1, cabe resaltar, que estas burbujas se convertirán en 

poros en el material solidificado. En esos casos, se requiere la aplicación adicional de elevadas 

presiones durante la solidificación de la aleación. 

 

Las técnicas de producción de aceros inoxidables con alto contenido en nitrógeno, que 

involucran procesos de fusión y solidificación de metal son: 

 

1. Fusión en hornos de inducción. 

2. Fusión en hornos eléctricos. 

3. Fusión en atmósferas gaseosas de alta presión. 

4. Atomización de un flujo de líquido empleando nitrógeno gaseoso. 

5. Refusión bajo escoria electroconductora a alta presión. 

6. Fusión por arco de plasma. 

7. Fusión bajo escoria en arco eléctrico. 

 

Todas estas técnicas, a excepción de la refusión bajo escoria electroconductora a alta presión, 

implican la adición de nitrógeno al acero durante el proceso. La técnica de refusión bajo escoria 

electroconductora a alta presión, aprovecha esta presión existente en la cámara, para mantener 

el nitrógeno en el baño líquido solamente y no para introducirlo. En esta técnica, la adición de 

nitrógeno se realiza mediante el uso de escorias ricas en este, que se funden en un sistema a 

elevada presión. 

 

Otro conjunto de técnicas para la producción de aceros con alto contenido en nitrógeno, 

prescinde de las etapas de fusión y solidificación, por medio de la adición de nitrógeno en estado 

sólido. Esto gracias a la elevada solubilidad de este elemento en la austenita (el límite de 

solubilidad del nitrógeno en la austenita para condiciones de equilibrio es del orden de 1 %-

masa) y a la lenta cinética de formación de nitruros en estado sólido (que varía en función de 

la temperatura de proceso). Estas técnicas consisten en exponer piezas macizas de acero o de 

materiales particulados o porosos a atmósferas ricas en nitrógeno a elevada temperatura. En el 

caso de emplear metalurgia de polvos, se mezclan, polvos de alto contenido en nitrógeno con 

polvos de acero inoxidable comercial, en molinos de alta energía. 

 

También se pueden emplear tratamientos termoquímicos sobre piezas de acero, esto consiste 

en el enriquecimiento superficial con nitrógeno en atmósferas ricas de este, proceso denominado 

nitruración gaseosa, esta puede realizarse a elevada temperatura (alrededor de 1000 °C) o baja 

temperatura (alrededor de 500 °C). En la nitruración gaseosa a elevada temperatura, se 

emplean temperaturas de tratamiento entre 1000 y 1200 °C, para aceros inoxidables 
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convencionales (austenítico, ferrítico-austenítico, martensítico y martensítico-ferrítico). Con 

este proceso se pueden obtener piezas con capas de alto contenido de nitrógeno (con espesores 

entre 1 y 2 mm) y elevadas tensiones residuales de compresión, estas tensiones pueden 

potencialmente facilitar la obtención de elevadas propiedades mecánicas [29], [45], [46]. 

Generalmente, la capa nitrurada está libre de precipitados, pero para elevadas presiones 

parciales de nitrógeno o temperaturas de nitruración cercanas a 1000 °C pueden producirse 

precipitados de nitruros de tipo MN o M2N [47], estos precipitados deben evitarse [48], [49] 

pues limitan la mejora en la resistencia a la corrosión que la adición de nitrógeno puede 

potencialmente generar. 

 

Existe un amplio conocimiento sobre las propiedades relacionadas con la estructura del acero 

inoxidable aleado con carbono y dado que ambos carbono y nitrógeno son elementos 

intersticiales en la estructura cristalina de aceros libres de precipitados (carburos o nitruros) es 

posible analizar el efecto de la sustitución de carbono a nitrógeno como estrategia para estudiar 

la relación estructura-propiedades en aceros inoxidables con altos contenidos de nitrógeno. 

 

Las diferencias en el comportamiento mecánico y químico presentadas por aceros inoxidables 

aleados con carbono y nitrógeno están relacionadas principalmente con las diferencias en la 

configuración electrónica, la distribución y movilidad de las dislocaciones, la distribución de 

estos elementos en la solución sólida (como en el caso de presentar ordenamiento de corto 

alcance) y la distorsión de la red cristalina [50]. En trabajos desarrollados por Berns y Gavriluk 

[50], [51] se observó que la sustitución parcial o total de carbono por nitrógeno en aceros 

austeníticos y martensíticos, promueve no solo un ordenamiento de corto alcance de los átomos 

(tanto en especies intersticiales como sustitucionales), sino también aumenta el carácter 

metálico de los enlaces atómicos, aumenta la tendencia de las dislocaciones para formar 

defectos planos y aumenta la distorsión de la red cristalina. 

 

El ordenamiento atómico de corto alcance generado por la adición de nitrógeno a los aceros 

inoxidables favorece también una distribución plana de dislocaciones. Al comparar la energía 

requerida para el deslizamiento de dislocaciones entre dos soluciones sólidas, una ordenada y 

otra desordenada, se encuentra que para esta última, se requiere una cantidad adicional de 

energía para desconfigurar el ordenamiento atómico en la vecindad del plano de deslizamiento 

y por esta razón el deslizamiento se ve favorecido en el primer plano activado (deslizamiento 

planar) [52] en lugar de activarse en múltiples planos. Esta configuración planar de las 

dislocaciones aumenta considerablemente la resistencia a la deformación por fluencia y la 

resistencia a la fatiga de los aceros con altos contenidos de nitrógeno [53]. El deslizamiento 

plano también aumenta la tendencia del material a presentar un comportamiento frágil y esto 

ocurre en aceros inoxidables austeníticos con contenidos de nitrógeno mayores a 1 %-masa y 

temperaturas de servicio muy bajas. 

 

Se ha observado la existencia de un límite en el contenido de nitrógeno, sobre el cual se revierte 

su efecto benéfico en la ductilidad y tenacidad [54] [ʂ57]. Esta concentración limite (cercana al 

0,5 %-masa [54]) depende principalmente de la composición del acero, en particular del 



8 Obtención y caracterización de películas nanoestructuradas de austenita expandida 

 

contenido de Ni, Co y Mn. Y relaciona la disminución en la concentración de electrones libres 

con el aumento del contenido de nitrógeno. Contenidos de nitrógeno mayores a este valor límite 

llevan al surgimiento de una temperatura de transición dúctil-frágil, para concentraciones 

superiores a 1,2 %-masa de nitrógeno y temperaturas alrededor de 0 °C [55]. 

 

Para las aleaciones de Fe-Cr-C, Fe-Cr-N y Fe-Cr-C-N, los átomos de carbono y de nitrógeno 

pueden ocupar los sitios intersticiales octaédricos de la red cristalina. En la Figura 1-1 se 

presentan los radios máximos de las esferas que se pueden introducir en los intersticios 

octaédricos y tetraédricos sin generar distorsión de la red cristalina para el hierro, tanto para 

la fase ferrita, que tiene estructura cristalina cúbica centrada en el cuerpo (body centered cubic 

 ɵ BCC) como para la fase austenita, con estructura cristalina cúbica centrada en las caras 

(face centered cubic  ʂ FCC). Para la austenita (FCC) los átomos intersticiales ocupan 

preferencialmente los espacios octaédricos, ya que estos espacios son mayores que los 

tetraédricos. Para la ferrita (BCC) los átomos intersticiales también ocupan los espacios 

octaédricos, aunque para esta estructura cristalina estos intersticios son más pequeños que los 

tetraédricos, se presenta esta distribución debido a la tensión generada por un átomo ubicado 

en los espacios intersticiales de la estructura octaédrica de la ferrita, esta tensión disminuye al 

desplazarse los dos átomos más cercanos, mientras que si átomo se ubicara en los espacios 

intersticiales tetraédricos implicaría el movimiento de cuatro átomos en direcciones que pueden 

causar un solapamiento significativo de las nubes de electrones [58]. 

 

Figura 1-1: Sitios intersticiales octaédricos (i) y tetraédricos (iᶷ): (a) estructura FCC, (b) 

estructura BCC, (c) tamaño de los espacios octaédricos (r6) y tetraédricos (r4) para hierro. 

Adaptada de [50]. 

 
 

Aunque el radio atómico del carbono es mayor que el de nitrógeno, rC > r N, la distorsión de la 

red cristalina debida a la adición de nitrógeno en solución sólida es mayor que en la adición de 

carbono [50], como se muestra en la Tabla 1-3. 
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Tabla 1-3: Cambio relativo en el parámetro de red (a) de hierro FCC producido por la adición 

de nitrógeno y carbono determinado mediante ρππϽЎÁÁϳ Ͻ# Ϸ %-atómico (%-at) . 

Adaptada de [50]. 

 

Aleación 
(a) Nitrógeno 

[nm] 

(a) Carbono 

[nm] 

Fe 0,224 0,210 

Feʂ 18Crʂ 10Ni 0,240 0,218 

Feʂ 25Crʂ 18Ni 0,214  ʂ

Feʂ 25Crʂ 28Niʂ 2Mo 0,211  ʂ

1.4 Austenita expandida 

De manera general, los aceros inoxidables austeníticos presentan elevada resistencia a la 

corrosión y elevada ductilidad, unidas a una moderada resistencia mecánica. Esto se opone a 

las propiedades típicas de los aceros inoxidables martensíticos, los cuales, generalmente 

presentan elevada dureza y resistencia al desgaste junto con baja tenacidad y resistencia a la 

corrosión. Adicionalmente, los aceros que típicamente presentan muy elevada resistencia al 

desgaste, como el caso de aceros para herramientas, entre otros, carecen de adecuada 

resistencia a la corrosión. Este panorama general pone en evidencia la dificultad presente para 

desarrollar materiales que sean resistentes al desgaste en medios corrosivos, como los 

encontrados en ambientes marinos o las industrias química, petroquímica, papelera, agrícola y 

de alimentos. 

