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RESUMEN

Se evalu6 la influencia de los pardmetros de elaboracién en la microestructura de recubrimientos de ZrO,—36% en peso de
Al,O3 y ZrOy-17% en peso de CeO,. Estos recubrimientos fueron elaborados por proyeccién térmica por combustion
oxiacetilénica sobre sustratos de acero al carbono AISI 1020, en los que se deposit6 previamente una capa base de 90% en
peso de Ni- 5% Al - 5 % Mo. Las variables de estudio fueron la distancia de proyeccién (7,5, 10 y 12,5 cm) y el uso de
polvos de la casa comercial Eutectic Castolin® y Saint-Gobain®. Se establecié que durante la elaboracién de los
recubrimientos se presenta una alta influencia de la morfologia interna de los polvos en la microestructura de los
recubrimientos y ademds se determind que la distancia de proyeccion tiene una gran influencia en la microdureza y en la
porosidad de los recubrimientos obtenidos a base de circona.

Palabras Claves: Barreras Térmicas, Proyeccion Térmica por Combustion, ZrO,-Al, 03, ZrO,— CeO,.

INFLUENCE OF THERMAL SPRAY PARAMETERS ON THE MICROSTRUCTURE OF
ZIRCONIA-ALUMINA AND ZIRCONIA-CERIA COATINGS USED AS THERMAL BARRIER

ABSTRACT

The influence of the spraying parameters on the microstructure of ZrO, — 36 wt.% Al,O3 y ZrO, — 17wt.% CeO, coatings
was evaluated. The coatings were produced by oxyacetylene flame spraying on substrates of AISI 1020 carbon steel,
which had a previous deposited bond coat of 90 wt.% Ni — 5 wt.% Al — 5 wt.% Mo. The studied variables were the
standoff distance between the torch and the substrate (7.5, 10 and 12.5 cm) and the influence of two commercial powders:
Eutectic Castolin® and Saint Gobain®. It was established that the internal morphology of the powders has a high
influence on the microstructure of the coatings while, the spraying distance has a great influence on the microhardness and
the porosity of the obtained zirconia-alumina and zirconia-ceria coatings.
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1. INTRODUCCION

Durante décadas, los investigadores se esfuerzan por
desarrollar y fabricar recubrimientos cerdmicos
utilizados como barreras térmicas en partes de
turbinas y en otros componentes de maquinarias
industriales, ya que los materiales tradicionales han
llegado al limite de sus capacidades térmicas [1].
Las barreras térmicas son depositadas sobre piezas
de transmisién, lineas de combustion, cuchillas,
paletas y otras partes de componentes expuestos a
alta temperatura en las turbinas de gas, aumentado la
temperatura de trabajo con una mejora en la
eficiencia y reduciendo los requerimientos de los
sistemas de enfriamiento. Varios materiales
cerdmicos han sido evaluados como materiales
usados para barreras térmicas entre los que se
pueden encontrar Al,O;, TiO,, mullita, CaO/MgO +
ZrO,, circona estabilizada con itria (YSZ), CeO, +
7r0O,, zircén y LayZr,0;, entre otros [1]. Es
conocido que la circona (ZrO,) es uno de los
materiales mds utilizados como barrera térmica
debido a su baja conductividad térmica (0,8 — 1,5
W/m-°K) [2] y el material para la elaboracién de
recubrimientos mds utilizado y estudiado, es la
circona estabilizada con 7-8% en peso de Itria
(YSZ) gracias al buen comportamiento que ha
tenido en aplicaciones de alta temperatura como
motores diesel y turbinas a gas [1,2]. El principal
problema y desventaja de éste tipo de material
(YSZ) es que tiene una alta concentraciéon de
vacancias de iones oxigeno lo que facilita a alta
temperatura la oxidacién de la interface entre la
capa cerdmica y la capa intermedia de anclaje
(conocida en inglés como “bond coat”) y por
consiguiente produciendo un modo de fractura en
forma de delaminacién del recubrimiento cerdmico
[1]. Otro factor importante en la durabilidad y
confiabilidad del recubrimiento utilizado como
barrera térmica (BT) es la estabilidad de sus fases
[3]. La formacién de las fases de los recubrimientos
a base de circona usados como BT, es controlada
por muchos factores como el contenido de los
estabilizantes, pardmetros de procesamiento y el
tratamiento térmico. La estabilidad de las fases de
un recubrimiento cerdmico (“top coat”) constituye
un importante factor que va a determinar las
propiedades termomecdnicas de la barrera térmica.
En cuanto a las fases, se conoce que la circona a
temperaturas inferiores a 1170 °C presenta la fase
estable monoclinica (m-ZrO,), mientras que entre

