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DESCRIPCION
Método para producir recubrimientos de DFV

La presente invencion se refiere a un método de pulverizacion magnetrénica con impulsos de alta potencia (HIPIMS)
con una alta tasa de deposicion.

Los recubrimientos de DFV duros se usan frecuentemente para la proteccion del material subyacente de la oxidacion
y el desgaste. Tales recubrimientos duros pueden depositarse mediante métodos de DFV tales como pulverizacion
magnetrénica reactiva. Usar gas de pulverizacion reactiva da lugar a problemas, porque el material deseado forma
capas con diferentes propiedades en comparacion con la superficie metalica, tales como capas eléctricamente
aislantes, sobre la superficie diana. Particularmente, cuando el rendimiento de pulverizacién o emisividad electrénica
de la superficie diana reaccionada son diferentes de los de la superficie metalica, aparecen efectos de histéresis que
hacen inestable el proceso.

La tecnologia de DFV establecida ensefia como depositar reactivamente recubrimientos duros mediante magnetrones
duales, pulverizacion magnetrénica dual (PMD) y corriente continua pulsante para evitar formar capas reaccionadas
gruesas sobre las dianas. Sigue existiendo el problema del bajo rendimiento de pulverizacion de las superficies diana
reaccionadas; para obtener el compuesto deseado se requiere una cierta presion parcial de gas reactivo, pero al
mismo tiempo la superficie diana esta cubierta por reactantes también. El resultado es el bien conocido problema de
la histéresis, que habitualmente se supera mediante un sistema de realimentacion mas o menos complicado (de
presion, 6ptico o eléctrico) para controlar el flujo de gas reactivo.

La pulverizacion magnetronica con impulsos de alta potencia (HIPIMS) se ha usado para la deposicion de
recubrimientos metalicos o nitruros metalicos conductores, p. ej. CrN, por HIPIMS reactiva. Se ha hecho crecer TiO;
a partir de dianas de TiO4 de ceramica usando HIPIMS y se consiguieron altas tasas. Se ha usado HIPIMS para
pulverizacion reactiva de alimina, pero con el fendmeno de histéresis convencional y control de realimentacion del
flujo de oxigeno y con una tasa de deposicion de solo un 25-30 % en comparacién con pulverizacion por corriente
continua pulsante. Otra cuestién es que, cuando se depositan recubrimientos de 6xidos, nitruros, carburos metalicos
mixtos o mezclas de los mismos, los diferentes metales diana reaccionan y muestran efectos de histéresis a diferentes
presiones parciales de gas reactivo, haciendo dificil si no imposible codepositar recubrimientos duros metalicos mixtos.

También es conocido como accionar un magnetrén con una diana de aluminio y una fuente de alimentacion de HIPIMS
en una mezcla de Ar/oxigeno reactiva para depositar una capa de alimina amorfa por XRD. Si bien la capa contiene
granos de gamma-alimina de tamafo nanométrico, la microestructura es porosa, haciendo a la capa depositada
menos adecuada en muchas aplicaciones de recubrimiento.

La deposicion usando técnicas de HIPIMS se describe en Glocker et al., “High Power Pulsed Reactive Sputtering of
Zirconium Oxide and Tantalum Oxide", 2004 Society of Vacuum Coaters 505/856-7188, ISSN 0737-5921, 47th Annular
Technical Conference Proceedings (24-29 de abril de 2004), Dallas, TX, EE. UU., pag. 183-186, Konstantinidis et al.,
“Titanium oxide thin films deposited by high impulse magnetron sputtering"”, Thin Solid Films, vol. 515, 23 de nov. de
2006, N° 3, pag. 1182-1186, Sproul et al., “The Reactive Sputter Deposition of Aluminium Oxide Coatings Using High
Power Pulsed Magnetron Sputtering (HPPMS)", 2004 Society of Vacuum Coaters 505/856-7188, ISSN 0737-5921,
47th Annular Technical Conference Proceedings (24-29 de abril de 2004), Dallas, TX, EE. UU., pag. 96-100 y Muenz
et al., documento DE 10 2005 033 769-A1. Sin embargo, siguen teniendo que resolverse los problemas anteriormente
mencionados.

