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RESUMEN

El andlisis microestructural de barreras térmicas PS-TBC (Plasma Spray — Thermal Barrier
Coatings) es usado para determinar sus propiedades y estimar su vida Util en componentes de
turbinas y otros dispositivos sometidos a alta temperatura. La porosidad es una caracteristica
microestructural de los sistemas TBC que evoluciona con la exposicion a alta temperatura. En
este trabajo se hace un seguimiento a la sinterizacion y cambios morfoldgicos de los poros en la
capa TC (Top Coat) con relacion al tiempo de exposicion a 1100°C tanto en sostenimiento
continuo como en ciclaje térmico. Los resultados de los ensayos isotérmicos y los ciclos térmicos
se procesaron mediante analisis digital de imagenes.
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ABSTRACT

The microstructural analysis of Plasma Spray-Thermal Barrier Coatings (PS-TBC’s) is used to
determine their properties and estimate lifetime of high temperature components used in turbines
and other devices. The porosity is a microstructural characteristic of TBC’s that evolves with
thermal exposure. In this work, the sintering and pore morphology in the TC (Top Coat) were
studied as a function of the time of exposure at 1100°C for both continuous and cyclic conditions.
The results of isothermal and thermal cycling tests were processed by digital image analysis.

Keywords: Porosity, Thermal barrier coatings, Digital image analysis
1 INTRODUCCION

Uno de los factores que determinan la eficiencia en turbinas para la generacion de energia en
centrales termoeléctricas es el diferencial de temperatura en la etapa de expansion, lo que implica
un constante incremento en las temperaturas de operacion a las cuales estan sometidos numerosos
componentes involucrados [1,2]. Los sistemas de barreras térmicas TBC’s (Thermal Barrier
Coatings) se concibieron para incrementar la vida util y confiabilidad de alabes, cAmaras de
combustion y piezas de transicion asi como de otros dispositivos criticos en turbinas [3,4].
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Los poros en la barrera ceramica TC (Top Coat) son formados durante el proceso de aspersion
por plasma APS (Atmospheric Plasma Spray). En el proceso, el crecimiento del recubrimiento se
da por la solidificacion de las gotas proyectadas hacia la superficie, formando splats, apilandose
una sobre otra y generando espacios vacios cuando gotas semifundidas entran en contacto con al
recubrimiento [5-7]. Las particulas que arriban en estado fundido para luego solidificarse llenan
la mayoria de los espacios. En las regiones aledafias de las particulas solidas y semifundidas hay
formacion de poros [8].

Para la determinacion del nivel de porosidad existen técnicas fisicas como la porosimetria por
mercurio y otras como el procesamiento digital de imagenes que se fundamenta en el analisis de
micrografias de las secciones transversales de la TC; esta técnica puede definirse como el
conjunto de operaciones matematicas que se le realizan a un conjunto de datos proporcionados
por una imagen buscando mejorar, interpretar o extraer algun tipo de informacion [9].

2 MATERIALES Y METODOS

Las dimensiones de las probetas TBCs fueron aproximadamente de 2.5 cm x 2.5 cm. El
tratamiento térmico se realiz6 en una mufla, con un valor de temperatura de 1100 + 1°C con
tiempos de residencia: 200h, 400h, 600h, 800h 1000h y 1700h. Las pruebas de fatiga térmica se
realizaron en una maquina disefiada para tal fin e instalada en el laboratorio de tribologia y
superficies de la Universidad Nacional de Colombia Sede Medellin. Las muestras fueron
sometidas a 1100°C durante 30 min y luego se enfriaron durante 15 segundos hasta llegar 700°C,
esto se repitio durante 64, 128 y 256 ciclos.

La preparacion metalografica de los TBCs se realiz6 mediante la norma ASTM E 1920 — 03
[10]. Se tomaron 20 micrografias de la seccion transversal con un microscopio Optico Nikon
Eclipse LV100 y una camara digital Nikon de 1600x1200 pixeles. Se realizaron micrografias con
el microscopio electrénico de barrido (SEM: Scanning Electron Microscopy) Jeol 5910 LV y se
realizd un analisis quimico elemental mediante la técnica EDXS (Energy-Dispersive X-Ray
Spectroscopy) para verificar que las muestras tuviesen la composicién solicitada.

El tratamiento digital de imagenes se realizé por medio del software ImageJ, para determinar el
porcentaje de poros y la morfologia de los mismos; para esto se midio el aspecto expresado como
la razén de las diagonales principales de una elipse equivalente al poro (cuando este valor es uno
se tiene un circulo perfecto y para valores mayores el objeto toma una forma mas alargada) y la
redondez calculada como una medida de compactacion del objeto estudiado mediante la relacion
perimetro al cuadrado sobre el area del objeto; en el espacio euclidiano la region mas compacta o
redonda es un circulo.
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3 RESULTADOS

3.1 Caracterizacion del recubrimiento antes del tratamiento térmico

Figura 1. Micrografia BSE SEM a.) Seccidn transversal de una probeta sin ensayos térmicos en
donde se identifica el espesor de capa TC: 320 £ 20 um y BC: 90 + 10 um , b.) Identificacion de
tipo de poros A: Poro Globular, B y C: Poros alargados.

Mediante EDXS se encontré que la composicion quimica de la TC fue de 70.9% Zr, 23.0% O,
6.1% Y y la BC es de tipo NiCoCrAlY, compuesta por 51.9% Ni, 21.6% Co, 14.6% Cr, 11.9%.
El Sustrato (S) es una superlacion con una composicion de 61.7%Ni, 9.2%Mo, 19.9%Cr, 4.5F¢,
3.6%(Nb+Ta), 0.2%Ti, 0.02%C, y 0.1%Al.