 

Para mejorar el desempeño de los aceros austeníticos en términos tribológicos, se han realizado 

procesos de modificación superficial vía carburización o nitruración, nitruración iónica o 

implantación iónica [45], [59], [60]. Estos tratamientos deben realizarse en condiciones de 

proceso que inhiban la formación de carburos o nitruros, es decir estos procesos deben permitir 

ᶺinsertarᶻ los átomos de C o N de forma intersticial produciendo una solución sólida [61], [62]. 

Otra opción para la modificación superficial consiste en transformar la subestructura superficial 

con el objetivo de dotarla de características nanométricas, empleando procesos sucesivos de 

deformación [63] o mediante el depósito de películas desde la fase vapor (abordada más 

adelante). Estas técnicas de proceso se han venido empleando para producir fases 

nanoestructuradas, tanto libres de nitrógeno como con elevados contenidos de este. 

 

Cuando el tratamiento termoquímico superficial conduce a la formación de nitruros, como 

ocurre en los procesos de nitruración convencionales [64] el aumento significativo en la dureza 

está inevitablemente asociado con la disminución en la resistencia a la corrosión y la tenacidad. 

 

Una técnica desarrollada para mitigar este comportamiento, es la nitruración por plasma a bajas 

temperaturas (entre 300 °C y 400 °C), proceso que potencialmente puede llevar a la formación 

de una capa micrométrica compuesta por una fase austenítica con elevado contenido de 
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nitrógeno (generalmente entre 6 y 12 %-masa) sin la precipitación de nitruros. Esta capa, 

aunque de baja tenacidad, exhibe una muy elevada dureza (mayor a 10 GPa) [65] y una 

resistencia a la corrosión mayor que la del material sin tratar. La estructura y subestructura de 

esta capa son similares o idénticas, a un material convencional tratado, es decir, poseen 

características generales de materiales con estructura micrométrica [66].  

 

Esta fase austenítica con elevado contenido de nitrógeno (supersaturada), ha sido denominada 

fase ᶺSᶻ [67], ᶺaustenita expandidaᶻ [68] o fase ˪ N [43]. El nombre austenita expandida surge 

de la elevada distorsión del tamaño de la celda cristalina, como consecuencia de la presencia 

de átomos intersticiales (C o N), en comparación con el material libre de átomos intersticiales 

[60]. 

 

La fase austenita expandida también puede ser obtenida en recubrimientos producidos mediante 

pulverización catódica (phisycal vapor deposition ɵ  PVD en inglés), esta técnica es ampliamente 

utilizada debido a su capacidad de recubrir diversos materiales (polímeros, cerámicos, metales, 

entre otros) con películas protectoras superficiales o intercapas de acero inoxidable, lo cual la 

convierte en una técnica muy versátil. La utilización de dichas películas ha venido en aumento 

debido a sus aplicaciones en diferentes áreas tecnológicas, por sus propiedades magnéticas [11], 

[12], eléctricas [13], [14], de resistencia a la corrosión [4], [5], [15], de biocompatibilidad [16], 

reflectivas [17] [ʂ19] y de resistencia al desgaste [2], [3], [9], [20] [ʂ23]. 

 

La pulverización catódica magnetrón permite producir películas de acero inoxidable sin 

contenido de nitrógeno, cuando se realizan en una atmósfera que carece de nitrógeno 

(utilizando generalmente Ar) [69], [70]. Mientras que cuando se realiza en una atmósfera que 

consiste en mezclas de Ar + N2 (también llamada fase reactiva) se obtienen películas 

supersaturadas en nitrógeno [71] [ʂ73]. Estas películas aleadas con nitrógeno son más duras y 

mejoran la resistencia al desgaste respecto a las obtenidas sin nitrógeno [6], [74]. 

Específicamente las películas compuestas por austenita expandida pueden ser producidas para 

lograr un óptimo balance entre capacidad para soportar carga y resistencia al desgaste sin 

disminución en la resistencia a la corrosión electroquímica [7], [75], [76] . 

 

Dahlgren [10] en 1970 reportó la preponderancia de la fase ferrita en películas de acero 

inoxidable, depositadas desde un blanco de acero UNS S30403 con atmósfera de argón y sin 

calentamiento externo de los sustratos. El observó la estabilización de la fase austenita en lugar 

de la ferrita a medida que incrementó la temperatura del sustrato. Los depósitos produjeron la 

fase ferrita para temperaturas de sustrato menores a 375 °C, mezcla de las fases ferrita y 

austenita para temperaturas de sustrato entre 375 y 500 °C y la fase austenita para 

temperaturas de 800 °C. 

 

Bourjot et al [73] en 1990 reportaron la estabilización de las fases austenita o amorfa como 

efecto de la aleación entre el nitrógeno y el acero, en películas de acero inoxidable depositadas 

desde un blanco UNS S31000. También reportaron que películas con estructura similar a una 

fase amorfa, se obtuvieron cuando la temperatura del sustrato se mantuvo debajo de 150 °C y 
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el contenido de nitrógeno supero el 25 %-at. Por otro lado, la fase austenita fue obtenida 

cuando los sustratos fueron calentados a 300 °C, denominando la fase obtenida como ˪ N. 

 

En estos experimentos realizados en atmósferas gaseosas con altas proporciones de nitrógeno, 

se identificó un nitruro (metaestable) denominado MN (M: metal , N: nitrógeno), el cual 

presenta una estructura tipo halita o NaCl, con carácter iónico en los enlaces atómicos       

metal-nitrógeno y parámetro de red de 0,441 nm [73]. 

 

Dahm et al [6] en 2000 reportaron la formación de diferentes fases dependiendo del contenido 

de nitrógeno en las películas, estas fueron depositadas desde un blanco UNS S31603 y 

temperaturas de proceso menores a 200 °C. En las películas con contenidos de nitrógeno 

menores que 5,5 %-at. se identificó la fase ferrita, para películas con contenidos de nitrógeno 

entre 7,9 y 32,4 %-at. se identificó la fase austenita expandida y para películas con contenidos 

de nitrógeno superiores a 39,4 %-at identificaron dos fases, una fase desconocida de alto 

contenido de nitrógeno y austenita expandida, con parámetros de red que van desde los 0,36 

hasta 0,44 nm. 

 

Zhang et al [70] en 2004 reportaron la estabilidad de diferentes fases (ferrita, austenita o 

mezclas de ambas) en películas de acero inoxidable depositadas desde blancos UNS S30400 y 

N08330. Como función de los parámetros de proceso (calentamiento externo de los sustratos 

y composición química del blanco). 

 

Kappaganthu y Sun [77] en 2004 reportaron la relación existente entre el contenido de nitrógeno 

en la atmósfera y la fase obtenida en las películas, estas fueron depositadas desde un blanco 

UNS S31603 y con una temperatura para el sustrato de 300 °C. El aumento en el contenido 

de nitrógeno en la atmósfera generó un cambio en la estructura cristalina obtenida, pasando 

de la fase austenita expandida a una fase no reportada previamente (según ellos), la cual 

describieron como nitruro MN. Relatando también la similitud entre fracciones metálicas del 

nitruro MN y el blanco. 

 

Desde la última década del siglo XX, se han realizado trabajos de evaluación de las propiedades 

tribológicas de películas delgadas de acero inoxidable producidas por pulverización catódica, 

dentro de los más representativos (para esta investigación) encontramos los estudios sobre 

adherencia y resistencia al ensayo de rayado (scratch test  ʂST en inglés). Rezakhanlou et al 

[78] reportaron la perfecta adherencia de películas depositadas desde blancos UNS S31000 

sobre aceros estructurales y aceros para herramientas. El mismo comportamiento fue reportado 

por von Stebut et al [74] quienes depositaron películas desde blancos UNS S31603 sobre el 

mismo tipo de acero, acero UNS G41370 y aceros estructurales. 

 

Una de las formas de evaluar el desempeño de nuevos materiales es comparar el desempeño de 

estos con el de materiales ampliamente analizados. En este sentido Aldrich et al [8] realizaron 

un estudio comparativo de la resistencia al desgaste entre películas de acero inoxidable aleado 

con nitrógeno (supersaturadas) que presentan fase S y películas tribológicas de CrN, afirmando 
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que las películas pulverizadas de acero no son materiales con elevada resistencia al desgaste o 

al rayado. Sin embargo, en aplicaciones estructurales se requiere una moderada capacidad para 

soportar cargas de contacto, característica esencial para evitar la degradación de la película en 

servicio. Otros estudios han abordado la dureza y desempeño tribológico de las películas [7], 

[73], [76], [79]. 

 

Los trabajos de Li et al [5], [9] se enfocaron en la mejora en las propiedades anticorrosivas de 

películas nanocristalinas de acero inoxidable producidas por pulverización catódica desde un 

blanco de acero inoxidable austenítico (con composición química en %-masa 20,4% Ni, 14,45% 

Cr, 2,66% Mo, 2,72% Al, 1,58% Mn, 0,98% Nb, 0,21% Si, 0,075% C, 0,010% B, 0,0031% 

P, 0,004% S, Fe bal.), respecto a aceros volumétricos similares. Esta mejora fue atribuida a la 

uniformidad en la capa pasiva que se forma en la película [9]. 