Es un objeto de la presente invencion proporcionar un método en el que la tasa de deposicion sea mayor y en que se
elimine la necesidad de sistemas de realimentacion de la presion parcial de gas reactivo. Ademas, se posibilita la
deposicion de recubrimientos homogéneos sobre una superficie grande, y con el método de la invencion se hace
posible la codeposicion de éxidos, nitruros, carburos metalicos mixtos o0 mezclas de los mismos en dianas de diferentes
metales o aleaciones.

La Fig. 1 muestra una vista esquematica de un sistema de deposicion a vacio.
La Fig. 2 muestra una micrografia de microscopio electrénico de barrido de un inserto recubierto segin una realizacion.
La Fig. 3 muestra un difractograma de rayos X de un inserto recubierto segun una realizacion.

Segun la presente invencion, se proporciona un método de pulverizacion magnetrénica para producir recubrimientos
de oxidos, nitruros, carburos metalicos mixtos o mezclas de los mismos, especialmente recubrimientos que
comprenden 6xido de aluminio sobre, p. €j., herramientas para corte y conformacion, laminas metalicas y componentes
con el fin de, p. €j., ingenieria de superficie, decoracion y proteccion de superficie segun la reivindicacion 1. El método
aplicado a la deposicion de un recubrimiento sobre un inserto de herramienta de corte se efectia segun lo siguiente,
haciendo referencia a la Fig. 1:

Se proporciona un sustrato de material duro, tal como carburo cementado, cerametal, nitruro de boro cubico, diamante,
ceramica o acero de alta velocidad, preferiblemente carburo cementado, sobre el que se deposita un recubrimiento
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bien adherente, duro y resistente al desgaste usando pulverizacién magnetrénica para hacer crecer recubrimientos
cristalinos adecuadamente estequiométricos de éxidos, nitruros, carburos metalicos o mezclas de los mismos, con el
que la deposicion esta basada en tener simultaneamente condiciones reactivas en el sustrato mientras se mantiene
la superficie diana en un estado esencialmente metalico. Esto significa que la superficie diana no ha reaccionado con
el gas reactivo en la medida en que le haya conferido un comportamiento de proceso histerético en el punto de trabajo
seleccionado. Esto se consigue accionando una descarga de HIPIMS sobre una o mas dianas (3) en una mezcla
gaseosa que comprende argon y un gas reactivo, a una potencia de pulso de pico de al menos 320 Wecm?, y
preferiblemente a una presion total de 2 Pa o menor, mas preferiblemente 1,33 Pa o menor, lo mas preferiblemente
0,8 Pa o menor. Tras la determinacién de la estequiometria de la capa obtenida y la cobertura con gas reactivo de la
diana de pulverizacion, se encuentra sorprendentemente que se consigue la estequiometria completa de la capa en
condiciones en que la diana se cubre minimamente por gas reactivo.

Se encuentra sorprendentemente ademas que los efectos de histéresis se reducen o eliminan, no reduciendo por lo
tanto las tasas de deposicién, como en el caso de pulverizacion por corriente continua pulsante. En consecuencia, se
elimina la necesidad de sistemas de realimentacion de presion parcial de gas reactivo. En ausencia de histéresis en
el punto de trabajo, el proceso puede accionarse en modo estable con parametros caracteristicos bien definidos para
cada valor seleccionado de flujo de oxigeno.

En HIPIMS, la alta potencia de pulso de pico vuelve muy alta la densidad i6nica de los atomos pulverizados, por lo
tanto se efectla la pulverizacion por iones metalicos diana, lo que conduce a una menor tasa de deposiciéon en HIPIMS.
Sorprendentemente, la tasa conseguida aplicando el método de la invencion es al menos 3 veces mayor en
comparacion con la técnica anterior.