1170 °Cy 2370 °C la fase estable es la tetragonal (t-
ZrO,) y finalmente superior a ésta temperatura la
fase estable es la cibica (c-ZrO,). Sin embargo, las
fases t-ZrO, y c-ZrO, pueden ser estabilizadas a
temperatura ambiente por compuestos dopantes en
forma de 6xidos trivalentes o bivalentes [4].

Los recubrimientos de circona-alimina tienen la
ventaja de combinar las propiedades aislantes de la
circona con las propiedades triboldgicas de la
alimina [6], ya que debido a la baja conductividad
térmica de la circona hace que tenga mal
comportamiento ante el desgaste, es decir, éste
material puede generar una alta temperatura de
contacto con otra superficie, ya sea desde fuertes
corrientes de aire con material particulado (erosién)
hasta el contacto con otro cuerpo (friccién), lo que
sumado al ambiente de alta temperatura disminuiria
notablemente su durabilidad [6,7]. Segin el
diagrama de fase de la Figura la, la menor
temperatura posible para fundir el material se
encuentra en el punto eutéctico, es decir una de las
composiciones quimicas mds favorables para
procesar desde el punto de vista térmico es la
circona (ZrO,) con un 37% de Al,Os. Otro material
promisorio que puede reemplazar a la muy utilizada
YSZ es la circona estabilizada con CeO, (CSZ) [8].
Varios investigadores han reportado que los
recubrimientos de CSZ no sdélo tienen estabilidad a
alta temperatura, buena resistencia a la corrosién y
alta tenacidad a la fractura sino que también tienen
mds baja conductividad térmica y mds alto
coeficiente de expansién térmica que los
recubrimientos de YSZ lo que se puede ver reflejado
en un aumento en su resistencia a ciclos térmicos[1].
En la Figura 1b, se muestra el diagrama de fases de
circona-ceria  (ZrO,-CeO,) donde se puede
establecer que la composicién eutéctica contiene
alrededor de 18% mol de CeO2 y esta facilita el
procesamiento del material desde el punto de vista
térmico debido a que tiene el punto de fusién mas
bajo del diagrama. Ademds seglin como se muestra
en el diagrama de fases y lo expuesto por algunos
autores demuestran que la estabilizacién de la fase
tetragonal (una fase con buenas propiedades
mecdnicas) puede ocurrir entre 12% y 20% molar de
CCOZ.

Por otra parte, la proyeccién térmica es uno de los
procesos mds utilizados a nivel mundial para
obtener recubrimientos ceramicos [9]. Esta técnica
usa una antorcha (pistola) para calentar el material,
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Figura 1. Diagrama de fases de los sistemas (a) ZrO,-
AlLO5 y (b) ZrO,-CeO; [5].

fundirlo o semifundirlo y luego mediante un gas,
propulsarlo hacia el sustrato a una alta velocidad
logrando asf el apilamiento y solidificacién de las
particulas  proyectadas sobre la  superficie,
obteniendo de ésta forma el recubrimiento [10]. La
microestructura y propiedades de los recubrimientos
aplicados por esta técnica depende tanto de la
energia térmica (calor) como de la energia cinética
(velocidad de las particulas) involucradas en el
proceso [11]. Generalmente los procesos de
proyeccién térmica se clasifican de acuerdo a la
forma como se produce la energia térmica, es decir,
se clasifican en dos grandes grupos: la proyeccién
térmica a partir de energia quimica (combustion y
detonacién) y proyeccion térmica a partir de energia
eléctrica (plasma y arco eléctrico). La técnica de
proyeccioén térmica por plasma, en especial plasma
atmosférico (APS), es la que se reporta
generalmente en la literatura para realizar este tipo
de recubrimientos utilizados como barreras térmicas
[1,12-15]. Esta técnica utiliza un jet de plasma
altamente energético (>10000 K) para fundir y