 

Otros trabajos, sin embargo, enfatizaron la susceptibilidad de las películas al agrietamiento y 

desprendimiento cuando se someten a cargas de contacto, Talea et al [80] y Colin et al [81], 

reportaron fallo en la cohesión inducido por cargas de compresión en películas de acero 

inoxidable UNS S30403 depositadas en sustratos de policarbonato. Por otro lado Eymery y 

Boubeker [82] realizaron estudios sobre la adherencia de películas de acero inoxidable ante 

condiciones ambientales durante un año, estas películas fueron depositadas desde blancos de 

UNS S30403 en diferentes sustratos, planteando la relación entre adherencia, espesor de la 

película y las características del sustrato, sus análisis enfatizan el rol de los altos esfuerzos 

residuales de compresión en la falla de la adhesión de las películas. 

1.5 Pulverización catódica (sputtering)  

Dentro de los procesos de producción de películas delgadas desde la fase vapor existen dos 

variantes principales, los procesos de evaporación en vacío y los procesos de pulverización 

catódica [83], [84] (sputtering en inglés). En los procesos de pulverización catódica los átomos 

son eyectados desde la superficie del material denominado blanco, por la interacción con iones 

energizados provenientes de una atmósfera gaseosa ionizada. Estos átomos pulverizados son 

posteriormente depositados en un sustrato, por efecto de la condensación, ya sea a temperatura 

ambiente o con calentamiento externo del sustrato. En el siguiente apartado, se presenta más 

ampliamente este proceso. 

1.5.1 Fenomenología de la pulverización del blanco 

De manera simplificada se puede describir un sistema para realizar pulverización catódica (para 

una descripción detallada y enfocada al equipo utilizado para esta investigación remitirse a la 

sección 2.2.4). El equipo está compuesto por una cámara metálica, que es evacuada por un 

sistema de vacío, conformado por una bomba de vacío inicial (que puede ser mecánica) y una 

bomba de alto vacío (que generalmente es turbomolecular o difusora). A la cámara se le 

suministra un flujo de gases como Ar, N2, O, entre otros. La cámara puede disponer de un 
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blanco (o más) del cual se pulverizará su superficie y un material de sustrato sobre el cual se 

condensa la película a depositar. El sistema se encuentra alimentado por una fuente de potencia 

que puede ser, de corriente continua cc (direct current  ɵDC en inglés), corriente alterna o de 

radiofrecuencia (radiofrecuency ɵ  RF en inglés) o pulsada, esta fuente se conecta al blanco 

(cátodo o polo negativo) y los sustratos (ánodo o polo positivo). 

 

El proceso de pulverización inicia con la ionización de la atmósfera gaseosa al interior de la 

cámara (la cual puede ser un gas inerte o una mezcla de gases inerte-reactivo), mediante la 

generación de una diferencia de potencial entre el ánodo y el cátodo de la fuente, generando 

una descarga eléctrica en forma de plasma, esta se produce cuando la diferencia de potencial 

aplicada es suficientemente elevada como para romper la barrera de un elemento aislante para 

llevarlo a conducir voltaje. En gases el proceso ocurre cuando un electrón que transporta 

corriente y se encuentra cerca del cátodo es acelerado hacia el ánodo por efecto del campo 

eléctrico aplicado. Así la ionización da comienzo, cuando electrones con suficiente energía 

chocan con átomos neutros del gas convirtiéndolos en iones cargados positivamente (al remover 

electrones de sus últimos niveles de energía), a continuación del choque se liberan dos electrones 

más, los cuales a su vez terminaran golpeando otros átomos generando más iones y electrones. 

Y mientras el campo eléctrico conduce los iones a impactar con la superficie del blanco y por 

efecto de la transferencia de momento desprende átomos de la superficie (átomos pulverizados), 

junto con partículas en forma de iones, electrones secundarios y radiación en forma de fotones 

y rayos X. Estos electrones secundarios eyectados, una vez están en el plasma tienen la energía 

suficiente para generar nuevos iones al golpear átomos del gas, hasta que se producen 

suficientes iones que conducen al cambio de gas aislante a gas conductor. Este proceso de 

ionización es denominado ionización en cascada. 

 

Una vez el sistema se encuentra en este punto de operación, cuando se producen suficientes 

iones como para compensar la pérdida de carga (en términos de numero de electrones iniciales), 

producida por las colisiones de las especies cargadas contra las paredes de la cámara y 

electrodos (blanco y sustrato), el proceso de descarga se convierte en auto sostenible, el gas 

comienza a brillar y se observa una caída de voltaje en la fuente acompañada por un pico en el 

valor de corriente [84], [85]. 

 

Aunque los procesos descritos antes pueden parecer separados en el tiempo, ocurren en lapsos 

muy cortos. Siguiendo este enfoque, se abordará a continuación el impacto de iones con la 

superficie del blanco, así como las interacciones físicas que se presentan en ese evento. 

 

En los procesos de pulverización catódica los iones positivos del plasma impactan la superficie 

del blanco (en un proceso de bombardeo iónico), en esta interacción entre partículas, la 

pulverización de átomos no es el único fenómeno que se presenta, los iones incidentes pueden 

ser reflejados, adsorbidos, dispersados o penetrar las capas superficiales atómicas (para ser 

implantados en capas subsuperficiales del material también llamado implantación iónica). La 

energía de los iones incidentes gobierna la probabilidad de ocurrencia de una u otra de las 

interacciones mencionadas. Iones energizados entre 0,01 y 1x105 eV pueden producir la 
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pulverización de átomos en el blanco. Para iones con energías entre 1x105 y 1x107 eV la 

probabilidad de pulverizar de átomos decae, aumentando la probabilidad de ocurrir implantación 

iónica [85]. 

 

En el instante en el que los iones impactan el blanco se presenta una transferencia de momento 

y energía cinética hacia el blanco. Cuando la energía de los iones incidentes es superior que la 

energía local de enlace, el átomo es pulverizado, este modelo supone átomos en reposo e 

independientes (sin enlace unos con otros). A partir de estas simplificaciones podemos modelar 

la colisión como una ideal elástica, entre dos partículas independientes con masa mb (átomo 

del blanco) y mi (ion incidente), luego del choque el ion incidente experimenta un cambio en su 

velocidad (viᶷ) que podemos determinar según la ecuación 1-2: 

 

 ὺ
ά ά

ά ά
Ͻὺ 1-2 

 

y la partícula del blanco (que se encuentra en reposo), sufre un empuje hacia el interior, con 

velocidad vbᶷ proporcional a la masa mi según la ecuación 1-3: 
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luego de establecidas las velocidades finales de las partículas involucradas en la colisión, 

aplicamos la ley de conservación de energías para encontrar una expresión que nos determine 

la tasa de trasferencia energética entre el ion incidente y el átomo del blanco (para el caso de 

un ion que incide con trayectoria vertical sobre el átomo del blanco), según la ecuación 1-4: 
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en el caso analizado se alcanza la mayor transferencia energética (respecto al caso en que una 

partícula incide de forma oblicua desde la vertical), sin embargo, se pueden presentar dos casos 

dependiendo de las masas de las partículas involucradas, mi = mb o mi  mb. Para el caso en 

el que las partículas son de igual masa la expresión 1-4 se hace igual a 1 y la transferencia 

energética alcanza su valor máximo, mientras que para masas diferentes esta expresión (1-4) 

se hace menor a uno y la transferencia energética es menor. A partir de este resultado los gases 

nobles de mayor masa como el Kriptón (84 g/mol) o el Xenón (131 g/ mol) son más atractivos 

para la pulverización de elementos pesados en lugar de elementos más livianos como el 

nitrógeno (14 g/mol)  o el hidrogeno (1 g/mol). Sin embargo, el gas noble más utilizado es el 

argón (40 g/mol) por su bajo costo [84] [ʂ86]. 

 

En dependencia de la energía del ion incidente y la dirección de este, la interacción con los 

átomos del blanco puede ser uno a uno (un ion incidente por un átomo del blanco como se 
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describió en las ecuaciones 1-2 y 1-3) o una reacción en cascada. Se han identificado dos 

regímenes de pulverización relacionados con la energía del ion incidente, como se describe a 

continuación: 

 

1. Interacción directa: se presenta con iones de baja energía, aunque suficiente para pulverizar 

los átomos del blanco. Este límite energético, se encuentra generalmente en el intervalo 

entre 5 y 40 eV y depende de la naturaleza del ion incidente, la masa y numero atómico de 

los átomos del blanco. En este régimen, cuando el ion golpea al átomo en el blanco, 

transfiere una cantidad de momento a este, que a su vez interactúa con otro átomo, dando 

lugar a la pulverización. 

 

2. Colisión lineal en cascada: se presenta con iones de elevada energía. Cuando esto sucede 

hay poca probabilidad que el blanco refleje el ion incidente e interviene un gran número de 

átomos en el interior del blanco que reciben transferencia de momento desde el ion 

incidente, generando colisiones entre los átomos circundantes. Y como consecuencia de 

esto, varios átomos se dirijan hacia la superficie del blanco y si disponen de suficiente 

energía, sean pulverizados. 

 

Los dos regímenes generan alteraciones en el estado vibracional de los átomos, disipando 

energía en forma de calor, aumentando la temperatura del blanco, por lo que se hace necesario 

refrigerarlo [84], [85]. 