Pueden recubrirse herramientas de corte de tipos adecuados, proporcionadas como sustratos, en una camara de
vacio con un recubrimiento de 6xido metalico segun el siguiente método:

Después de someter los sustratos (10) a procedimientos de limpieza estandares, se montan sobre un soporte de
sustrato (4) accionable para giro durante la deposicién, en los que el area de deposicion, concretamente la suma de
las superficies expuestas del soporte de sustrato (4) y los sustratos (10) montados sobre el mismo, es preferiblemente
al menos 10 veces la suma de las areas de la una o mas dianas, preferiblemente 10-25 veces la suma de las areas
de la una o mas dianas, preferiblemente con una distancia minima de 6 cm, mas preferiblemente entre 8 y 20 cm
desde al menos un fuente de pulverizacion magnetrénica a una diana (3). El soporte de sustrato (4) esta desconectado,
puesto a tierra o conectado eléctricamente con una fuente de alimentacién de polarizacion opcional (8), con un modo
de operacion de corriente continua o corriente alterna o corriente continua pulsante, segun la practica comun para un
especialista en la materia. El material de la diana (3) se selecciona segun la composicion metalica del recubrimiento
deseado. El tipo de fuente magnetrénica sobre la que se monta la diana (3) puede ser cualquier disefio comercial o
especial estandar, con sistemas magnéticos equilibrados o desequilibrados o ajustables, y su forma puede ser, por
ejemplo, circular o rectangular.

Se lleva a cabo la deposicién en la camara de vacio (1), en que primero se hace el vacio por una bomba de alto vacio
(2) a menos de 6,7x10°® Pa, preferiblemente menos de 6,7x10”7 Pa. Antes de la deposicion, el sustrato (10) se calienta
preferiblemente a una temperatura de entre 300-900 °C, preferiblemente 450-700 °C, lo mas preferiblemente 570-630
°C. Se usa Ar como gas de pulverizacion, que se mete en la camara (1) a través de una primera valvula o controlador
de flujo masico (5). Se usa un flujo de Ar constante, dando una presion de camara de 2 Pa o menos, preferiblemente
0,13-1,3 Pa, lo mas preferiblemente 0,4-1,07 Pa. Se inicia la deposicion preferiblemente en gas de pulverizacion de
Ar puro, pero puede empezar también junto con, o incluso después de, la introduccidén de oxigeno en el sistema a
través de una segunda valvula o controlador de flujo masico (6). Se introduce gas oxigeno (Oz) a un flujo constante,
que se mantiene durante la deposicion. En el caso de iniciacion con gas de pulverizacion de Ar puro, se introduce
preferiblemente el gas oxigeno (O2) después de un retardo de menos de 10 minutos, mas preferiblemente 1-3 minutos.
El flujo de gas oxigeno (O) se elige para obtener 6xidos estequiométricos, cuyo flujo depende de las caracteristicas
del sistema de deposicion tales como, p. €j., el tamafio de diana y la velocidad de bombeo. Se determina
empiricamente el valor de flujo de oxigeno apropiado por el especialista en la materia ajustando el valor de flujo segun
medidas de la estequiometria de oxigeno del recubrimiento. Sin embargo, para sistemas de produccion de tamafio
normal, puede usarse un flujo de gas oxigeno (Oz) de 200-1000 sccm.

