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Resumen

Se depositaron peliculas delgadas tipo multicapas de Alimina (Al,O3) y Zirconia estabilizada con Itria 8% molar
(8YSZ) sobre substratos de silicio (100) y acero inoxidable AISI 304 mediante un sistema multi-blanco magnetron
sputtering en r.f (13.56 MHz), utilizando blancos de 8 mol. % Y,03-ZrO, y de aluminio de alta pureza (99.95%) en una
atmdsfera compuesta de Ar/O, a una temperatura constante del substrato de 300 °C. Con el objetivo de estudiar la
influencia de la variacion del periodo en este tipo de recubrimientos, sobre la morfologia y las propiedades triboldgicas, se
disefiaron multicapas de [Al,O3/YSZ], variando el periodo entre 35, 70, 120 y 200 bicapas. La caracterizacion
morfolégica, tribolégica y de adhesion, se realizd mediante las técnicas de microscopia de fuerza atdmica AFM, desgaste
mediante las tecnicas de pin-on-disck y scratch . Los resultados obtenidos por AFM muestran una disminucion del 87.5%
y 32.4% en el tamafio de grano y la rugosidad respectivamente, desde 1 bicapa hasta [Al,Os/YSZ],0. Debido al
incremento de las multicapas, se aprecia una reduccion del coeficiente de friccion entre 0.8 y 0.3 a medida que aumenta el
periodo, al mismo tiempo que el valor de la carga critica adhesiva se incrementd desde 0.8N hasta 4.8N de 35 a 200
bicapas. Los resultados presentados confirman que las notables propiedades triboldgicas de las multicapas de
[Al,05/YSZ], son una caracteristica relevante desde el punto de vista de durabilidad ya que de esta manera se abre la
posibilidad para que estas multicapas se depositen sobre dispositivos a pequefia escala expuestos a elevadas temperaturas.

Palabras Claves: Multicapas de [Al,O3/YSZ],, magnetrdn sputtering, propiedades triboldgicas, adhesion.

Abstract

We deposited multilayer thin films of Alumina (Al,O3) and Yttria Stabilized Zirconia (YSZ) on silicon (100) and
AISI 304 stainless steel substrates via multi-target rf magnetron sputtering (13.56 MHz), using 8mol. % Y,05-ZrO, target
and aluminum target with high purity (99.95%) under Ar/O, gas mixture, at constant substrate temperature of 300 °C. In
order to study the influence of the variation of multilayer period over the morphology and tribological properties, the
designed multilayer [Al,O3/YSZ], period was changed for 35, 70, 120 and 200 bilayer. The morphological, tribological
and adhesive characterization were analized via AFM, pin-on-disck and scratch test, respectively. The results obtained by
AFM show a decreasing of 87.5% and 32.4% in the grain size and roughness, respectively, when the period changed from
one bhilayer to [Al,0s/YSZ],q bilayers. Similary, with the increase of multilayer number, there is a reduction of friction
coefficient between 0.8 and 0.3, while the value of adhesive critical loads increased from 0.8 N to 4.8 N. The presented
results confirm that the remarkable tribological properties of the multilayer [Al,O3/YSZ], are an important feature from the
standpoint of durability because in this way opens the possibility for these multilayer devices are placed on a small scale
exposed to high temperatures.

Keywords: [Al,O3/YSZ], Multilayer, magnetron sputtering, tribological properties, adhetion