1.5.2 Rendimiento de pulverización (Sputter Yield)  

Por cada ion que incide sobre el blanco, hay una fracción de átomos del blanco que son 

pulverizados. La media de los átomos pulverizados por cada ion incidente se define como 

rendimiento de pulverización (Sputter Yield  ʂS en inglés) expresado mediante la ecuación 1-5 

[85]: 

 

 Ὓ
ὔĭάὩὶέ ὨὩ Üὸέάέί ὴόὰὺὩὶὭᾀὥὨέί

Ὅέὲ ὭὲὧὭὨὩὲὸὩ
 1-5 

 

En la ecuación 1-6 se presenta una formula aproximada para relacionar el rendimiento de 

pulverización (S), con las condiciones de proceso y las características de los iones en la 

atmósfera y los átomos del blanco: 

 

 Ὓ ὑ
ά Ͻά

ά ά
Ͻ
Ὁ

Ὁ
Ͻ‌
ά

ά
 1-6 

 

siendo K una constante con valor aproximado entre 0,1 y 0,3. La expresión ‌ά άϳ  es una 

función creciente del cociente ά άϳ  (por ejemplo, para ά άϳ ς, ‌ πȟσ). A partir de la 

ecuación anterior se establece que el rendimiento de pulverización depende principalmente de 
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las características del blanco (en términos de la masa y la energía de enlace de los átomos o 

Eb) y la energía (Ei) y masa de los iones que lo impactan [84]. 

1.5.3 Pulverización de aleaciones 

En la producción de películas por pulverización catódica, la discrepancia en composición química 

entre el blanco y la película es pequeña (incluso para blancos formados por aleaciones con 

elementos que poseen diferentes rendimientos de pulverización). La gran similitud entre las 

composiciones del blanco y las películas puede deberse a un efecto de estabilización del sistema 

que sucede según la siguiente descripción simplificada, para un blanco de una aleación binaria 

A-B. 

 

En un blanco formado por dos elementos (A y B) con diferente rendimiento de pulverización 

(SA > SB), en los primeros instantes del proceso, el elemento A será pulverizado a una mayor 

tasa y la capa depositada tendrá fundamentalmente átomos de A. La superficie y subsuperficie 

del blanco quedan entonces ʌ empobrecidasz  en el elemento A (y enriquecidas en el elemento 

B), aumentando la tasa de pulverización del elemento B, por presentarse en mayor 

concentración, hasta pulverizar suficientes átomos de B conduciendo a una situación donde los 

átomos de A vuelven a ser mayoritarios. De esta forma se alcanza un estado estable en que 

ambos elementos se pulverizan a la misma tasa, este estado se mantiene hasta que el blanco 

se consume [84], [85]. 

1.5.4 Pulverización en fase reactiva 

Cuando la atmósfera consiste en la mezcla de gases (de un gas inerte y uno o más gases 

reactivos) hablamos de pulverización catódica en fase reactiva, los materiales más comúnmente 

obtenidos mediante este proceso son óxidos, nitruros y carburos. También se pueden obtener 

películas con fase de solución sólida, compuestos estequiométricos y diversos materiales 

intermetálicos. 

 

La dinámica de la descarga durante la pulverización en fase reactiva es muy diferente a la 

dinámica de la descarga en presencia de un gas inerte. Esto se debe a las interacciones químicas 

entre el gas reactivo y el blanco, las cuales generan cambios en la naturaleza de la superficie 

de este último. La proporción entre gas reactivo y gas inerte en la cámara conduce al 

establecimiento de dos estados característicos del proceso en fase reactiva. Por un lado, está 

la pulverización en modo metálico (sin envenenamiento de blanco) y por otro, la pulverización 

en modo reactivo (con envenenamiento de blanco), en la Figura 1-2 se presenta un ejemplo 

cualitativo. El termino envenenamiento de blanco hace referencia al proceso de formación de 

una película estable de fases dieléctricas en el blanco. A continuación, se describen los dos 

estados de operación de la pulverización catódica en fase reactiva: 
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1. Estado A (línea A de la Figura 1-2): sucede cuando la presión al interior de la cámara está 

determinada únicamente por la presión del gas inerte y el aumento o disminución del flujo 

de este, produce aumento o disminución en la presión al interior de la cámara. Se presenta 

un nuevo escenario cuando se inyecta gas reactivo a la cámara desde un flujo inicial (fi) y 

la presión se mantiene constante (P0) debido a que este gas reactivo está interactuando 

con el material a depositar siendo removido de la atmósfera, a este estado lo llamamos 

deposición en modo metálico. 

 

2. Estado B (línea B de la Figura 1-2): sucede cuando se alcanza un flujo crítico de gas 

reactivo (fc) al interior de la cámara y la presión del sistema aumenta (P1) estableciéndose 

un equilibrio en la presión al interior de la cámara. En este estado el cambio en el flujo de 

gas reactivo aumenta o disminuye la presión total, si este disminuye lo suficiente se puede 

llegar a alcanzar el valor de presión generado únicamente por el gas inerte, a este estado 

lo llamamos deposición en modo reactivo. Si no se presentase pulverización en fase reactiva 

se podría alcanzar valores mayores para la presión (P3 línea C de la Figura 1-2). 

 

La transición entre estos dos estados es consecuencia de la formación de compuestos en el 

blanco, como consecuencia de la abundante disponibilidad del gas reactivo en la cámara. En el 

primer estado, todo el gas reactivo se consume en la formación de la película que se encuentra 

en crecimiento, hasta un valor de flujo crítico de gas reactivo (fc), a partir del cual se genera 

un excedente de gas no consumido. Este gas se empieza a acumular en la cámara, aumentando 

la presión e induciendo la formación de compuestos estequiométricos en el blanco, lo que trae 

como consecuencia una caída en la tasa de depósito, lo cual se debe a la diferencia de los 

rendimientos de pulverización entre las especies metálicas y los compuestos formados en el 

blanco (rendimiento mayor para las especies metálicas que para los compuestos 

estequiométricos). A este proceso se le denomina deposición con envenenamiento de blanco 

[84], [87]. 

 

Figura 1-2: Curva de histéresis cualitativa de la presión al interior del reactor en función del 

flujo de gas reactivo suministrado. Adaptada de [87]. 
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1.6 Diagrama de zonas y estructuras 

Las películas obtenidas mediante pulverización catódica poseen características morfológicas que 

pueden variar significativamente como consecuencia de variaciones en los parámetros de 

proceso. La influencia de estos parámetros es esquematizada, de forma general en un diagrama 

de zonas y estructuras (structure-zone diagram ɵ  SZDs en inglés) en el que de forma gráfica 

se plasma el efecto de la temperatura de sustrato y la presión en la cámara del reactor, sobre 

la morfología de las películas. El proceso de crecimiento de una película involucra procesos 

producidos por la interacción entre los sustratos y el plasma, estos procesos son, (i) sombreado 

(ii) difusión superficial (iii) difusión volumétrica y (iv) desorción. Los tres últimos procesos están 

relacionados con las energías de activación, la difusión y sublimación, características de los 

materiales involucrados (blanco y sustrato). Por otra parte, el sombreado es un proceso 

producido por la rugosidad de la película en crecimiento, la cual impone restricciones al 

movimiento que puedan tener los átomos que se dirigen a la superficie del sustrato desde la 

fase vapor. La prevalencia de uno o más de estos procesos está relacionada con la temperatura 

del sustrato y puede generar diferentes estructuras morfológicas en función de los procesos 

sucedidos. 

 

En 1977 Thornton [88] planteo un diagrama de zonas y estructuras para películas producidas 

por pulverización catódica (basándose en los postulados de Movcham y Demchysim sobre 

evolución de microestructura en capas obtenidas por evaporación [89], [90]). Este diagrama 

relaciona la morfología de la capa resultante, con la presión de gas inerte al interior de la 

cámara y la temperatura de los sustratos. El diagrama de Thornton (ver Figura 1-3) presenta 

cuatros zonas diferenciadas que son: 

 

1. Zona 1: en temperaturas bajas de proceso o presiones elevadas (entre 0,1 y 4 Pa), los 

adátomos (o átomos adsorbidos en la superficie de la película) quedan atrapados en el 

punto en el que llegan a la superficie y por su baja energía no pueden desorberse o difundirse. 

Esto produce una elevada densidad de sitios de nucleación e inhibe casi completamente los 

fenómenos de coalescencia y crecimiento de granos. Además, se presenta el fenómeno de 

sombreado, como consecuencia de la rugosidad de la superficie y la llegada en dirección 

oblicua de los átomos respecto al sustrato. Esta combinación de factores produce 

estructuras columnares separadas por vacíos que apuntan en la dirección de llegada de los 

átomos (hacia la película desde la fase vapor), independientemente del ordenamiento 

atómico del material, puede presentarse en materiales amorfos y cristalinos. 

 

2. Zona 2: en esta región el crecimiento está determinado completamente por la migración de 

átomos a lo largo de las fronteras intergranulares, esto da lugar a un crecimiento cristalino 

a partir de los granos formados previamente en la superficie. El tamaño de estos granos es 

mayor por la coalescencia que se presenta entre los sitios de nucleación. La estructura 

replica la forma columnar densa, pero en esta región está formada por granos 

microcristalinos cuyo diámetro medio aumenta en función de la temperatura de sustrato (o 

temperatura reducida, definida como Tsustrato/T fusión en unidades K/K) , de acuerdo con las 
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energías de activación, alcanzando incluso tamaños cercanos al espesor de capa. Películas 

con esta estructura suelen ser duras y con baja ductilidad. 

 

3. Zona T: también llamada de transición y se encuentra entre las zonas 1 y 2. En esta zona 

los átomos llegan en dirección normal al sustrato y el efecto de la rugosidad del sustrato 

ha sido mitigado. Ya en esta esta región se empiezan a presentar fenómenos de difusión 

superficial. El crecimiento de la película comienza con la formación de una estructura de 

granos muy finos que reflejan la elevada densidad inicial de sitios de nucleación (de la zona 

1), por la nula movilidad de las fronteras de grano. Cuando la capa se hace continua la 

difusión superficial hace posible la migración de átomos entre granos vecinos de forma que 

los cristales que ofrezcan menor energía superficial (por su orientación) agreguen más 

material creciendo sobre los de energía superficial más elevada, este crecimiento 

diferenciado produce que los cristales en las proximidades de la superficie presenten forma 

de V, alargándose a media que aumenta el espesor, generando una red de cristales más 

densa que en la zona 1 y de tipo columnar con elevada densidad de dislocaciones, elevada 

resistencia y baja ductilidad. Estos procesos se ven facilitados por elevadas temperaturas 

en el sustrato. 