La deposicion se empieza aplicando pulsos de voltaje negativo generados por una fuente de alimentacion (7) en el
intervalo de 200 V, preferiblemente 500 V, lo mas preferiblemente 650 V, a 2000 V, preferiblemente 1000 V, lo mas
preferiblemente 750 V, a la diana respecto al anodo (las paredes de la camara de vacio). La longitud de pulso esta en
el intervalo de 2 us, preferiblemente 10 us, lo mas preferiblemente 20 us, a 200 ps, preferiblemente 100 ps, mas
preferiblemente menos de 100 s, mas preferiblemente menos de 75 ps, lo mas preferiblemente 40 ys, y la frecuencia
de repeticién esta en el intervalo de 100 Hz, preferiblemente 300 Hz, lo mas preferiblemente 500 Hz a 10 kHz,
preferiblemente 3 kHz, lo mas preferiblemente 1,5 kHz. La fuente de alimentacion (7) comprende una unidad pulsante
alimentada con una fuente de voltaje preferiblemente de corriente continua constante o lo mas preferiblemente una
fuente de alimentacidon de corriente continua pulsante integrada, adecuada para el fin. Los pulsos, que tienen
preferiblemente un voltaje constante, encienden una descarga luminiscente de pulverizacion magnetronica (9) con una
corriente que se eleva a un pico maximo durante cada pulso, en el que se alcanza la potencia de pulso de pico.
Después de alcanzar el maximo, la corriente es constante o cae a un minimo del 50 % del valor de pico.
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Preferiblemente, sin embargo, se alcanza el maximo de corriente al final del pulso de voltaje. Entre dos pulsos
consecutivos, no hay entrada de energia eléctrica en el sistema de deposicion, por lo tanto el plasma se descompone
por recombinacion de ion/electron. Se selecciona el tiempo entre pulsos por el operario especialista en la materia de
modo que la descarga luminiscente preferiblemente nunca se apague. Ademas, se seleccionan el maximo, la longitud
y la frecuencia de repeticion del pulso de corriente de pico suficientemente altos, concretamente segun los limites
dados anteriormente, de modo que se reduzcan o eliminen los efectos de histéresis con respecto al flujo de oxigeno
en parametros caracteristicos, p. ej. tasa de deposicion, voltaje de diana, emision 6ptica y recubrimiento, asi como
cobertura de 6xido de diana.

Se continva la deposicion durante un periodo de tiempo adecuado, después del cual se dejan enfriar los insertos a
menos de 200 °C y se retiran del sistema de vacio.

En una realizacion del método, el area de la diana (3) es de 1000-2000 cm?, y el area del soporte de sustrato (4) es
de 10000-20000 cm?. Para una realizacion alternativa, la corriente de pulverizacion maxima es de 980-2800 A,
preferiblemente de 1120-1680 A, y la potencia instantanea maxima de 200 kW, preferiblemente de 320 kW a 2000
kW, preferiblemente de 4000 kW.

En otra realizacion del método, se proporciona mas de una fuente de pulverizacidon magnetrénica con dianas, y estas
dianas pueden tener composiciones metalicas que son iguales o diferentes entre si.

En una realizacion, la una o mas dianas son de la misma composicién metalica que es una aleaciéon de AlMe, donde
Me es uno o mas de los metales del grupo de Mg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Zr, Cd, Cu, Cry Sn y la mezcla gaseosa en la
camara de vacio es una mezcla de Ar y gas oxigeno (O2), con lo que el recubrimiento depositado comprende un 6xido
bifasico o un éxido mixto de tipo (Al1.,Me,)203 o espinela (Me),Al.Os.x (0<x<1). Preferiblemente, la una o mas dianas
de la misma composicién metalica son de Al, con lo que el recubrimiento depositado comprende una fase cristalina de
alumina, mas especificamente gamma- o alfa-alumina, depositada a un grosor de preferiblemente 0,1-30 ym, mas
preferiblemente 1-10 um, lo mas preferiblemente 2-5 ym. Lo mas preferiblemente, el recubrimiento depositado
comprende alfa-alimina monofasica.

En una realizacién adicional del método, se usan dos o mas dianas que tienen composiciones metalicas diferentes
entre si, y una mezcla gaseosa de Ar y gas oxigeno (O3), con lo que se deposita una multicapa u 6xido mixto de tipo
(Al1Mey)203 o espinela (Me)Al203+x (0<x<1), 0 un éxido bifasico.