en dispositivos de gran desempefio, estd la

1. INTRODUCCION resistencia a cambios abruptos en la temperatura de
Uno de los grandes esfuerzos en la continua trabajo que sufren los materiales. La circonia (ZrO,)
busqueda de soluciones para incrementar la vida Util estabilizada con itria (Y,0s) al 8 % mol. [8YSZ)],
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presenta caracteristicas excepcionales de baja
conductividad térmica, buena resistencia a la
corrosion y alto coeficiente de expansion térmica,
por lo que es comunmente utilizado para
aplicaciones como recubrimiento tipo barrera
térmica en la industria aeronautica [1]. Aparte de los
fendmenos de fatiga térmica a la que se encuentran
expuestos los diversos materiales se presenta
también la fatiga mecanica y dafio por desgaste
excesivo dado a los exigentes escenarios
tribolégicos donde se utilizan los materiales
empleados para alto desempefio; por lo tanto
diversos autores han producido multicapas
ceramicas de YSZ/AI,O; por diferentes métodos
para el estudio de la evolucién microestructural, el
desarrollo de esfuerzos residuales y cambios en las
propiedades mecanicas y triboldgicas [2], [3], [4].
Es bien sabido que el efecto del nimero de
multicapas sobre las propiedades mecanicas del
recubrimiento ain no ha sido completamente
elucidado. En trabajos previos [5] se han estudiado
las propiedades quimicas, estructurales, mecanicas y
de aislamiento térmico de estas bicapas de
Al,Os/YSZ depositadas sobre pequefios
componentes metalicos de alto desempefio que en
funcionamiento deberan responder a fuertes cambios
debido a elevadas temperaturas y a fendmenos
fisicos que incluyen altos esfuerzos mecanicos y
tribol6gicos. Es por eso que el objetivo fundamental
de este trabajo, es estudiar la influencia del numero
de bicapas de [Al,O3/YSZ], sobre las propiedades
mecanicas Y tribologicas de peliculas crecidas sobre
substratos de silicio [100] y acero AISI 304.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Se sintetizaron y depositaron multicapas de
Al,O4/YSZ, las cuales fueron crecidas sobre
substratos de silicio (100) y de acero AISI 304
utilizando la técnica del magnetrdén sputtering,
empleando una fuente r.f. (13.56 MHz) y con
blancos de 8% mol de Y,03:-ZrO, y blancos de Al
con pureza de 99.5%. La influencia del nimero de
bicapas de Al,O3/YSZ sobre las propiedades de las
peliculas se estudio variando el nimero de bicapas
entre 1, 35, 70, 120 y 200, dejando fijos los demas
parametros de deposito. Las bicapas fueron crecidas
con potencia de 350 W, voltaje de polarizacion
(bias) de -20V, temperatura del sustrato de 300°C,
en mezcla de gases de 76% de Ary 24% O, a
presién de trabajo de 7x10° mbar [5], [6]. La
morfologia de las capas se caracterizO con un
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microcopio de fuerza atémica, Autoprobe CP Park
Scientific Instrument. La caracterizacion del
desempefio triboldgico de las peliculas, se llevé a
cabo mediante un equipo pin—-on-disk, Microtest,
MT 4001 - 98 y la prueba de rayado en un equipo
Scratch Test Microtest MTR2.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

El efecto de la variacion del tamafio de grano sobre
la morfologia de peliculas delgadas crecidas como
bicapas de Al,Os/YSZ sobre sustratos de silicio y
sobre su desempefio triboldgico analizado por pin—
on-disk y Scratch Test en peliculas crecidas sobre
substratos de acero, se presenta a continuacion.

3.1 Anadlisis de AFM

Las figuras la y 1b muestran imagenes de AFM
obtenidas para 1 y 200 bicapas de [Al,O3/YSZ],
sobre silicio, donde se aprecia claramente la
distribucién y variacion del tamafio de grano sobre
la superficie de la pelicula. Se puede observar que a
medida que aumenta el nimero de bicapas de
Al,O3/YSZ se presenta una mayor homogeneidad de
la superficie de las peliculas, este comportamiento
es tipico de la técnica de sputtering utilizada para la
deposicion de las multicapas [7].

0 2 4pm

0 2 4um

Figura 1b. Imagen AFM de 200 bicapas de Al,O3/YSZ.

Rev. LatinAm. Metal. Mater. 2009; S1 (4): 1545-1548



Estudio del Comportamiento Tiboldgico y Adhesivo de Multicapas de [Al,O3/YSZ],

Con los resultados obtenidos en las imagenes de
AFM de 4 um? para todas las multicapas, se
establecid una tendencia para la rugosidad y el
tamafio de grano de las peliculas crecidas como
funcién del numero de bicapas de Al,Os/YSZ ver
fig. 2a y 2b respectivamente. A partir de ese estudio
se determind que la rugosidad y el tamafio de grano
presentaron una disminucion de 62% y 86%
respectivamente.
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Figura 2a. Tamafio de grano en funcidn del ndmero de
bicapas de [Al,05/YSZ],.
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Figura 2b. Rugosidad en funcién del nimero de bicapas

Este comportamiento de la variacion del tamafio de
grano y de la rugosidad se debe al incremento en el
namero de bicapas con espesores nanométricos, que
junto con el voltaje de polarizacion aplicado,
producen un cambio en la microestructura que se
evidencia en su reduccion sistematica. Este tipo de
caracteristicas morfoldgicas tienen una influencia
directa en el comportamiento mecanico y
tribolégico de las multicapas [7].

