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RESUMEN

En este trabajo se estudian los efectos en las propiedades de porosidad y microdureza al usar
distintos didmetros de polvos de éxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con éxido de
itrio (menores a 40 um, entre 40 a 60 pm y mayores a 80 pm) a depositar en la capa superior de
un sistema TBC (barrera de proteccidn térmica) de doble capa conformado por NiCoCrAlY y
dxido circonio en fase tetragonal estabilizado con déxido de itrio usando el proceso de
pulverizacién en plasma, con el propdsito de encontrar el polvo adecuado y factible de usar
como capa superior. Para ello se utilizaron instrumentos como el Microscopio electrénico de
barrido TESCAN Vega SB con microanalizador dispersivo INCA Energy electronic microscope
con el cual se pudo detectar la porosidad en distintas zonas de evaluacidn de la capa superior y
el durdmetro de Vickers para medir la microdureza. Comprobandose que con didametros de
particulas menores a 40 pm las propiedades anteriormente mencionadas son las adecuadas
para la conformacion de la capa superior de dxido circonio en fase tetragonal estabilizado con
oxido de itrio.

Palabras Claves: porosidad, microdureza, barreras de proteccion térmicas, proceso de
pulverizacién en plasma, NiCrCoAlY y dxido zirconio en fase tetragonal estabilizado con oxido de
itrio.

ABSTRACT

In this work we study the effects on the porosity and microhardness properties when using
different tetragonal phase zirconium oxide stabilized with yttrium oxide as diameters powders
(less than 40 um, between 40 to 60 um and greater than 80 um) to deposit in the upper layer
of a TBC system (thermal barrier coating) of double layer formed by NiCoCrAlY and tetragonal
phase zirconium oxide stabilized with yttrium oxide using the plasma spray process, in order to
find the suitable powder and feasible to use as top layer. To this end, instruments such as
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TESCAN Vega SB scanning electron microscope with INCA Energy dispersive microanalyzer
were used, with which it was possible to detect the porosity in different areas of evaluation of
the upper layer and the Vickers durometer to measure the microhardness. Verifying that with
particle diameters smaller than 40 um, the aforementioned properties are adequate for the
conformation of the tetragonal phase zirconium oxide stabilized with yttrium oxide such as top
layer.

Keywords: porosity, microhardness, thermal protection barriers, plasma spraying process,
NiCoCrAlY and zirconium oxide in tetragonal phase stabilized with yttrium oxide.

1. INTRODUCCION

Uno de los recubrimientos de alabes de turbina en la industria aeroespacial usado como
capa superior de un sistema de barrera térmica (TBC) es el 6xido de circonio en fase tetragonal
estabilizado con d6xido de itrio, ya que es considerado para aplicaciones de este tipo debido a
su baja conductividad térmica, alto puntos de fusidn y coeficiente de expansién térmica [1, 2].
Los TBCs de zirconio-itria se consideran mejores a temperaturas de 1400 °C cuando se
depositan sobre una capa de unién metdlica [3,4] generalmente del tipo NiCoCrAlY, existen
diversas formas de deposicion de este recubrimiento, una de ellas es el proceso de
pulverizacién en plasma [5], el cual consiste en utilizar una pistola de plasma en donde las
particulas de polvo de este recubrimiento es fundido y depositado sobre la capa de unidn
metdlica.

En este articulo se muestra la evaluacion de la efectividad de este recubrimiento, para ello
se realizd el analisis de la porosidad y microdureza; debido a que al aumentar la porosidad
produce la reduccién de la conductividad térmica; sin embargo, por encima de ciertos valores,
este aumento puede degradar la integridad mecanica debido al aumento de la cohesién entre
las [dminas. Estas propiedades también se pueden controlar con mayor rigor si controlamos la
geometria de los poros [6]. En el caso de la microdureza es comun usar la prueba de Vickers,
que es el método estandar para medir la dureza de los materiales [7].

2. METODOS Y MATERIALES

Los materiales designados en este articulo son polvos de la aleacién de NiCoCrAlY y dxido
de circonio en fase tetragonal estabilizado con dxido de itrio, las composiciones de los polvos
se pueden corroborar en la tabla 1, las cuales fueron realizadas con el Microscopio electrénico
de barrido TESCAN Vega SB con microanalizador dispersivo INCA Energy.