En una realizacién alternativa, pueden recubrirse herramientas de corte de tipos adecuados, proporcionadas como
sustratos, en una camara de vacio (1), con un éxido, nitruro, carburo metalico o mezclas de los mismos procediendo
como se describe en la primera realizacion del método pero, en lugar de usar solo oxigeno, usando una mezcla
gaseosa reactiva que comprende oxigeno, nitrégeno y/o gases que contienen carbono tal como oxigeno, nitrdgeno o
una mezcla gaseosa de nitrodgeno e hidrocarburo. En esta realizacion alternativa, la una o mas dianas son de la misma
composicion metalica que es una aleacion de AlMe, donde Me es uno o mas de los metales del grupo Ti, V, Cr, Zr,
Nb, Mo, Hf, Ta y W. En esta realizacién alternativa, la deposicion se inicia en gas de pulverizacién de Ar puro, pero
puede empezar también junto con, o incluso después de, la introducciéon del gas reactivo a través de la segunda
valvula o controlador de flujo masico (6). En el caso de iniciacion en gas de pulverizacion de Ar puro, se introduce
preferiblemente el gas reactivo después de un retardo de menos de 10 minutos, mas preferiblemente 1-3 minutos. La
composicion del gas reactivo se selecciona segun lo que un especialista en la materia elegiria para obtener
recubrimientos con un equilibrio de oxigeno/nitrégeno/carbono deseado. Los flujos de gas reactivo se seleccionan por
el especialista en la materia para obtener recubrimientos estequiométricos de éxidos, nitruros, carburos o mezclas de
los mismos, cuyo flujo depende de las caracteristicas del sistema de deposicion tales como, p. €j., el tamafio de diana
y la velocidad de bombeo. Sin embargo, para sistemas de produccion de tamafo normal, puede usarse un flujo de
gas reactivo total de 200-1000 sccm.

En una realizacion alternativa adicional, dos o mas dianas tienen una composiciéon metalica diferente entre si, con lo
que se obtienen recubrimientos mixtos o multicapa de AlMe de 6xido, nitruro, carburo o mezclas de los mismos, donde
Me es uno o mas de los metales del grupo de Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tay W.

Entre medias y por encima del recubrimiento de 6xido, nitruro, carburo metalico o mezclas de los mismos, pueden
depositarse otras capas de 6xidos, carburos o nitruros resistentes al desgaste o mezclas de los mismos mediante el
método de la invencién, o mediante métodos conocidos en la materia. Es un ejemplo una capa superior de TiN usada
para la deteccion del desgaste de una herramienta de corte.

Segun la presente divulgacion, se proporcionan también recubrimientos de o6xido, nitruro, carburo o mezclas de los
mismos que comprenden 6xido de aluminio adecuados para, p. €j., herramientas para corte y conformacion, laminas
metalicas y componentes con el fin de, p.gj., ingenieria de superficie, decoracion y proteccion de superficie, en los que
se efectua la deposicion de un recubrimiento sobre un inserto de herramienta de corte segun lo siguiente, haciendo
referencia a la Fig. 1:

Se proporciona un sustrato de material duro, tal como carburo cementado, cerametal, nitruro de boro cubico, diamante,
ceramica o acero de alta velocidad, preferiblemente carburo cementado, sobre el que se deposita un recubrimiento
bien adherente, duro y resistente al desgaste usando pulverizacion magnetrénica, para hacer crecer recubrimientos
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cristalinos estequiométricos de 6xidos, nitruros, carburos o mezclas de los mismos, con lo que la deposicion esta
basada en tener simultdneamente condiciones reactivas en el sustrato mientras se mantiene la superficie diana en
estado esencialmente metalico. Esto se consigue accionando una descarga de HIPIMS sobre una o mas dianas (3)
en una mezcla gaseosa que comprende argon y un gas reactivo, a una potencia de pulso de pico mayor de 200 Wem-
2, preferiblemente al menos 320 Wem2, y una presion total de 2 Pa o menor, preferiblemente 1,33 Pa o menor, lo mas
preferiblemente 0,8 Pa o menor, y a una frecuencia de repeticion suficientemente alta. Tras la determinacion de la
estequiometria de la capa obtenida y la cobertura de gas reactivo de la diana de pulverizacion, se encuentra
sorprendentemente que se consigue la estequiometria completa de la capa en condiciones en que la diana se cubre
minimamente por el gas reactivo.