 

4. Zona 3: la estructura en esta región se encuentra controlada por los fenómenos de difusión 

interna y recristalización, producidos por la segregación de impurezas desde el interior hacia 

las fronteras de los granos. Estas impurezas dificultan el crecimiento de los cristales. Por 

esta razón, la morfología final de las capas cambia desde estructuras columnares (a bajas 

temperaturas) hasta estructuras tipo equiaxiales (a elevadas temperaturas), presentando 

un comportamiento similar a un material volumétrico. Esta región presenta baja densidad 

de dislocaciones, por lo que las películas con esta estructura presentan baja dureza, debido 

a la recristalización de los granos. 

 

Figura 1-3: Diagrama de Thornton para el crecimiento de películas producidas por pulverización 

catódica. Adaptada de [90]. 

 



 

 

 

2. Materiales y Métodos 

Este trabajo se refiere a la obtención de películas nanoestructuradas de acero inoxidable, sobre 

sustratos de acero inoxidable, por medio de pulverización catódica y a la posterior 

caracterización química, estructural y mecánica de las películas obtenidas. 

 

Este capítulo presenta la descripción de los procesos y equipos utilizados en la investigación. 

Para la obtención de las películas se utilizó una fuente de potencia de corriente continua (cc) 

y una atmósfera reactiva. Esta última fue una mezcla de los gases argón y nitrógeno                

(Ar + N2), la cual fue variada mediante el cambio en el flujo de nitrógeno inyectado en la 

cámara del reactor, desde cero (0)  hasta 11,2 centímetros cúbicos por minuto en condiciones 

estándar (standard cubic centimeter per minute ɵ  sccm en inglés), manteniendo siempre 

constante el flujo de argón en 1,2 sccm. 

 

Las películas obtenidas fueron caracterizadas respecto a composición química, estructura 

cristalográfica, morfología superficial, propiedades mecánicas (por indentación), adherencia y 

capacidad de soportar cargas de contacto. 

2.1 Materiales 

Para la obtención de las películas se utilizó un blanco fabricado de acero inoxidable austenítico 

grado UNS S31603 (Tabla 2-1), comprado en una ferretería de la ciudad (sin certificado de 

material). Como sustrato se utilizó el mismo acero. En la siguiente tabla se presenta el 

porcentaje en masa de la composición química medida para dicho material. 

 

Tabla 2-1: Composición química para el material del blanco y el sustrato (porcentaje en masa). 

 

C Si Mn Cr Mo Ni Cu Nb Al P S Fe 

0,025 0,4 1,8 16,8 2,1 9,6 0,6 0,02 0,01 < 0,05 < 0,02 Bal. 

Valores obtenidos mediante espectroscopia de emisión óptica (Optical Emission Spectrometry ʂ  OES en inglés). 

 

En los experimentos de pulverización catódica se utilizaron los gases Ar y N2, suministrados 

desde cilindros comerciales, con pureza certificada de 99,99 %. 
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Para la limpieza de los sustratos, instantes previos a los experimentos de pulverización catódica, 

se utilizó un reactor de tratamiento superficial por plasma, en el que se empleó una atmósfera 

de argón e hidrogeno (Ar + H2). En este proceso, el gas hidrogeno fue suministrado desde un 

cilindro comercial, con pureza certificada de 99,99 %. 

2.2 Producción de muestras 

Los sustratos fueron obtenidos mediante el siguiente proceso: corte por mecanizado de cilindros 

de 19 mm de diámetro y 3 mm de espesor, pulido hasta acabado metalográfico de una de las 

caras, limpieza mediante lavado en agua jabonosa y alcohol, finalmente limpieza al interior de 

reactor de tratamiento superficial por plasma (minutos antes del proceso de recubrimiento), 

usando un plasma de Ar + H2. A continuación se describe cada una de estas etapas. 

2.2.1 Obtención de sustratos 

Los sustratos fueron cortados a partir de barras largas de acero inoxidable UNS S31603 de 

diámetro 19,05 mm (3/4 de pulgada). Se cortaron cilindros de 3 mm de espesor mediante un 

proceso de mecanizado industrial (en un torno). 

2.2.2 Pulido de sustratos 

Una de las caras del sustrato se sometió a pulido usando papeles abrasivos, con granulometría 

correspondiente a 150, 220, 400, 600, 1000 y 1200. Se utilizó una máquina de desbaste como 

la presentada en la Figura 2-1. 

 

Figura 2-1: Maquina rotativa para pulido metalográfico, apta tanto para las etapas de desbaste 

en papeles abrasivos como para pulido fino con pasta diamantada. 1 

 

 
1 En la figura el equipo está siendo usado para pulido con pasta diamantada con partículas de hasta 3 micras (˳m) 
de diámetro. 
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El segundo proceso de pulido realizado a los sustratos tuvo como objetivo la obtención de 

superficies con acabado metalográfico tipo espejo. Para esto fueron empleados paños 

metalográficos y pasta diamantada, con granulometría de 3 ˳ m (ver Figura 2-1). 

 

La velocidad de rotación de la máquina para pulido fue de 300 revoluciones por minuto (RPM). 

Como medio acuoso para este proceso se utilizó agua potable proveniente del acueducto local. 

2.2.3 Limpieza de sustratos 

Después del pulido metalográfico, los sustratos fueron lavados con abundante agua y jabón 

líquido. Luego, estos se limpiaron colocándolos en una cuba ultrasónica (Figura 2-2),  al interior 

de un recipiente de vidrio, el cual contenía una solución de agua jabonosa en proporción de 1 

a 20 entre jabón y agua, durante un tiempo de 20 minutos. En seguida, en la misma cuba 

ultrasónica, los sustratos se limpiaron en agua potable durante 15 minutos. A continuación, los 

sustratos se secaron con aire ambiente caliente por hasta 10 minutos. Finalmente, los sustratos 

se limpiaron en alcohol isobutílico en la cuba ultrasónica por 10 minutos. 

 

Figura 2-2: Equipo utilizado para la limpieza con ultrasonido.2 

 
 

Los sustratos limpios fueron almacenados, sin tener cuidados especiales. 

 

Minutos antes de los experimentos de pulverización catódica, los sustratos (previamente 

lavados) fueron limpiados (exponiéndolos a un plasma de Ar + H2), al interior de un reactor a 

plasma para tratamientos superficiales de materiales (principalmente nitruración) Figura 2-3. 

Esta limpieza no se realizó al interior del reactor de pulverización catódica debido a limitaciones 

eléctricas del equipo. 

 

 

 
2 Las muestras se colocaron al interior de un recipiente de vidrio, el cual estaba dentro de la cuba ultrasónica (esta 

última contiene agua). 
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Figura 2-3: Reactor a plasma utilizado para tratamientos superficiales empleado en proceso de 

limpieza con plasma de los sustratos. 

 
La limpieza en esta etapa se obtuvo por la abrasión que el plasma indujo en la superficie de los 

sustratos, removiendo impurezas y óxidos superficiales. La limpieza se realizó por 15 minutos, 

en una atmósfera constituida por una mezcla de Ar + H2. No se realizó calentamiento externo. 

La Tabla 2-2 presenta los parámetros usados en este proceso de limpieza. 

 

Aunque no se utilizó calentamiento externo, el proceso de pulverización generó calentamiento 

superficial en los sustratos. Razón por la cual, debió controlarse el proceso para que dicha 

temperatura no superara los 150 °C. 

 

Tabla 2-2: Parámetros utilizados para la limpieza por plasma de los sustratos. 

 

Presión 

base* 

[Pa] 

Presión total   

Ar + H2 

[Pa] 

Flujo Ar 

[sccm] 

Flujo H2 

[sccm] 

Voltaje 

máx. 

[V] 

Corriente 

máx. 

[A] 

Tiempo 

[s] (min) 

Temp. 

máx. 

[°C] 

4,0  ʂ6,0  130  ʂ160 16 118 400 0,2 900 (15) 150 

* Presión al interior del reactor antes de iniciar flujo de Ar + H 2. 

 Presión total de la mezcla de Ar + H2 al interior del reactor. 

2.2.4 Descripción y operación del equipo empleado en la producción 

de películas de acero inoxidable 

Para la producción de las películas se utilizó un reactor tipo magnetrón, con una fuente de 

potencia cc, este equipo es de fabricación artesanal. (Figura 2-4) 

 

El equipo estaba conformado por una cámara de forma cilíndrica, construida en acero 

inoxidable, de diámetro 280 mm y altura 240 mm. Esta disponía de una tapa removible, para 

permitir ingreso de sustratos y mantenimiento del equipo. 
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El vacío al interior de la cámara del reactor se obtenía mediante dos bombas, una mecánica de 

paletas y una turbomolecular, acopladas en paralelo. La operación era secuencial e iniciaba con 

la bomba mecánica, hasta disminuir la presión a niveles de 5 Pascal (Pa) y se continuaba con 

la turbomolecular, hasta niveles de presión de 1 x 10-3 Pa. La operación de la bomba mecánica 

finalizaba alrededor de dos minutos después de iniciada la operación de la bomba turbomolecular 

y esta se mantenía en operación hasta finalizado el proceso de pulverización catódica 

(crecimiento de película). 