proyectar las particulas, lo cual requiere de equipos
muy sofisticados y costosos [16]. En esta técnica el
calor utilizado para calentar el material a proyectar
es generado por el plasma que se produce mediante
la ionizacién de un gas (generalmente argén e
hidrégeno) cuando éste pasa a través de un arco
eléctrico. De las técnicas de proyeccioén, la
proyeccién térmica por combustion (flame spray) es
un método amplio y comercialmente utilizado por su
versatilidad, su sencillez y su bajo costo de
producciéon [17]. Las antorchas o pistolas
generalmente usan acetileno como gas principal de
combustién en combinacién con oxigeno logrando
una temperatura en la particula de aproximadamente
2600 °C [18]. El wuso de materiales de
composiciones quimicas cercanas al punto eutéctico
puede favorecer la elaboracién de recubrimientos
desde el punto de vista térmico. Lo que se pretende
con este trabajo es desarrollar recubrimientos
elaborados por combustién oxiacetilénica, con
posibilidades de ser utilizados como barreras
térmicas y que puedan ser usados en aplicaciones de
bajo costo.

En este trabajo se estudid la influencia de tres
distancias de proyeccién (7,5, 10 y 12,5 cm) en la
microestructura de los recubrimientos de circona-
alimina y circona-ceria elaborados por proyeccién
térmica por combustién oxiacetilénica. La
caracterizacion de los recubrimientos por difraccion
de rayos X permitié conocer la influencia de las
distancias utilizadas en las fases obtenidas durante el
proceso. También se realizaron ensayos de
microdureza y andlisis de porosidad a partir de
imagenes de la seccion transversal lo permitid
diferenciar los recubrimientos a las diferentes
distancias de proyeccion. Ademads, la caracterizacion
morfoldgica de la seccién transversal de los polvos

utilizados como  materia  prima  permitid
relacionarlos con la  morfologia de la
microestructura de los recubrimientos.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 Caracterizacion de la materia prima para
elaborar los recubrimientos y preparacion
de los sustratos

En este trabajo se utilizaron 2 tipos de polvos
comerciales de la casa comercial Eutectic Castolin®
y Saint-Gobain® para obtener una capa cerdmica
superior buscando que tenga aplicaciones como
barrera térmica, los cuales tienen una composicion
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quimica a base de circona; una de ZrO,— 36% en
peso de Al,O; (Referencia Metaceram 25088) y otra
de ZrO, —17% en peso de CeO, (Referencia #222).
Debido a que las propiedades fisicas y quimicas de
los polvos influyen considerablemente en la calidad
y estructura de los recubrimientos [11], es muy
importante conocer tanto su composiciéon quimica
como su granulometria y la morfologia externa e
interna de las particulas. Por tal razon, se realiz6 un
andlisis quimico de los polvos cerdmicos mediante
Fluorescencia de Rayos X utilizando un
Espectrometro ARL OPTIM'X™, para analizar su
morfologia se utiliz6 un microscopio electrénico de
barrido marca Jeol JSM-6490LV™ vy finalmente se
realiz6 un  andlisis  elemental  mediante
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) a zonas
de interés. Adicionalmente, se usé un polvo de
composicioén quimica de 88,89% en peso de niquel-
4,59% en peso de aluminio-5,75% en peso de
molibdeno y otros 6xidos metdlicos en pequefias
cantidades, cuya referencia es Proxon 21021 de la
casa comercial Eutectic Castolin®. Este polvo se
utiliz6 para obtener una capa de anclaje (“bond
coat”), la cual reduce los esfuerzos térmicos
producidos por las diferencias de los coeficientes de
dilatacién térmica entre el sustrato de acero y el
recubrimiento cerdmico y ademds le aporta al
sistema la resistencia a la corrosion a alta
temperatura. El sustrato metalico utilizado para las
muestras fue un acero al carbono AISI-SAE 1020
con un didmetro de 19 mm (3/4”), espesor de 9 mm
y con una rugosidad promedio (Ra) aproximada de 5
um, obtenida con un chorro abrasivo.