En una realizacion, la una o mas dianas son de la misma composicién metalica, que es una aleacion de AlMe, donde
Me es uno o mas de los metales del grupo de Mg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Zr, Cd, Cu, Cry Sn, y la mezcla gaseosa en la
camara de vacio es una mezcla de Ar y gas oxigeno (O2), con lo que el recubrimiento depositado comprende un 6xido
mixto de tipo (Al1.xMex)203 o espinela (Me),Al>O3:x (0<x<1), o un 6xido bifasico. Preferiblemente, la una o mas dianas
de la misma composicién metalica son de Al, con lo que el recubrimiento depositado comprende una fase cristalina de
alumina, mas especificamente gamma- o alfa-alumina, depositada a un grosor de preferiblemente 0,1-30 ym, mas
preferiblemente 1-10 um, lo mas preferiblemente 2-5 ym. Lo mas preferiblemente, el recubrimiento depositado
comprende alfa-alimina monofasica.

En una realizacién adicional del método, se usan dos o mas dianas que tienen composiciones metalicas diferentes
entre si, y una mezcla gaseosa de Ar y gas oxigeno (O3), con lo que se deposita una multicapa u 6xido mixto de tipo
(Al1Me)>03 o espinela (Me),Al.O3.x (0<x<1), o un oxido bifasico.

En una realizaciéon alternativa, la una o mas dianas son de la misma composiciéon metdlica que es una aleacion de
AlMe, donde Me es uno o mas de los metales del grupo de Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tay W, y la mezcla gaseosa en
la camara de vacio es una mezcla de Ar y gas reactivo que comprende oxigeno, nitrdgeno y/o gases que contienen
carbono tal como oxigeno o nitrégeno o una mezcla gaseosa de nitrégeno e hidrocarburo, con lo que el recubrimiento
depositado comprende un recubrimiento de AIMe(C,N,O) cubico. Preferiblemente, la una o mas dianas de la misma
composicion metalica son de AlTi, con lo que el recubrimiento depositado comprende una fase cristalina de AITi(C,N)
que tiene la estructura de NaCl, y depositado a un grosor de preferiblemente 0,1-30 ym, mas preferiblemente 1-10
pum, lo mas preferiblemente 2-5 ym. Lo mas preferiblemente, la una o mas dianas de la misma composiciéon metalica
son de Ti, con lo que el recubrimiento depositado comprende Ti(C,N).

En una realizacion alternativa adicional, dos o0 mas dianas tienen una composiciéon metalica diferente entre si, con lo
que se obtienen recubrimientos mixtos o multicapa de AlMe de 6xido, nitruro, carburo o mezclas de los mismos, donde
Me es uno o mas de los metales del grupo de Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tay W.

Entre medias y sobre el recubrimiento de 6xido, nitruro, carburo metalico o mezclas de los mismos, pueden depositarse
otras capas de 6xidos, carburos o nitruros 0 mezclas de los mismos resistentes al desgaste mediante el método de la
invencion o métodos conocidos en la materia. Es un ejemplo de un recubrimiento adicional una capa superior de TiN
usada para la deteccién del desgaste de una herramienta de corte.

Ejemplo 1

Se recubrié un inserto de herramienta de corte de calidad comercial H10F de composicion WC10 %Co y estilo de
inserto SNUN1204 (tamafio de 12x12x4 mm) en un sistema de deposicion de ultraalto vacio, véase la Fig. 1, segun lo
siguiente. Se limpio el inserto (10) usando procedimientos estandares y se montd sobre un soporte de sustrato (4),
accionable para giro durante la deposicion, que tiene un area de 200 cm?, en una posicion aproximadamente 10 cm
por encima de una diana de pulverizacion magnetrénica (3). El soporte de sustrato (4) estaba eléctricamente
desconectado. La diana (3) era un disco de Al con un diametro de 50 mm y un grosor de 3 mm. Se llevo a cabo la
deposicion en una camara de vacio (1) en que se hizo primer el vacio a 6,7x10® Pa. Antes de empezar la deposicion,
se calento el inserto (10) a una temperatura de superficie aproximada de 600 °C. Se usé Ar como gas de pulverizacion,
que se metid en la camara (1) a través de un primer controlador de flujo masico (5). Se us6 un flujo constante de 100
sccm de argon que dio como resultado una presion total en la camara (1) de 0,8 Pa.