 

Para realizar el calentamiento externo de los sustratos (cuando fue requerido) el equipo disponía 

de un conjunto de 3 lámparas halógenas de 250 vatios (W) de potencia, cada una. El equipo 

contaba también con un cubre muestras, que protegía los sustratos durante la limpieza del 

blanco (con plasma), dicha limpieza se realizó antes de iniciar el crecimiento de las películas. 

El control y medición de la temperatura se realizó a través de un dispositivo microcontrolador, 

conectado a un termopar tipo K (cromo  ʂaluminio). 

 

La distancia entre los sustratos y el blanco fue de 60 mm. El blanco utilizado fue un disco de 

101,60 mm (4 in) de diámetro y 6,35 mm (1/4 in) de espesor. Este se sujetó al cátodo del 

magnetrón y se conectó eléctricamente a este, mientras que el ánodo del magnetrón 

correspondió al sustrato o portamuestras (donde se ubicaron los sustratos). Este portamuestras 

podía adicionalmente polarizarse con voltajes externos (voltaje bias) positivos o negativos. La 

fuente del equipo era de corriente continua. El magnetrón estaba refrigerado (con agua) para 

evitar sobrecalentamiento (Figura 2-5). 

 

Figura 2-4: Reactor a plasma empleado para producción de películas de acero inoxidable 

mediante pulverización catódica. 
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Figura 2-5: Esquema del reactor a plasma empleado para la producción de películas de acero 

inoxidable (adaptado de [91]). 

 

 

2.2.5 Recubrimiento de los sustratos con películas de acero inoxidable 

Antes de realizar los experimentos de pulverización, se caracterizó el comportamiento del 

reactor en atmósfera reactiva mediante la construcción de la curva de histéresis del equipo 

(Figura 2-6). Esta curva se utilizó para definir los diferentes modos de la pulverización en fase 

reactiva. Esta curva relacionó la presión al interior del reactor como función del flujo de 

nitrógeno, para una condición inicial de 0.1 sccm flujo de argón (a una presión inicial de 0,4 

Pa). 

 

La construcción de la curva de histéresis (Figura 2-6) permitió determinar el flujo critico (2,75 

sccm) que producía la transición entre deposición en modo metálico y deposición en modo 

reactivo (o deposición con envenenamiento de blanco) [92], [93]. 

 

Las películas se obtuvieron en su mayoría para condiciones de deposición en modo metálico y 

solo un experimento se realizó en el régimen de deposición en modo reactivo. 
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Figura 2-6: Presión al interior del reactor como función del flujo de nitrógeno (curva de 

histéresis), para una condición inicial de 0,1 sccm flujo de argón a una presión de 0,4 Pa. 
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La primera etapa en el proceso de pulverización catódica consistió en la limpieza del blanco, 

para la cual se ajustaban los parámetros del equipo según la Tabla 2-3 (esta limpieza se realizó 

antes de iniciar cada uno de los experimentos).  

 

Tabla 2-3: Parámetros utilizados para la limpieza del blanco con plasma de argón. 

 

Presión base* 

[Pa] 

Presión Ar  

[Pa] 

Flujo Ar 

[sccm] 

Voltaje máx. 

[V] 

Corriente máx. 

[A] 

Tiempo 

[s] (min) 

1,0 x 10 -3  ʂ 

3,0 x 10 -3  
0,3  ʂ0,6 2,5 750 1,4 120 (2) 

* Presión al interior del reactor antes de iniciar el flujo de Ar. 

 Presión de Ar al interior del reactor. 

 

Inmediatamente después de terminada la limpieza del blanco se ajustaban los parámetros del 

equipo según la Tabla 2-4, se esperaba hasta alcanzar el nivel de presión base y se realizaba la 

purga del reactor de residuos de Ar y material pulverizado provenientes del proceso de limpieza 

del blanco (durante 2 min). 

 

Una vez se purgaba el equipo, se procedía a introducir el argón en el reactor, según el flujo 

establecido (Tabla 2-4) hasta alcanzar la presión de trabajo, luego se introducía el nitrógeno 

según el flujo establecido para el experimento correspondiente. A continuación, se colocaba en 

funcionamiento el circuito de refrigeración del magnetrón. 
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Se establecían los valores de voltaje y corriente en la fuente y se encendía la misma, lo que 

establecía la descarga en forma de plasma, al interior del reactor (Tabla 2-4).  

 

Se realizaron experimentos aplicando voltaje de polarización (bias) negativo y calentamiento 

externo a las muestras (Tabla 2-4), Cuando el experimento incluía la aplicación de voltaje bias, 

se realizaba primero la conexión del portamuestras a la fuente cc, luego se energizaban las 

muestras y finalmente se generaba el plasma. Cuando el experimento incluía calentamiento 

externo de los sustratos, las lámparas calefactoras se encendían solo después de alcanzar niveles 

apreciables de vacío con la bomba turbomolecular (alrededor de 20 minutos antes de iniciar el 

crecimiento de las películas). 

 

Tabla 2-4: Parámetros generales utilizados para el recubrimiento de sustratos con películas de 

acero inoxidable. 

 

Presión 

base * 

x 10-3  

[Pa] 

Presión 

Ar  

[Pa] 

Presión 

total ḯ 

Ar + N 2 

[Pa] 

Flujo 

Ar 

[sccm] 

Flujo 

N2 

[sccm] 

% N2 ȯ 

Calentamiento 

de sustratos 

[°C] 

Volt. 

Bias 

[V] 

Densidad 

de 

potencia 

§ 

[W/cm 2] 

Tiempo de  

Proceso 

[ks] (min) 

1,0  ʂ

5,0 

0,3  ʂ

0,5 

0,2  ʂ

1,9 
1,2 

0,00  ʂ

11,2 
0  ʂ90  

15  ʂ25 ᶿ 

300 ±  2 

0  ʂ 

( -300) 

4,50  ʂ

11 

1,2 (20)  ʂ 

3,6 (60) 

* Presión al interior del reactor antes de iniciar el flujo de Ar. 

 Presión de gas Ar al interior del reactor, momentos antes de iniciar el flujo de N2. 

ḯ Presión total de la mezcla de Ar + N2 al interior del reactor. 

ȯ Relación volumétrica entre los flujos de Ar y N2 antes de entrar al reactor. 

ᶿ Muestras sin aplicación de calentamiento externo. 

§ Densidad de potencia aplicada. 

 

Una vez terminada la etapa de pulverización se apagaba la fuente y los demás dispositivos que 

pudieran estar en funcionamiento (fuente de polarización o lámparas para calentamiento) y se 

iniciaba el proceso de apagado de la bomba turbomolecular. 

 

Luego de concluido el apagado total del equipo y que la temperatura del portamuestras 

correspondiera con la temperatura ambiente, se abría el reactor y se retiraban las muestras. 

Las muestras se guardaban sin tener cuidados especiales, en bolsas resellables una para cada 

muestra. 

 

Las muestras se produjeron siguiendo los parámetros de la Tabla 2-5, y se agrupan en los 

siguientes conjuntos. 

 

Un conjunto de muestras (2, 5, 9, 11 y 12) se obtuvo variando la relación volumétrica entre 

los flujos de Ar y N2 a la entrada del reactor, sin calentamiento externo o voltaje bias y a una 
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densidad de potencia cercana a 7 W/cm2 (muestras propias de ᶺmenor movilidad de adátomosz 

durante el crecimiento de la película). 

 

Otro conjunto de muestras (1, 3, 4 y 10) se obtuvo variando, también, la relación volumétrica 

entre los flujos de Ar y N2 a la entrada del reactor, aplicando calentamiento externo a 300 °C 

voltaje bias de 2ʂ50 V y a una densidad de potencia cercana a 10 W/cm2 (muestras propias 

de ᶺmayor movilidad de adátomosz durante el crecimiento de la película). 

 

Otro conjunto de muestras (5, 13-15) se obtuvo variando la densidad de potencia entre 4,5 y 

10,1 W/cm 2, sin calentamiento externo, ni voltaje bias y un flujo nitrógeno de 0,5 sccm. 

 

Finalmente, otro conjunto de muestras (5-8) se obtuvo aplicando voltajes bias negativos hasta 

3ʂ00 V y sin calentamiento externo, con un flujo nitrógeno de 0,5 sccm y a una densidad de 

potencia cercana a 7 W/cm2. 

 

Tabla 2-5: Parámetros de operación utilizados para la producción de cada serie experimental 

de películas de acero inoxidable. 

 

S
e

ri
e

 (
S

) Presión 

base * 

x 10-3 

[Pa] 

Presión 

Ar  

[Pa] 

Presión 

total ḯ 

Ar + N 2 

[Pa] 

Flujo 

Ar 

[sccm] 

Flujo 

N2 

[sccm] 

%N2 

ȯ 

Calentamiento 

de sustratos 

[°C] 

Volt.  

Bias 

[V] 

Densidad 

de 

potencia 

§ 

[W/cm 2] 

Tiempo 

de 

Proceso 

[ks] (min) 

1 8,0 0,4 0,4 1,2 0,0 0% 300 0 10,3 1,2 (20) 

2 1,0 0,4 0,6 1,2 1,8 60% No 0 6,7 2,7 (45) 

3 1,0 0,4 0,5 1,2 1,8 60% 300 -250 10,0 1,8 (30) 

4 4,0 0,4 0,5 1,2 0,5 30% 300 -250 10,4 1,8 (30) 

5 1,0 0,4 0,7 1,2 0,5 30% No 0 6,9 1,8 (30) 

6 4,0 0,4 0,5 1,2 0,5 30% No -100 7,4 1,8 (30) 

7 4,0 0,4 0,4 1,2 0,5 30% No -250 7,2 1,8 (30) 

8 4,0 0,4 0,4 1,2 0,5 30% No -300 6,9 1,8 (30) 

9 3,0 0,3 0,4 1,2 0,3 20% No 0 7,4 1,8 (30) 

10 3,0 0,3 0,3 1,2 0,3 20% 300 -250 10,7 1,5 (25) 

11 1,5 0,5 0,5 1,2 0,1 10% No 0 7,4 1,2 (20) 

12 3,0 0,3 1,9 1,2 11,2 90% No 0 6,7 3,6 (60) 

13 2,0 0,4 0,4 1,2 0,5 30% No 0 4,5 2,7 (45) 

14 1,5 0,4 0,4 1,2 0,5 30% No 0 7,3 1,8 (30) 

15 4,0 0,3 0,4 1,2 0,5 30% No 0 10,1 1,8 (30) 

* Presión al interior del reactor antes de iniciar el flujo de Ar. 