2.2 Elaboracion de los recubrimientos.

La elaboracion de los recubrimientos se realizé en la
cdmara ARESTE I desarrollada por el grupo
GIPIMME de la Universidad de Antioquia (ver
Figura 2), la cual permite controlar las principales
variables involucradas en el proceso de proyeccion
térmica por combustién y tiene incorporada una
antorcha Eutectic Castolin Terodyn 2000™.

Inicialmente se aplicé una capa intermedia de enlace
(polvo Eutectic Castolin 21021™h mediante
proyeccién térmica por combustion oxiacetilénica.
Se obtuvo un espesor promedio en la capa de
intermedia (“bond coat”) de 204 + 35 um para
todas las muestras y una porosidad promedio de
7,12 £ 1,6 %. Posteriormente se realiz6 la aplicacién
de los polvos cerdmicos composiciéon quimica de
Zr0y-36%A1,0; y ZrOy—-17%Ce0O, a distancias de

proyecciéon térmica de 7,5, 10 y 12,5 cm, para
estudiar la influencia de los pardmetros de
proyeccion térmica en la microestructura de los
recubrimientos obtenidos. En la Tabla 1 se muestra
los pardmetros utilizados para la elaboracion de los
recubrimientos para barrera térmica, los cuales
fueron previamente establecidos de acuerdo a
pruebas experimentales, que se enfocaron en
determinar el flujo de los gases, la velocidad de
rotaciéon del sustrato y la velocidad de
desplazamiento lineal de la antorcha.

Portamuestras

=

Figura 2. Elaboracién de los recubrimientos en la cimara
de proyeccion térmica por combustion.

2.3 Caracterizacion de los recubrimientos
elaborados.
La caracterizacibn  microestructural de los

recubrimientos se realizé a su seccién transversal
utilizando un microscopio electrénico de barrido
marca Jeol JSM-6490LV™. Previamente, el
recubrimiento fue montado en resina y cortado por
su seccioén transversal, luego fue desbastado con
papel abrasivo a 200 rpm y finamente fue pulido con
pafios y pasta de diamante de 3 micrémetros a 300
rpm. Por otra parte, los espesores y la porosidad de
los recubrimientos fueron determinados con ayuda
del analizador de imigenes IMAGE J, sobre su
seccién transversal siguiendo la norma ASTM
E2109-01.

Para determinar la dureza promedio de los 6 tipos de
recubrimientos obtenidos por proyeccion térmica, se
realizaron  indentaciones Vickers utilizando un
microdurémetro marca Shimadzu sobre la seccién
transversal de los recubrimientos con una carga de
100 g para los de circona-ceria y 200 g para los de
circona-alimina con un tiempo de sostenimiento de
15 s, y se tomaron imagenes mediante microscopia
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electronica de barrido y microscopia Optica para
determinar las diagonales de las huellas Vickers y
asi calcular la microdureza. Ademds, las fases que
constituyen los recubrimientos fueron determinadas
mediante los resultados de los andlisis de difraccién
de rayos X realizados con un dngulo 20 entre 20° y

70° y a una velocidad de barrido de 0,013° por paso.
Las fases identificadas en los recubrimientos fueron
halladas por comparacién directa de las intensidades
y posicioén de los picos con los patrones de la base
del software Xpert Highscore de Panalytical®.

Tabla 1. Pardmetros de proyeccién térmica por combustién para producir los recubrimientos para barreras térmicas.

Condiciones de Proyeccion Ni-Al-Mo Circona-Alimina Circona-Ceria
Presion de Salida de Oxigeno (psi) 50 58 58
Presion de Salida del Acetileno (psi) 15 10 10
Flujo de oxigeno (L/min) 34,7 53,2 53,2
Flujo de acetileno (L/min) 28,7 17,2 17,2
Velocidad lineal de la antorcha (mm/s) 7,3 7,3 7,3
Velocidad portamuestras (rpm) ~82 ~82 ~82
Flujo de polvos (g/min) 20 18,8 18,8
Distancia de proyeccion (cm) 13 75-10-12,5 7,5-10-125
Pases de precalentamiento sin aire 1 1
Pases de aplicacion 5 5
Presion de Aire (psi) 20 40 40