Se empez6 la deposicion aplicando pulsos de voltaje negativo de 700 V a la diana (3) respecto al anodo (las paredes
de la camara). La longitud de pulso era de 35 ps y la frecuencia de repeticion de 1 kHz. Con este fin, se uso6 una fuente
de alimentacion (7) que comprende una unidad pulsante (SPIK, Melec Gmbh) alimentada con una fuente de voltaje
de corriente continua constante (Pinnacle, Advanced Energy). Los pulsos resultantes con un voltaje constante
encendieron una descarga luminiscente de pulverizacion magnetrénica (9) con una corriente que se eleva hasta un
maximo durante el pulso. Se inici6 la deposicion en gas de pulverizacion de Ar puro, introducido a través de un primer
controlador de flujo masico (5). Después de aproximadamente 2 minutos después del comienzo de la deposicion, se
introdujo gas oxigeno (O3) a través de un segundo controlador de flujo masico (6) a un caudal constante de 3,4 sccm.
Puesto que la deposicion se llevd a cabo en un sistema sin histéresis, el proceso pudo accionarse en un modo estable
con una corriente de pulverizacion maxima bien definida en los pulsos para el valor seleccionado de flujo de oxigeno.
El voltaje y el flujo de oxigeno seleccionados para esta ronda de deposicidon particular conferian una potencia
promediada en el tiempo de 110 W. Para estas condiciones, se determiné que la corriente de pulverizacién maxima
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era de 9,1 A, concretamente una potencia instantdnea maxima de 6,4 kW. La deposicion se continué durante 3 h,
después de lo cual se dejo enfriar el inserto por debajo de 200 °C, antes de retirarse del sistema de vacio.

El analisis del inserto mostrado en la Fig. 2 reveld que el recubrimiento (a) sobre el sustrato (b) consistia en una capa
de oxido de aluminio bien adherente, transparente en el intervalo Optico visible y con un grosor de 2,0 pm,

5 correspondiente a una tasa de deposicién de 0,67 um/h, véase la Tabla 1. Se encontré que el recubrimiento comprende
una fase cristalina estequiométrica, alfa-Al.Os3, identificada por al menos 5 picos como se muestra en el difractograma
de rayos X de la Fig. 3. Todos los demas picos distintos del designado como alfa se originan en el sustrato.

Tabla 1
Método Tasa de deposicion (um/h)
Invencion 0,67
HIPIMS de la técnica anterior 0,17-0,21
PMD 0,33

10 A partir de la Tabla 1, puede verse que la tasa de deposicion cuando se usa el método segun la presente invencion
es al menos 3 veces mayor en comparacion con la técnica anterior. La tasa de deposicion para PMD se incluye para
comparacion.
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REIVINDICACIONES

1. Método para depositar un recubrimiento de 6xido, nitruro o carburo metalico cristalino o mezclas de los
mismos, caracterizado porque se acciona una descarga de pulverizacion magnetrénica con impulsos de alta potencia,
HIPIMS, sobre una o mas dianas mantenidas en estado metalico, en una mezcla de argén y un gas reactivo, a una
potencia de pulso de pico de al menos 320 Wcm2, una longitud de pulso de hasta 100 us y una frecuencia de repeticion
de 100 Hz,

en el que

- la una o mas dianas de la misma composicion metalica son de Al, con lo que el recubrimiento depositado
comprende una fase cristalina de alimina, mas especificamente gamma- o alfa-alimina, depositada a un
grosor de preferiblemente 0,1-30 pm,