 Presión de gas Ar al interior del reactor, momentos antes de iniciar el flujo de N2. 

ḯ Presión total de la mezcla de Ar + N2 al interior del reactor. 

ȯ Relación volumétrica entre los flujos de Ar y N2 antes de entrar al reactor. 

§ Densidad de potencia aplicada. 
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2.3 Caracterización de las películas 

Se realizó una serie de pruebas con el objetivo de caracterizar las películas obtenidas en los 

siguientes aspectos: 

 

Á Composición química a partir espectrometría de rayos X por dispersión de energías (EDS  ʂ

sigla en inglés) y longitudes de onda (WDS  ʂsigla en inglés). 

Á Morfología superficial, empleando la técnica de microscopía de fuerza atómica (AFM  ʂsigla 

en inglés) y microscopía electrónica de barrido (SEM  ʂsigla en inglés). 

Á Espesor de película a partir de perfilómetro de contacto (con indentador tipo estilete). 

Á Caracterización estructural mediante difracción de rayos X (XRD  ʂsigla en inglés). 

Á Dureza y módulo de elasticidad determinados con la técnica de nanoindentación, empleando 

un indentador tipo Berkovich. 

Á Adherencia película ʂ  sustrato, evaluada a partir de ensayos de macroindentación con 

indentador Rockwell C (cónico de diamante) y ensayos de rayado (ST  ʂsigla en inglés) en 

esclerómetro, con el mismo tipo de indentador. 

 

En este numeral se presentan los parámetros empleados para efectuar dichas mediciones. 

2.3.1 Composición química de las películas 

La composición atómica de las películas, exceptuando el contenido de nitrógeno, se determinó 

empleando espectrometría de rayos X por dispersión de energías (EDS) en un SEM. El 

contenido de nitrógeno de las películas se determinó por espectrometría de rayos X por 

dispersión de longitudes de onda (WDS) en un equipo SEM diferente. 

Á Espectrometría de rayos X por dispersión de energía (EDS)  

Se empleó un microscopio electrónico de barrido marca Tescan, modelo Vega 3, que incluye 

un detector de rayos X, para microanálisis químico marca Bruker Nano GmbH, modelo Quantax 

EDS perteneciente al Departamento de Física de la Universidad Nacional de Colombia. Los 

parámetros de operación son presentados en la Tabla 2-6. 

 

Tabla 2-6: Parámetros utilizados para realizar mediciones EDS. 

 

Voltaje de 

aceleración  

[kV] 

Intensidad del haz 

(Intensidad relativa) 

Tiempo de muestreo 

[s] 

15 8,0 200 
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La determinación de las concentraciones de las especies atómicas en una muestra se realizó 

empleando la técnica de microanálisis químico cuantitativo sin patrones de referencia. Para esto 

se utilizó el programa Esprit, versión 1.9, que hace parte del sistema EDS de la marca Bruker 

ya mencionado, el cual se basa en la técnica de Cliff Lorimer para determinar las 

concentraciones de cada especie. 

 

Para ejemplificar las bases de la técnica de Cliff Lorimer se usará un sistema binario A-B, 

aunque el análisis se realizó en un sistema multicomponente de hasta seis elementos (Fe, Cr, 

Ni, Mo, Mn y N). Esta técnica permite determinar las concentraciones a partir del cociente 

entre la intensidad de una especie A y la intensidad de una especie B (ver ecuación 2-1), variada 

por un factor de sensibilidad K (no constante) que representa la suma de la contribución de 

tres efectos, número atómico (Z), absorción de rayos X en la muestra (A) y fluorescencia de 

rayos X en la muestra (F) por lo que es conocida como corrección ZAF. 

 

 
ὅ

ὅ
ὑ
Ὅ

Ὅ
 2-1 

 

donde las concentraciones de las fases son representadas por CA y CB y las intensidades de los 

picos de las fases son representadas con IA e IB para las fases A y B respectivamente. 

 

Adicionalmente se empleó una condición con la cual se asumió que la suma de las 

concentraciones de las especies involucradas (en el ejemplo anterior CA y CB) es igual a 100% 

(condición de normalización). 

 

Para la medida de las intensidades de los picos espectrales (IA e IB en el ejemplo) a la intensidad 

registrada en el espectro en bruto se le sustrajo el ruido de fondo (background) presente en el 

intervalo de energías propio de la posición del pico en el espectro. Para esto se asumió que el 

background provenía exclusivamente de la radiación bremsstrahlung (corrección de background 

bremsstrahlung) [94]. 

Á Espectrometría de rayos X por dispersión de longitudes de onda 

(WDS)  

Se empleó un microscopio electrónico de barrido marca JEOL modelo JSM 5910LV equipado 

con una microsonda para análisis WDS, perteneciente a la Universidad Nacional de Colombia 

sede Medellín. Los parámetros de operación son presentados en la Tabla 2-7. 

 

Para determinar la concentración de nitrógeno en las películas, se relacionaron las intensidades 

entre picos de nitrógeno para la emisión tipo K˨ en la película y el pico de nitrógeno K˨  en el 

patrón de calibración. Se empleó un cristal LSM80N y un patrón nitruro de boro (BN), con   

50 %-atómico de nitrógeno. Se realizó corrección sobre el background bremsstrahlung pero no 

se realizó corrección ZAF [94]. 
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Tabla 2-7: Parámetros utilizados para realizar mediciones WDS. 

 

Corriente  

[nA] 

Voltaje de 

aceleración 

[kV] 

Distancia de 

trabajo  

[mm] 

Tiempo de 

muestreo 

[s] 

Patrón de 

calibración 

19  ʂ21 15 10 150 LSM80N 

2.3.2 Morfología superficial 

Á Microscopía electrónica de barrido (SEM)  

La superficie de las películas se observó empleando un SEM con la finalidad de determinar la 

apariencia de la superficie y la presencia de defectos tipo poro (porosidad). 

 

Se empleó el mismo microscopio electrónico de barrido ya descrito para la caracterización de 

espectrometría de rayos X por dispersión de energías (EDS), marca Tescan, modelo Vega 3 

que incluye detectores de electrones secundarios y retrodispersados, perteneciente al 

Departamento de Física de la Universidad Nacional de Colombia. Se utilizaron los parámetros 

presentados en la Tabla 2-8. 

 

Tabla 2-8: Parámetros utilizados para la observación en el SEM de la superficie de las muestras 

sin someter a ensayos y de las muestras sometidas a diferentes ensayos mecánicos. 

 

Información 

analizada 

Intensidad de haz 

(Intensidad relativa) 

Voltaje de 

aceleración [kV] 

Tamaño del haz 

[nm] 

Distancia de 

trabajo [mm] 

Imágenes obtenidas 

con electrones 

secundarios 

8,0  ʂ10 25  ʂ30 30  ʂ50 12  ʂ15 

Á Microscopía de fuerza atómica (AFM) y Ensayo de 

nanoindentación 

Se empleó un microscopio de fuerza atómica marca Nanosurf, modelo Nanite B perteneciente 

al Departamento de Física de la ʌUniversidade do Estado de Santa Catarinaᶻ, Brasil. Este equipo 

realiza ensayo de nanoindentación y genera imágenes de topografía superficial. Se utilizaron los 

parámetros presentados en las Tabla 2-9 y Tabla 2-10. 

 

Tabla 2-9: Parámetros utilizados para generar imágenes mediante AFM de la superficie de las 

muestras sin someter a ensayos mecánicos. 
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Modo de 

operación 

Carga de 

contacto [N] 

Área de barrido 

[m] 

Material de la 

Sonda 

Contacto 9 x 10 -9 
Cuadrado de 

lado 5 x 10 -6 
Silicio 

 

Tabla 2-10: Parámetros utilizados para realizar los ensayos de nanoindentación. 

 

Tipo de 

indentador 

Carga 

[N] 

Tiempo 

[s] 

Berkovich 5 x 10 -3 30 

 

El ensayo de nanoindentación se realizó con una profundidad menor al 10 % del espesor de la 

película a caracterizar [95] y se efectuaron entre 16 y 32 mediciones, descartando la mayor y 

la menor. La calibración del equipo se realizó con una muestra de sílice fundida suministrada 

por el fabricante del equipo, con módulo de elasticidad de 72 GPa y dureza de 8 GPa 

certificadas. 

2.3.3 Perfilometría 

Se empleó un perfilómetro marca Vecco modelo Dektak 150 perteneciente al Departamento 

de Física de la Universidad Nacional de Colombia. Y se realizó la técnica de perfilometría de 

contacto por estilete, para determinar el espesor de las películas producidas. Los parámetros 

de operación son presentados en la Tabla 2-11. 

 

Tabla 2-11: Parámetros utilizados para realizar mediciones de perfilometría. 