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La composicién quimica de los polvos cerdmicos
fue comprobada mediante fluorescencia de rayos x
(FRX), como lo muestra los resultados en la Tabla
2. Es de resaltar que los dos tipos de polvos tienen
aproximadamente 1% de HfO, que ayuda a la
estabilizaciéon de las fases de la circona a
temperatura ambiente en el momento de elaborar los
recubrimientos. En la Figura 3a se presentan
micrografias por MEB de los polvos de ZrO,-Al,Os,
que es caracterizada por una morfologia
regularmente esférica, la cual tiene un didmetro
entre 10 y 105 micrémetros. Ademds, segin el
andlisis elemental de EDS (Ver Figura 3.b), el polvo
estd compuesto en su interior por circona (granulos
blancos) y alimina (granulos gris oscuro) que se
encuentran aglomerados dentro de cada particula y
éstos tienen un tamafio menor a 32 pm para la
circona y menor a 10 um para la alimina que tiene
una forma de hojuelas, como se observa en una
ampliacién de la particula en la Figura 3a. Por otra
parte, el polvo de circona-ceria se encuentra
conformado por dos tipos de particulas: el primero
tipo posee una morfologia interior de particulas
ultra-finas aglomeradas con un tamafio menor a un
micrémetro (Ver Figura 3c parte superior-derecha) y

el otro tipo posee particulas huecas de espesor
variable entre 8 y 23 micrémetros (Ver Figura 3c
parte inferior-derecha). Todas las particulas de
7Zr0,-CeO, tienen un tamafio entre 20 y 112
micrémetros. El andlisis elemental del polvo de
circona-ceria por EDS demuestran que tiene los
mismos elementos en cantidades similares (Ver
Figura 3d).

Tabla 2. Fluorescencia de Rayos X de los polvos
utilizados para elaborar los recubrimientos.

Porcentaje en

Compuesto peso (%)

71O, 59,72

AlL)O5 35,70

Polvo HfO, 0,94
Ceramico 1 MgO 0,35
Si0, 0,30

Y,0; 0,25

71O, 81,31

CeO, 17,01

Polvo HfO, 1,08
Ceramico 2 SiO, 0,138
Y,0; 0,135

P,Os 0,089
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Figura 3. Morfologia interna del: (a) polvo de circona-
alimina y (b) su andlisis elemental por EDS, (c) polvo de
circona-ceria y (d) su andlisis elemental por EDS.

La microestructura de los recubrimientos obtenidos
por  proyeccién  térmica  por  combustion
oxiacetilénica, se muestra en la Figura 4. De
acuerdo a los resultados en la Tabla 3 no se
presentan variaciones significativas en los espesores
y en las porosidades de los recubrimientos de ZrO,-
Al,O5 en relacién con las distancias de proyeccion
de 7,5 cmy 10 cm, lo cual es indicativo que a esta
distancia de proyeccion térmica, las particulas llegan
ain en estado fundido y se depositan sobre la
superficie para formar el recubrimiento. La
estructura de este tipo de recubrimientos obtenidos
con el polvo de ZrO,-Al,O; se basa en poros y

lamellas de tonalidades grises claros ricos en
circona, tonalidades de grises oscuros ricos en
alimina y particulas sin fundir correspondientes a
circona (color blanco Figura 4 a-c), segin EDS
realizado. Ademds se puede observar que hay
presencia de particulas de circona sin fundir y
semifundidas con un tamafio entre 11 y 58
micrémetros presentes en los recubrimientos (Ver
Figura 4 a-c), lo que puede ser producto del alto
punto de fusién y el tamafio de los aglomerados de
la circona (> 11 micrémetros) formado por un
enmascaramiento entre particulas 6 su fusion parcial
o nula con la llama. A pesar de esto, las particulas
parcialmente fundidas y no fundidas aportan una
estructura nanémetrica (ver Figura 5), caracteristica
que puede ser importante en cuanto a la distribucién
de esfuerzos y resistencia a la oxidacién a alta
temperatura en el recubrimiento.