Para empezar con el proceso de deposicion sobre la superficie es necesario seguir el
siguiente procedimiento: el cual consiste en un chorro de arena sobre superficies de la muestra,
la cual es una superlacion de niquel ZhS6F, con el objetivo de generar una rugosidad y un tipo
de anclaje mecdnico. Luego se procede a la aplicacion de los siguientes materiales de
revestimiento; la primera capa es un polvo de NiCoCrAlY,

TABLA I. Composicion quimica que existe en el polvo NiCoCrAlY y del éxido de circonio en fase
tetragonal estabilizado con éxido de itrio (ZrO2+8%Y203)



Porcentaje en masa de los elementos (%)

Sustancia C @) Al Cr Co Ni Y Zr Hf  total
NiCoCrALY 4.57 .81  11.00 18.47 19.65 42.74 1.76 - - 100
ZrO,+8%Y,03  8.02 33.36 2.22 - - - 6.63 48.69 1.08 100

la segunda capa es un polvo de éxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con dxido de
itrio de fase tetragonal. Para las muestras en donde se depositd los recubrimientos tienen
formas de alabes de turbina a gas las cuales fueron dividas longitudinalmente en partes mas
pequefas.

La deposicion de las capas de recubrimiento se realizd con el proceso de pulverizacion en
plasma los parametros de la deposicion fueron a presiéon ambiental (1 atm) y las temperaturas
del plasma fue cercana a los 1000°C, en el caso de la capa superior de éxido de circonio en fase
tetragonal estabilizado con d6xido de itrio se designaron tres tipos de didmetro de polvos:
menores a 40 pm, entre 40 a 60 ym y mayores a 80 um; y para la capa intermedia de NiCoCrAlY
se utilizaron polvos entre 22.23 y 33.39 pm de didmetro. Estos fueron colocados en tres tipos de
muestras distintas, divididas segun los didmetros de polvo de d6xido de circonio en fase
tetragonal estabilizado con 6xido de itrio.

En la deteccidn de la porosidad se utilizd el Microscopio electrénico de barrido TESCAN Vega SB
para visualizar y contabilizar los poros en la capa superior de dxido de circonio en fase
tetragonal estabilizado con 6xido de itrio.

En la deteccidn de la microdureza Vickers, se utilizd la maquina llamada durédmetro, la cual
somete a la superficie de la muestra con una carga estandar de 0.025 kgf durante un tiempo de
10 s por medio de un diamante en forma de pirdmide, la diagonal de la indentacidn resultante
se mide bajo un microscopio electrénico, este proceso es repetido en un total de 11 pruebas
para cada tipo de dxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con 6xido de itrio de
distinto didametro de polvo a depositar (menor que 40 pm, entre 40 a 60 pm y mayor que 80
pm). Los datos obtenidos se sometieron a la siguiente férmula [7]:

HV = 1.854— ... (1)
Donde:
F: carga aplicada, Kgf
D: longitud de la diagonal impresa, mm.

3. RESULTADOS Y DISCUSIONES

3.1 POROSIDAD

La capa superior (éxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con 6xido de itrio) en los
recubrimientos aplicados es la Unica que presenta porosidades, estas porosidades son visibles
en mayor cantidad cuando el didametro de polvos depositados de 6xido de circonio en fase
tetragonal estabilizado con 6xido de itrio es menor (tabla 2); mientras que el didmetro de las
porosidades aumenta cuando el didmetro de polvos depositados de éxido de circonio en fase
tetragonal estabilizado con 6xido de itrio es mayor (tabla 2); las razones de este incremento es
debido al proceso de formacién de la capa de superior, ya que en la pulverizacién con plasma,



la microestructura de los recubrimientos depende en gran medida de las condiciones de
procesamiento como el diametro del polvo.

Los polvos depositados (splats) estdn separados por poros interlaminares resultantes de la
rapida solidificacién de las laminas, las cuales son muy finas formados por contacto incompleto
entre los polvos depositados o alrededores de las particulas sin fundir, y grietas debido a
tensiones térmicas y tensiones de relajacion de enfriamiento. La presencia de grietas también
aumenta la tolerancia a la deformacién y mejora la resistencia al choque térmico para los TBC
en servicio, estas son mas visibles cuando los diametros de polvo depositados es mayor a 80
pm en comparacion con los otros didmetros de polvos depositados (Figura 1), estas grietas se
originan a partir de las tensiones térmicas que surgen del enfriamiento rdpido durante el
proceso de pulverizacién [7].