 

Radio del estilete 

[˳m] 

Longitud de 

barrido 

[˳m] 

Duración de 

barrido 

[s] 

Fuerza del 

estilete 

[mg] 

5 2000 60 2,5 

 

Para realizar la medición del espesor de las películas se colocó una máscara metálica sobre el 

sustrato en una de las muestras para cada serie realizada, evitando de esta forma recubrir la 

totalidad del sustrato, lo que permitió producir un escalón entre la superficie del sustrato y la 

parte superior de la película, puntos entre los cuales se efectuó la medición. 
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2.3.4 Difracción de rayos X (XRD)  

Se empleó un difractómetro marca PANalytical, modelo X'Pert Pro MDP perteneciente al 

Departamento de Física de la Universidad Nacional de Colombia. Se realizaron pruebas con 

DRX en la configuración Brag Brentano, empleando los parámetros de la Tabla 2-12. 

 

Los ensayos DRX buscaron determinar las fases cristalinas (y/o amorfas) presentes en las 

películas, estableciendo el tipo de estructura cristalina, parámetro de red y tamaño de cristalitos. 

 

Tabla 2-12: Parámetros utilizados para efectuar ensayos de DRX (configuración Brag-B).  

 

Angulo 

inicial 

[°2˯] 

Angulo 

final 

[°2˯] 

Tamaño 

de paso 

[°2˯] 

Material 

del ánodo 

Longitud 

de onda 

[Å] 

Voltaje 

[kV] 

Intensidad 

corriente 

[mA] 

30 90 0,026 Cu 1,5406 45 40 

2.3.5 Indentación 

Los ensayos de indentación se realizaron en dos equipos diferentes, uno de marca Leco, modelo 

M 4ʂ00ʂ G2 para la microindentación y otro de marca Amsler, modelo GMBH para la 

macroindentación. Ambos equipos pertenecientes al Departamento de Ingeniería Mecánica y 

Mecatrónica de la Universidad Nacional de Colombia. 

 

Los ensayos de microindentación con indentador Vickers se realizaron con el propósito de 

evaluar la tendencia a presentar comportamiento frágil de las películas, ante deformaciones 

generadas por estados triaxiales de esfuerzos, con elevados grados de concentración de 

tensiones [96], [97]. Esto se realizó principalmente evaluando la carga crítica para generación 

de grietas y el patrón de agrietamiento de las películas (fracción relativa de grietas axiales-

radiales y longitud de las grietas radiales) [98]. Los parámetros utilizados en la realización de 

los ensayos de microindentación (Vickers) se presentan en la Tabla 2-13. 

 

Tabla 2-13: Parámetros utilizados para realizar los ensayos de microindentación Vickers. 

 

Indentador 
Carga 

[N] 

Tiempo de 

aplicación de la 

carga [s] 

Numero de 

indentaciones 

por cada carga 

Vickers 5  ʂ98 10 2 
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2.3.6 Adherencia 

Á Macroindentación 

Se realizaron ensayos de macroindentación con un indentador de cónico con punta de diamante 

comúnmente conocido como Rockwell C (RC), para evaluar el grado de adherencia entre la 

película y el sustrato, en conformidad con el procedimiento recomendado en la norma VDI 3198 

[99]. Se realizó según parámetros de la Tabla 2-14. 

 

 

Tabla 2-14: Parámetros utilizados para realizar el ensayo con el indentador RC. 

 

Carga 

[N] (kgf)  

Numero de 

indentaciones 

1471 (150) 2 

 

Las medidas de las diagonales y la evaluación de los patrones de daño, se realizaron en SEM. 

Á Ensayo de rayado (ST)  

Se empleó un equipo marca CSM Instruments modelo Revetest Scratch Xpress perteneciente 

al Departamento de Ingeniería Mecánica y Mecatrónica de la Universidad Nacional de Colombia, 

se utilizó un indentador con punta de diamante (RC). El ensayo fue realizado con rayado lineal 

y carga progresiva, desde 1 N hasta 20 N, con dos repeticiones para cada condición de 

experimento. 

 

El objetivo de este ensayo fue evaluar el grado de adherencia entre la película y el sustrato 

(según los parámetros de la Tabla 2-15).  En conformidad con el procedimiento recomendado 

en la norma ASTM C1624  ʂ 05 [100], se establecieron dos cargas críticas, la primera carga 

crítica (CC1) es en la que se genera la primera grieta en la película y la segunda carga crítica 

(CC2) en la que inicia la falla por adherencia y el desprendimiento de la película. 

 

Tabla 2-15: Parámetros utilizados para realizar el ensayo de rayado con indentador cónico de 

punta de diamante tipo Rockwell. 

 

Configuración del 

rayado 

Intervalo de 

carga 

[N] 

Tasa de carga 

[N/min]  

Longitud de 

rayado 

[mm] 

Velocidad de 

rayado 

[mm/min]  

Lineal con carga 

progresiva 
1  ʂ20 20 8 8,42 



 

 

 

3. Resultados 

En esta sección se presentan los resultados de caracterización para composición química, 

morfológica, estructural y mecánica de las películas obtenidas tras recubrir con acero 

inoxidable, sustratos de acero inoxidable (de la misma especificación) por medio de 

pulverización catódica, utilizando una atmósfera gaseosa compuesta por una mezcla de Ar + 

N2 (atmósfera reactiva). La producción de películas se realizó variando el flujo de nitrógeno 

en la atmósfera gaseosa (para dos condiciones de operación del reactor), la densidad de 

potencia aplicada al blanco y el voltaje de polarización (bias) aplicado a los sustratos. 

 

En los capítulos siguientes la utilización de la palabra muestra y película es indistinto, hace 

referencia al material producido por pulverización catódica y depositado sobre el sustrato. En 

la Figura 3-1 se presenta una fotografía de la apariencia general de una de las películas 

obtenidas en este trabajo. 

 

Figura 3-1: Fotografía de la apariencia de las películas de acero inoxidable obtenidas por 

pulverización catódica. 
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3.1 Composición química 

La composición química del sustrato se determinó por medio de espectrometría de emisión 

óptica (conocido comúnmente como ensayo de chispa). Por otra parte, la composición química 

de las películas se estableció realizando dos pruebas complementarias, espectrometría de rayos 

X, EDS y WDS. A continuación, se presentan los resultados de cada ensayo. 

3.1.1 Espectrometría de emisión óptica (OES) en el sustrato. 

Sobre una muestra de material del sustrato se realizaron tres medidas de composición química 

por medio de la técnica OES. La composición química (porcentaje en masa) se presenta en la 

Tabla 3-1. 

 

Tabla 3-1: Composición química del material de blanco y sustrato (porcentaje en masa). 

 

 C Si Mn Cr Mo Ni Cu Nb Al P S Fe 

% mʂasa 0,025 0,4 1,8 16,8 2,1 9,6 0,6 0,02 0,01 < 0,05 < 0,02 Bal. 

El error asociado con cada composición reportada se estima aproximadamente menor al 2% respecto a la 

composición nominal de cada especie atómica (de acuerdo con conocimiento general de la técnica). La 

variación observada en las tres mediciones realizadas fue mucho menor que el 1% de la composición nominal 

de cada especie atómica 

3.1.2 Espectrometría de rayos X por dispersión de energía (EDS)  

En la superficie de las películas se realizó espectroscopia EDS que permitió obtener patrones 

de intensidad de emisión de fotones en función de la energía con el fin de evaluar el efecto de 

los parámetros de proceso en la composición química de las películas. Para prevenir cualquier 

influencia del sustrato en las medidas de composición química de las películas, se controló, el 

voltaje de aceleración utilizando 15 kV (ver sección 2.3.1). Se estimó que, con los parámetros 

de operación del microscopio, la región de interacción para el análisis EDS tuvo una 

profundidad aproximada de 0,5  ʂ1 0 µm, valor que es menor al espesor de las películas. 

 

Se realizó análisis cualitativo de los elementos atómicos presentes en las películas. 

Adicionalmente se realizó análisis cuantitativo de las principales especies metálicas (Fe, Cr, Ni 

y Mo).  En la Tabla 3-2 se presenta la concentración relativa promedio de las principales 

especies metálicas en las películas obtenidas. 

 

Aunque el equipo usado permite realizar análisis cualitativo de la presencia de nitrógeno en las 

películas, no se utilizó esta técnica para el análisis cuantitativo de dicho elemento, dado que 

la detección de la concentración de nitrógeno está sujeta a grandes errores en el análisis EDS 

[94].  
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Tabla 3-2: Concentración relativa promedio de las principales especies metálicas presentes en 

las películas (porcentaje en masa). 

 

 Cr Ni Mo Fe 

% mʂasa 16,9 9,2 1,6 72,3 

% Error 1,4 0,9 0,3 4,7 

Valores normalizados al 100% (fue excluido tanto el nitrógeno como 

otros elementos presentes en menor concentración) 

 

En la Figura 3-2 se presenta la concentración relativa para las principales especies metálicas 

en las películas obtenidas (ver Tabla 2-5), no se encuentran diferencias significativas en las 

concentraciones de las especies metálicas que puedan atribuirse a los parámetros de proceso 

para cada una de las series estudiadas. 

 

En la Figura 3-3 se presentan, a modo de ejemplo, dos espectros de emisión de rayos X para 

dos muestras representativas: una película obtenida sin nitrógeno en la atmósfera gaseosa y 

otra obtenida empleando el mayor flujo de nitrógeno estudiado (11,2 sccm). Los demás 

espectros obtenidos fueron omitidos, porque todos, sin excepción, son intermedios entre los 

dos espectros presentados y no aportan información adicional al lector. 

 

Figura 3-2: Concentración relativa de las principales especies metálicas para los experimentos 

más representativos (porcentaje en masa). 

 
Las series se describen en la Tabla 2-5. 

Nótese la discontinuidad en la escala de composición química. 






































































































