Por otra parte, en la microestructura de los
recubrimientos de ZrO,—17%CeQ, (Figura 4 d-f) su
morfologia y espesor varié notablemente con la
distancia de proyeccién térmica (Ver Tabla 3), asi
se observa que a una distancia de 12,5 cm la capa
cerdimica no muestra una estructura bien definida
(ver Figura 4d), mientras que a una distancia de 10
cm la capa cerdmica obtenida es de mayor espesor
que la de 12,5 cm, aunque hay presencia de
particulas no fundidas y poros (ver Figura 4e); y
finalmente, a una distancia de proyeccion térmica de
7,5 cm se obtuvo una estructura del recubrimiento
mds homogénea y ordenada con lamellas més unidas
y bien fundidas (ver Figura 4f). Es de resaltar que
también el recubrimiento de circona-ceria a 7,5 cm
tiene particulas sin fundir (ver flechas, Figura 4.f)
en especial particulas de morfologia hueca y ademas
no se presenta evidencia o rastro del otro tipo de
particula (Ver Figura 3c). Se puede determinar que
las particulas que se fundieron y llegaron a formar el
recubrimiento fueron las particulas de morfologia
hueca gracias al bajo espesor de su corteza (< 23
micrémetros).

Los valores de porosidad de los dos tipos de
recubrimientos son los que normalmente se
presentan para esta técnica de aplicacion [19,20].
Finalmente, se observa que la menor porosidad para
los recubrimientos se obtuvo a una distancia de 7,5
cm y que el espesor disminuye a medida que
aumenta la distancia de 7,5 cm a 12,5 cm. Al
comparar los espesores de los dos tipos de
recubrimientos elaborados (Tabla 3) reflejan que fue
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mucho mads facil fundir las particulas de circona-
alimina en comparacién a las particulas de circona-
ceria, fendmeno que esta relacionado con la entalpia
del proceso y su temperatura de fusién, como se
puede corroborar en los diagramas de fase de la
Figura 1 con las composiciones quimicas utilizadas.
Ademas, al relacionar la microestructura de la
seccion transversal de los recubrimientos con los
polvos de partida se pudo observar que en el caso

S Zioraho,

Ni-Al-Mo

20KV X200 100pm

Zr0,-Ce0,

20kV X250

100pm

(e)

del polvo de circona-alimina, las particulas de
circona que se fundieron o semifundieron fueron
aquellas que tenfan un pequefio tamafio dentro de
cada particula aglomerada (<40 micrémetros en el
caso de la circona). En el caso del polvo de circona-
ceria las particulas que se fundieron o semifundieron
fueron las huecas que tenian baja masa y un espesor
delgado en su corteza (<30 micrémetros).

Z rOl-CeOZ

Ni-Al-Mo

20kV X250 100pm

@

Figura 4. Seccién transversal de los recubrimientos: ZrO,—36% Al,O; a diferentes distancias de proyeccion (a) 12,5 cm,
(b) 10 cm, (c) 7,5 cm. y los recubrimientos de ZrO,—17% CeO, a diferentes distancia de proyeccién (d) 12,5 cm, (e) 10

cm, (f) 7,5 cm.

Tabla 3. Resultado de la porosidad, el espesor y microdureza de los recubrimientos.

Microdureza Hv

Recubrimiento — Distancia de proyeccion (cm) Espesor (um) Porosidad (%) (GPa)
Zr0,-Al,0; - 17,5 223,1+£27 155+0,3 6,22
Zr0,-Al,05 - 10 178,5 £46 16,2 +2,6 7,20
ZrO,-AlL,0; - 12,5 192,6 + 31 18,1 £4,3 2,02
Zr0,-Ce0, - 7,5 87,7+20 10,8 +24 6,19
ZrO,- CeO, - 10 73,119 14,8 +35 -
Zr0,- CeO, - 12,5 33,3+9 - -

La Tabla 3 también muestra los resultados de los
ensayos de microdureza Vickers realizada a la
seccion transversal de los recubrimientos. Los datos
de los recubrimientos de circona-ceria de las

distancia 10 y 12,5 cm no fueron obtenidos debido a
la heterogeneidad de la capa y a su bajo espesor. De
acuerdo con los resultados, se pudo observar que se
puede lograr la misma dureza en los dos tipos de
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recubrimientos a base de circona a las mismas
condiciones de proyeccidn térmica y a la distancia
de 7,5 cm, a pesar de la diferencia en la
composicion quimica y fases de los polvos que los
constituyen. Los resultados de las microdurezas de
los recubrimientos obtenidos a una distancia de 7,5
cm son similares a los encontrados en la literatura
[17,21] (Ver Tabla 3). Por ejemplo, la literatura
reporta recubrimientos cerdmicos de CaZrO; [17] y
mullita-ZrO, [21] con una dureza de 6,2 y 6,6 GPa
respectivamente, los cuales fueron elaborados por
proyeccion térmica por combustién (‘“flame spray”)
con el objetivo de ser utilizados como barreras
térmicas.