3.2 Andlisis de Pin—-on-disk

En las figuras 3a y 3b se presentan las gréficas de
tendencia de los coeficientes de friccion en funcién
del recorrido y del numero de bicapas de
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AlLOs/YSZ, respectivamente, se observa la
reduccioén del coeficiente de friccién a medida que
se incrementa el ndmero de bicapas. EI modelo
mecanico de friccién propuesto por Archard [8],
donde se contempla la contribucién de la rugosidad
y las durezas al coeficiente de friccion de las
superficies en contacto de la bola del pin-on-disc y
del recubrimiento, permite explicar esta reduccién.
De acuerdo a este modelo cuando la superficie del
material base presenta baja rugosidad y alta dureza,
el coeficiente de friccion de este sistema tiende a
disminuir, observandose ademas con el periodo de
asentamiento, la caracteristica adhesiva de Ila
multicapa y su estabilidad frente a la distancia de
recorrido [8],[9],[10]. En nuestros resultados se
puede determinar una reduccion del 42% en el
coeficiente de friccion cuando el nimero de bicapas
de Al,O3/YSZ aumenta de 1 a 200.
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Figura 3a. Coeficiente de friccion en funcion de la
distancia de recorrido para diferente nimero de bicapas.
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Figura 3b. Variacion del coeficiente de friccion con el
incremento del ndmero de bicapas.
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3.3 Analisis de Scratch Test

En la figura 4a. se observa mediante microscopia
Optica la zona donde ocurre el dafio cohesivo (Lcl)
debido al desplazamiento durante la aplicacion de la
carga y posteriormente se observa al final el sitio
donde ocurre el dafio adhesivo (Lc2) dado que en
este lugar se alcanza una carga méaxima y el
recubrimiento se desprende. En la figura 4b se
presenta un incremento de la carga critica para el
dafio cohesivo como funcién del incremento del
namero de bicapas de [Al,O3/YSZ], lograndose asi
una mejora en la resistencia al rayado en un 98%
cuando comparamos la Lcl para 1y 200 bicapas.

Figura 4a. Microscopia Optica donde se muestra el dafio
cohesivo (Lc1) y el dafio adhesivo (Lc2).
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Figura 4b. Evolucion de la carga criticas con respecto al
incremento del ndmero de bicapas de Al,O5/YSZ.

La razon del incremento en la carga critica para el
dafio cohesivo, radica en la naturaleza de las
estructuras tipo bicapa, debido que, al incrementar
el nimero de bicapas se incrementa la microdureza
y ademas al tener capas intermedias alternadas de
Al,Ozy YSZ en mayor nimero, la energia debida a
la carga aplicada es absorbida y distribuida a través
de las bicapas [7], [11].
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4. CONCLUSIONES

Recubrimientos tipo multicapas de [Al,Os/YSZ],
fueron depositados sobre sustratos silicio (100) y
acero AISI 304, presentando una morfologia con
una distribucion  uniforme de granos 'y
evidenciandose la variacion de la rugosidad y el
tamafio de grano como funcién de nimero de
bicapas. De los anélisis de pin—-on-disk., se apreci
una reduccion del coeficiente de friccion con el
aumento del nimero de las bicapas de 1 a 200,
observando asi una mejora de un 42%. De las
pruebas de scratch test se determind un incremento
de la carga critica en la zona del dafio cohesivo en
un 42% para el caso de 200 multicapas de
Al,O3/YSZ. Como resultado del estudio se concluye
finalmente que este tipo de arreglo de multicapas
puede ser aplicable sobre piezas donde se requiera
una buena combinacion de resistencia al desgaste y
aislamiento térmico de pequefios componentes
metalicos de alto desempefio que trabajen a elevadas
temperaturas.
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