El porcentaje de porosidad es determinado en un drea fotografiada por el microscopio
(Tabla 2), los cuales son vacios existente con respecto al rea total, obteniendo una tendencia
de aumento con respecto a los didmetros de polvo de 6xido de circonio en fase tetragonal
estabilizado con éxido de itrio depositado (Tabla 2 y Figura 1), la razén de esta tendencia es
debido a que el drea de los espacios vacios de los poros dependen tanto directamente del
diametro de los mismos como de su distribucién de estos en el drea analizada (ndimero de
poros).

TABLA Il. Valores estadisticos de los poros en la capa de éxido de circonio en fase tetragonal
estabilizado con éxido de itrio (ZrO2+8%Y203) en funcidn del tipo de didmetro de particula
depositada para generar esta capa.

Diametro de poro, Numero de poros
pum

Didametrode  Min. Max. 6 Promedio Min Max. ¢ Promedio Porosidad

polvo Des. Des. (%)
(Zr0O,+8%Y,03)

pum

<40 21.47 35.58 2.30 24.25 50 64 2.00 57.25 8.57

40-60 7.72 64.63 3.45 31.71 45 59 1.89 51.2 14.51

>80 20.31 86.2 4.32 45.35 45 32 175 38.6 31.48




coating ZrO2 < 40 mkm
ceramic layer

a. b. C.

Fig.1 El dxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con 6xido de itrio depositado en
diferentes diametros de polvo: a. Menores a 40 um, b. Entre 40 and 60 um y c. Mayores a 80

pm.



TABLA l11. Valores estadisticos de las diagonales de la indentacién y dureza Vickers (HV) en la
capa de superior para distintos diametros de polvo depositados

diametro de Polvo depositado

de ZrO2 + 8% Y203 (um)
Parametros menora entre40- mayora
40 60 8o
D 8.4 11.6 14.2
promedio,
D max, 8.7 1.8 14.6
D min, 8.2 1.3 13.9
o des, 0.7 0.2 0.3
HV 802.1 350.8 231.1
3.2 DUREZA

Este andlisis involucra a la capa superior de xido de circonio en fase tetragonal estabilizado
con oxido de itrio, en ella se utilizé el instrumento durédmetro para poder determinar el valor de
dureza Vickers (HV), la zona donde se realizé la prueba tiene una forma rémbica y piramidal
hundida debido a la fuerza aplicada por la indentacién, ademds presenta dos diagonales
(minima y maxima), las cuales con ayuda de la ecuacién 1 se designa los valores de dureza
Vickers (HV) (Tabla I11).

Los valores designados de microdureza para cada tipo de capa superior de 6xido de circonio
en fase tetragonal estabilizado con dxido de itrio (diametro de polvo depositado) son los
promedios y estos tienen una relacidon de decrecimiento a medida que aumenta el didametro de
particula depositada (Tabla Il1), esto se debe al tipo de didmetros de polvo depositado, ya que
son mas sencillas de fundir cuando son pequefas en el proceso de deposicion, generando
[daminas mds compactas uniéndose de mejor manera incrementando el anclaje entre ellas y por
consecuente son mds duros , ademds este tipo de cerdmico (ZrO2) en su forma tetragonal la
cual se utilizd en este experimento tiene un alto valor del médulo Young y de dureza; por la
presencia de Y203 en su estructura dando esta estabilidad [8].

CONCLUSIONES

El polvo de éxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con éxido de itrio con didmetro
menor a 40 pym utilizado como capa superior del sistema de recubrimiento TBC es el mas
factible en usar debido a su alta dureza y bajo porcentaje de porosidad.

La dureza de la capa superior de éxido de circonio en fase tetragonal estabilizado con éxido
de itrio con didametro de polvo menor a 40 pm, es mayor por presentar un menor numero de
grietas en la estructura.
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APENDICE

Para determinar el porcentaje de porosidad en la capa superior entre los distintos tipos de
diametros de polvos depositados de ZrO2 +8% Y203, se realiza midiendo el espesor de dicha
capa usando el Microscopio electrénico de barrido TESCAN Vega SB con microanalizador
dispersivo INCA Energy y el ancho de la imagen capturada en la zona medida, permitiendo
obtener un drea de forma rectangular promedio.

En el caso de diametros de polvo depositado de ZrO2 +8% Y203 menores que 40 ym se
calculd que el espesor de la capa superior es 422.71 um y el ancho de la imagen capturada por el
microscopio es 731.6 ym generando un drea:

Area CP = espesor CP x ancho CP
=422.7umx 731.6 um
= 309254.6 um? ... (A. 1)

El drea que ocupan los poros, se realiza considerando que todos son circulares para ello en la
zona evaluada se toma el promedio de los diametros medidos por el microscopio y se
contabiliza el total de estos en dicha area evaluada.