Spot Magn
3.9 4000x

-~
Det WD
BSE 10.2 Z3

5 pm

Figura 5. Micrograffa MEB del recubrimiento ZrO,—
Al,O; elaborados a una distancia de 7,5 cm, el cual
muestra una estructura nanométrica proveniente de las
particulas semifundidas del polvo de partida.

En la Figura 6 se muestran los resultados de la
identificacion de las fases presentes en los
recubrimientos elaborados. Como se muestra en la
Figura 6a, los recubrimientos de circona-ceria
presentan una sola fase de estructura tetragonal y
compuesta de un 6xido de circonio y cerio con una
formula quimica de (Zrygs Ceg12) O,. De acuerdo a
estos espectros de DRX, se pudo establecer que no
hay mucha influencia de la distancia de proyeccién
térmica en las fases formadas de este tipo de
recubrimientos. Ademas, como se muestra en la
Figura 6b, las fases de los recubrimientos de
circona-alimina presentan las fases de circona
monoclinica, circona tetragonal y alimina alfa. Las
fases de circona monoclinica y aldmina alfa
corresponden a las particulas semifundidas o que no
se alcanzaron a fundir que viene del polvo de partida
como se analizo anteriormente [7] (Ver Figura 4 a-c,
particulas blancas). La fase de circona tetragonal

corresponde a la estabilizacion ésta fase gracias al
oxido de hafnio y a la alimina que durante la
proyeccién térmica se alcanzaron a fundir para
formar los dos tipos de soluciones sélidas como se
observan en la Figura 4. a-c en sus zonas de los
diferentes grises de la capa superior.
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Figura 6. Espectros de difracciéon de rayos X de los
recubrimientos de: (a) ZrO,—17% CeO, y b) ZrOy—
36%Al1,0;. Convenciones del diagrama: Zr-Ce: Fase de
(Zrp85Cep12) O, tetragonal, m: circona monoclinica, t:
circona tetragonal y A: alimina alfa.

4. CONCLUSIONES

Se  fabricaron  recubrimientos para barreras
térmicas de ZrO,—36% en peso de Al,O; y ZrO,—
17% en peso de CeO, mediante la técnica de
proyeccidén térmica por combustidon oxiacetilénica a
las mismas condiciones de proyeccién variando la
distancia de proyeccién en 7,5, 10 y 12,5 cm. Se
puede resaltar que en este tipo de recubrimientos
que han sido elaborados a partir de polvos
constituidos por particulas que poseen estructuras
internas ultra-finas y nanométricas aglomeradas que
repercuten fuertemente en su microestructura y en
las fases que se forman durante el proceso. Se puede
determinar que la distancia de proyeccién térmica es
un parametro del proceso que influye fuertemente
sobre la porosidad de los recubrimientos y por otra
parte la dureza es una propiedad que esta
influenciada tanto por la distancia de proyeccién
térmica como por la composiciéon quimica de los
polvos de partida y por las fases o transformaciones
de fase que estos sufren en el proceso de fusion. Las
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fases obtenidas en los recubrimientos estdn muy
ligadas a la interacciéon de la morfologia de las
particulas del polvo de partida con la llama de la
antorcha y no tienen una fuerte influencia de la
distancia de proyeccién (ver Figura 6). La fase
tetragonal de la circona hace que estos
recubrimientos puedan ser utilizados como barreras
térmicas pero se debe determinar su resistencia en
ambientes de alta temperatura. Finalmente, en
ambos tipos de recubrimientos se obtuvo una buena
microestructura a 7,5 cm: no obstante a una
distancia de proyeccion de 10 cm también es
factible elaborar recubrimientos de circona-alimina.
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