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RESUMEN

Para desarrollar turbinas méas eficientes se requiere aumentar la temperatura de entrada y/o disminuir las pérdidas de
temperatura dentro de esta, por eso, es necesario desarrollar materiales resistentes a mayores temperaturas y con
coeficientes de transferencia de calor mas bajos. Una solucién tecnoldgica a este inconveniente es la implementacion y
mejoras de las barreras térmicas (TBC, Thermal Barrier Coating). La ZrO, estabilizada con Y,03 (Y-TZP), es una de las
ceramicas que se emplea como TBCs. Sin embargo, la fatiga termomecanica a la que estdn sometidas estas barreras hace
que se deterioren formando grietas y/o delaminaciones. ElI Carburo de Silicio (SiC) se ha empleado como agente
autosellante, gracias a su reactividad a altas temperaturas que conduce al sellado de estos dafios por oxidacién, alargando
la vida dtil de los componentes de la turbina. Este trabajo se centra en el estudio mediante emision acustica, (EA) en el
comportamiento mecénico de las TBCs por la adicion del SiC en la suspension de Y-TZP/Al, O3 Para ello, se ha realizado
un andlisis microestructural, ensayos mecanicos con EA y una simulacion por elementos finitos de con el fin de cotejar
resultados. Los recubrimientos se realizaron por proyeccién térmica por plasma de suspensiones (SPS) sobre planchas
metalicas de 70x12x2 mm, en éstas, se depositd un intermetalico a modo de capa de anclaje y finalmente un recubrimiento
de Y-TZP/Al,O3 con y sin 15% en peso de SiC. Se realizaron ensayos a flexion a tres puntos con la finalidad evaluar la
generacion de grietas por EA, la cual resultd ser una herramienta fundamental en el estudio del comportamiento mecanico
de las barreras térmicas. El uso de las transformadas de wavelet agiliza el estudio y analisis de los espectros de sonido
registrados. Se comprobd que la generacion de grietas sucede a niveles muy bajos de esfuerzo y se identificaron patrones
de frecuencia asociados a los modos de fractura.
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MECHANICAL BEHAVIOR APPRAISAL OF THERMAL BARRIERS THROUGH
ACOUSTIC EMISSION TECHNIQUES

ABSTRACT

To develop more efficient turbines, it is necessary to increase the inlet temperature and / or decrease the temperature losses
for these reasons it is necessary to develop materials resistant to higher temperatures and with lower heat transfer
coefficients. A technological solution to this problem is the implementation and subsequent improvements of thermal
barriers coating (TBC). In general, these TBCs are composed of a ceramic coating and an intermetallic layer that serves as
a bond coat between the ceramic and the substrate to be protected. The Y,0; stabilized ZrO, (Y-TZP), is one of the
ceramics used as TBC. However, the thermomechanical fatigue to which these barriers are subjected causes them to
deteriorate, forming cracks and / or delaminations. One way to counteract this effect is the addition of an agent that allows
self-healing, that is, as a crack in the barrier occurs, at the same time, the recovery of this defect is generated as a result of
temperature, diffusion and / or self-healing reaction. The aim of this work is the study by acoustic emission AE of the
mechanical behavior of the TBCs with the addition of SiC in the suspension of Y-TZP / Al,Oz. In the same way, a
microstructural analysis and a finite elements model was carried out in order to compare results. The coatings were made
by Suspension Plasma Spray (SPS) on metal plates of 70x10x2 mm, an intermetallic was deposited as a bond coating and
finally a coating of Y-TZP / Al,O3 with and without 15% wt SiC. The AE becomes a fundamental tool in the study of the
mechanical behavior of thermal barriers. The use of wavelet transforms streamlines the study and analysis of recorded
sound spectra. The cracks generation arises at very low stress levels.

Keywords: Acoustic Emission, Thermal Barriers Coatings, Silicon Carbide, Alumina, Itria, Zirconia, self-healing.
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1. INTRODUCCION

Hoy en dia el mundo requiere de maquinas mas
eficientes y ecoldgicas, por lo que en los ultimos
afios se han realizado grandes esfuerzos en esa linea.
La tendencia se fundamenta en aumentar la presion
0 temperatura en motores 'y  maquinas
termomecanicas. En las turbinas, es frecuente
aumentar la temperatura del aire de entrada,
aumentando de esta manera la eficiencia del proceso
Kristen et al [1], lo que implica que hay que
desarrollar materiales mas resistentes al calor o
mejores aislantes térmicos.