- launa o mas dianas son de la misma composicién metalica que es una aleacién de AlMe, donde Me es uno
0 mas de los metales del grupo de Mg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Zr, Cd, Cu, Cr y Sn y la mezcla gaseosa en la
camara de vacio es una mezcla de Ar y gas oxigeno (Oz), con lo que el recubrimiento depositado comprende
un oxido bifasico o un éxido mixto de tipo (Al1xMex)203 o espinela (Me)AloO3.x (0<x<1),

- seusan dos o mas dianas que tienen composiciones metalicas diferentes entre si y una mezcla gaseosa de
Ar y gas oxigeno (O2), con lo que se deposita una multicapa de 6xido mixto de tipo (Al1xMey)203, 0 espinela
(Me),Al203.x (0<x<1), 0 un oxido bifasico, donde Me es uno o mas del grupo de Mg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Zr,
Cd, Cu, Cry Sn

- se recubren herramientas de corte de tipos adecuadas, proporcionadas como sustratos, en una camara de
vacioé (1) con un o6xido, nitruro, carburo metalico o mezclas de los mismos usando una mezcla gaseosa
reactiva que comprende oxigeno nitrégeno y/o gases que contienen carbono, siendo la una o mas dianas de
la misma composiciéon metalica que es una aleacion de AlMe, donde Me es uno o mas de los metales del
grupo de Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tay W, y la deposicion se inicia en gas pulverizador de Ar puro o empieza
junto con, o después de, la introduccion del gas reactivo a través de la segunda valvula o controlador de flujo
masico (6),

- dos o mas dianas tienen una composicion metalica diferente entre si, con lo que se obtienen recubrimientos
de AlMe mixtos o multicapa de 6xido, nitruro, carburo o mezclas de los mismos, donde Me es uno o mas de
los metales del grupo de Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tay W.

2. Método segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la deposicion empieza aplicando pulsos de voltaje
negativo, generados por una fuente de alimentacion en el intervalo de 200 V, preferiblemente 500 V, lo mas
preferiblemente 650 V, a 2000 V, preferiblemente 1000 V, lo mas preferiblemente 750 V, a la diana respecto al anodo.

3. Método seguin una cualquiera de las reivindicaciones 1-2, caracterizado por una longitud de pulso de 2 ps,
preferiblemente 10 ps, lo mas preferiblemente 20 ps a 40 ys.

4. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-3, caracterizado por una frecuencia de repeticion de
300 Hz, lo mas preferiblemente 500 Hz, a 10 kHz, preferiblemente 3 kHz, lo mas preferiblemente 1,5 kHz.

5. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-4, caracterizado por usar una fuente de alimentacion
(7) que comprende una unidad pulsante alimentada en la que los pulsos encienden una descarga luminiscente de
pulverizacién magnetrénica (9) con una corriente que se eleva a un pico maximo durante cada pulso, en que se alcanza
la potencia de pulso de pico, donde después la corriente es constante o cae a un minimo del 50 % del valor de pico.

6. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, caracterizado por una presion total de 2 Pa o menor,
preferiblemente 1,33 Pa o menor, lo mas preferiblemente 0,8 Pa o menor.

7. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-6, caracterizado porque dicho recubrimiento se
deposita sobre una herramienta de corte.

8. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-7, caracterizado porque dicho recubrimiento
comprende una capa de 6xido cristalino, medida por difraccion de rayos X.

9. Método segun la reivindicacion 8, caracterizado porque dicho recubrimiento comprende un éxido bifasico, o



ES 2705198 T3

un oxido mixto de tipo (Al1..Mey)203 o espinela (Me)Al203.:y, donde 0<x<1 y donde Me es uno o mas de los metales
del grupo de Mg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Zr, Cd, Cu, Cry Sn.

10. Método segun la reivindicacion 8, caracterizado porque dicho recubrimiento de 6xido comprende una capa
cristalina de alfa-Al,O3 medida por difraccion de rayos X.
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