3.2 Poros

La figura 1 presenta una micrografia de la seccidn transversal de la TC en una muestra recien
depositada mediante la técnica APS. Se puede observar la microestructura resultado de la
interaccion splat-splat en la que los poros encontrados se clasifican en 2 tipos principales: poros
globulares y poros alargados, encontrandose que la porosidad total de la TC es de 19%.

3.2.1 Poros Globulares

Los poros globulares encontrados se clasificaron en 3 categorias segun su tamarfio, representado
por su didmetro maximo. En el intervalo de 1 a 6 um se encuentran los poros globulares finos,
ellos se distribuyen homogéneamente sobre el todo el recubrimiento, se forman en las fronteras
entre tres 0 mas splats y se caracterizan por tener forma circular y un contorno bien definido. Los
poros globulares medios tienen medida de 6 a 16 um, son ovalados y presentan un contorno
irregular. Se encuentran principalmente entre dos splats. Los poros globulares grandes tienen
tamafio superior a 16 um y se forman partir de particulas sin fundir o parcialmente fundidas,
tambiéen pueden aparecer durante el pulido mecanico como un desprendimiento debido a la
naturaleza fragil del material cerdmico, son de forma y contorno irregular, observados en la
figura 2. Los poros globulares representan un 18% de la porosidad total.
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Figura 2. Iméagenes segmentadas para diferentes longitudes de poros globulares. a) Poros
globulares finos, b) Poros globulares medios y ¢) Poros globulares grandes.
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3.2.2. Poros Alargados

La figura 3a muestra los poros inter e intrasplats, estos fueron obtenidos mediante operaciones
binarias a partir de las micrografias.

90 0.8

o))
(on
—
2
o)

o 0.5
Nimero
m de poros
—p— Porcentaje
de poros

H 03
o 0.2
R o gl B = 10 010

)
d
)
.
ocentaje de Poros (%

20 pm Intersplat Intrasplat
Clase de Poros

Figura 3. a.) Distribucion de poros alargados. Color verde (poros intersplats), color rojo (poros
intrasplats) para muestra recién depositada. b.) Distribucion del nimero y porcentaje de poros
alargados en una region de trabajo de 243.43 um x 179.70 pum.

Los poros alargados se distribuyen con un 0.63% en poros intersplats y 0.29% en poros
intrasplats. Ademas el area aportada por unidad de poro intersplats es ligeramente mayor al area
aportada por poros intrasplats como puede verse en la figura 3b.

3.2.3. Cambios de porosidad debido a tratamientos isotérmicos

La figura 4a muestra la evolucién de los poros globulares sometidos a tratamientos térmicos. En
las primeras 200 horas se presenta la mayor reduccion del porcentaje de porosidad (2.5%), sin
embargo a partir de las 400 horas de tratamiento, se encontraron grietas que se formaron paralelas
y perpendiculares a la intercara sustrato-recubrimiento como se evidencia en la figura 4b, estos
defectos estan asociados a tensiones térmicas debidas a la diferencia de coeficientes de expansion
entre el sustrato y las diferentes capas del sistema TBC; otros autores han reportado en
condiciones similares de experimentacion que la tenacidad a la fractura disminuye
considerablemente alrededor de las 400 horas, asociada a la nucleacion de defectos
microestructurales [6]. Si bien, el tratamiento digital aplicado a las imagenes es usado para
separar los poros globulares, esta concebido para remover grietas con radio menor a 3 pum, por
encima de este valor las grietas formadas pueden aportar al porcentaje de la porosidad total. A
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partir de las 600 horas se tiene una reduccion de la porosidad debido a la sinterizacion de la TC
adyacente a los poros; ademas, los defectos generados a 400 horas sirven para liberar de
esfuerzos en el material y de esa manera en 600 horas se detuvo la generacion de nueva area en
grietas. Posteriormente el porcentaje porosidad disminuye por la sinterizacion de los poros y
grietas pequefios hasta llegar a 6.67% a las 1700 horas de tratamiento térmico.
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Figura 4. a.) Variacion del porcentaje de poros globulares en funcién del tiempo de tratamiento
térmico. b.) (A) Grietas perpendiculares y (B) paralelas a la intercara sustrato-recubrimiento en
muestra tratada a 1100°C durante 400 horas.

3.3 Fatiga Térmica

Las Figuras 5 y 6 muestran la evolucion del aspecto y la redondez de los poros, para ambos casos
las magnitudes aumentan con el tamafio de los poros y ademas el tratamiento térmico aplicado a
las muestras tiene un efecto insignificante sobre la variacion en estos parametros, lo que indica
una baja tasa de sinterizacién o de cambios morfol4gicos.
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Figura 5. Evolucion de pardmetros morfolégicos en poros menores a 10 um? durante las pruebas
de ciclaje térmico. a) Aspecto, b) Redondez.
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Figura 6. Evolucion de parametros morfolégicos en poros mayores a 10 um? durante las pruebas
de ciclaje térmico. a) Aspecto, b) Redondez.

4 CONCLUSIONES

Se determiné la porosidad en recubrimientos de zirconia estabilizada con itria mediante analisis
digital de imagenes, encontrandose un valor medio de 19% para las muestras recién depositadas y
6.67% para las muestras con 1700 horas de tratamiento térmico. Luego de 400 horas de
exposicion a 1100°C hay una formacion generalizada de grietas a través de la TC. Los poros con
una relacion de aspecto cercana a 1, es decir, mas redondos y que pasan por los limites entre
splats, se fueron cerrando acomodandose a la morfologia alargada de los poros intersplat,
achatandose. El tamafio de los poros afecta las variaciones de redondez en la sinterizacion, estos
cambios se perciben méas en poros grandes, mientras que en los poros medianos y, pequefios y
discretos son imperceptibles.
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