En el caso de diametros de polvo depositado de ZrO2 +8% Y203 menores que 40 ym se
calculé que el promedio de los diametros de poros de 10 dreas evaluadas es 24.3 um y el
promedio de poros contabilizados es 57.5 generando un drea:

; D?
Area de poros = T X
24.3um?
= m 575

= 26557.1 um? ...(A.2)

Obtenidos los valores A.1y A.2 se podra calcular el porcentaje de porosidad, el cual es una
relacion entre dichos valores:

] Area de Poros
%Porosidad = X P .100%
rea
B 26557.1um?

e 0,
309254 6pmz2 " 100%

=8.57%...(A.3)

Para el calculo del porcentaje de porosidad de los otros diametros de polvos depositados de
ZrO2 +8% Y203, se repetira el procedimiento usando como datos la tabla 2 y las relaciones A.1,
A2yAS3.



REFERENCIAS

[1] V.I. Bogdanovich y M.G. Giorbelidze, “Enhancing Thermal barrier coatings performance
through reinforcement of ceramic topcoat”, IOP Conference Series: Materials Science and
Engineering, vol.156, no. 1, pp. 1-7, nov. 2016. DOI: 10.1088/1757-899X/156/1/012016

[2] V.I. Bogdanovich y M.G. Giorbelidze , “Analysis of the ceramic layer microstructure influence
on plasma spray thermal barrier coating performance”, IOP Conference Series: Materials Science
and Engineering, vol. 286, no.1, pp. 1-7, dic. 2017. DOI: 10.1088/1757-899X/286/1/012008

[3] D.B. Zaytsev, I.A. Treninkov y A.A. Alexeyev , “Ultradisped plastic distribution in heat-
resistant Nickel Alloys”, Aviation materials and technologies, vol. 1, no. 34, pp. 49-55, 2015 DOI:
10.18577/2071-9140-2015-0-1-49-55 (en ruso).

[4] S.M. Meier y D.K. Gupta, “The evolution of thermal barrier coatings in gas turbine engine
applications”, Transactions of the ASME, vol. 116, no.1, pp. 250-257, ene. 1994. DOI:
10.1115/1.2906 801

[5] V.l.Bogdanovich, S.B. Maryin, I.A. Dokukina y M.G. Giorbelidze, “Development of coatings
composition and equipment for repair and strengthening of power generating unit elements
by plasma spraying”, Tsvetnye Metally, vol. 5, no. 1, pp. 56-62, jun. 2016.
DOI: 10.17580/tsm.2016.05.09

[6] V. Teixeira , “Numerical analysis of the influence of coating porosity and substrate elastic
properties on the residual stresses in high temperature graded coatings”, Surface and coating
technology, vol. 146-147, pp. 79-84, oct. 2001. DOI: 10.1016/S0257-8972(01)01457-8

[7] V.C. Zolotoryevskij, “Mechanical properties of metals”, Misis: Moskva, ed.3, pp. 272-273, 1998
(en Ruso).

[8] T.J. DeMasi-Marcin y D.K. Gupta, “Protective coating in the gas turbine engine”, Surface and
coating technology, vol. 68- 69, pp. 1-9, dic. 1994. DOI: 10.1016/0257-8972(94)90129-5

Recibido (Received): 12/02/2019

Aceptado (Accepted): 22/06/2020


https://ui.adsabs.harvard.edu/link_gateway/2016MS&E..156a2016B/doi:10.1088/1757-899X/156/1/012016
https://ui.adsabs.harvard.edu/link_gateway/2017MS&E..286a2008B/doi:10.1088/1757-899X/286/1/012008
https://elibrary.ru/contents.asp?id=34053413&selid=22993774
https://dx.doi.org/10.1115/1.2906801
https://www.researchgate.net/deref/http%3A%2F%2Fdx.doi.org%2F10.17580%2Ftsm.2016.05.09
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0257897201014578
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0257897201014578
https://www.researchgate.net/deref/http%3A%2F%2Fdx.doi.org%2F10.1016%2FS0257-8972(01)01457-8
https://www.researchgate.net/deref/http%3A%2F%2Fdx.doi.org%2F10.1016%2F0257-8972(94)90129-5