Se han realizado muchos estudios en recubrimientos
cerdmicos que actlen como barreras térmicas, ya
que estos tienen una doble funcién, un aislamiento
térmico, que reduce la temperatura de los
componentes y una mejora de la proteccién que
evita su deterioro.

Las TBC estdn compuestas basicamente por
ceramicos refractarios, generalmente, titania,
alimina o mezclas de ellos; sin embargo, la circonia
estabilizada con itria (Y-TZP) se presenta como el
material  idoneo  debido a su excelente
comportamiento a altas temperaturas, asi como por
su baja conductividad térmica, escasa reactividad
quimica, baja probabilidad de transformaciones de
fase y un elevado punto de fusion, entre otros Van
der Zwaag et al [2].

Existen diferentes técnicas para producir TBCs,
entre ellas el APS y SPS, la proyeccion por plasma
atmosférico (APS) que se usa comiunmente debido a
su viabilidad técnica y gran economia y la
proyeccion térmica por plasma a partir de
suspensiones (SPS) que permite depositar polvos
muy finos o con baja fluidez [3, 4].

Hoy en dia, las turbinas funcionan a temperaturas
mas altas para mejorar la eficiencia del motor; sin
embargo, estas condiciones producen una tensién
térmica en los alabes y rotores, aumentando la
probabilidad de fallo mecénico por el desarrollo y
crecimiento de grietas y delaminaciones Kristen et
al [1]. Algunos investigadores han propuesto una
nueva generacion de TBCs con capacidad de
autosellado, que resistirian las condiciones de
trabajo de las turbinas y prolongarian su vida util
Wang et al [5]. A pesar de que se estan investigando
otros materiales, en la bibliografia el SiC parece ser
el material mas eficaz para generar autosellado,
aunque presenta problemas por su oxidacion en

antorcha antes de su deposicion [5, 6].

La capacidad de autosellado consiste en rellenar las
grietas de los TBCs, simultaneamente a su creacion,
durante el servicio, por accion de gases calientes y
las altas temperaturas presentes. El proceso de
autosellado se debe, al aumento de volumen de las
particulas presentes en los bordes de las grietas, que
se oxidan durante su funcionamiento rellenando la
grieta generada Drozdov et al [6].

Sin embargo, la funcionalidad de autoreparacion en
las TBCs apenas se esta desarrollando y en el caso
de SiC, es mas probleméatico porque no se puede
depositar facilmente por proyeccién térmica por
plasma, ya que éste se oxida en la antorcha antes de
depositarse Sttavrakasa et al [7].

El SPS es un proceso relativamente nuevo de
deposicion térmica en el cual el polvo a depositar es
reemplazado por una suspension base acuosa. Una
de las ventajas es la posibilidad de depositar polvos
muy finos o de fluidez deficiente, aunque gran parte
de la energia del plasma se destina a la evaporacién
del disolvente (agua) [3, 4, 8].

En la literatura es bastante comun el empleo de
técnicas de termografia y EA para monitorizar la
evolucion de las grietas Eleni et al [9]. La técnica de
EA es un método no destructivo y permite seguir la
iniciacion, crecimiento y propagacion de grietas,
mediante un analisis adecuado de sus parametros.

Algunos investigadores, como Wang et al [5]
sugieren que existe una banda de frecuencia para
cada fendmeno de agrietamiento y que esta asociada
a las caracteristicas del material. Otros, como Ma et
al [10], toman en cuenta efectos como el recuento de
eventos, el tiempo de rampa, rise time, o la
configuracion de onda asociada a la evolucion de la
grieta.

En este trabajo se plantea evaluar la posibilidad de
emplear la EA como una herramienta en la
evolucion mecénica de una TBC de zircona
estabilizada con itria, durante su agrietamiento, con
y sin la adicion de SiC como posible agente sellante.
El estudio se realizé6 mediante un ensayo a flexion a
tres puntos monitorizado simultdneamente con un
sistema de registro de EA. Se realizaron diversos
cronogramas de ensayo de flexion de para ajustar el
procedimiento de ensayo y poder descifrar la
contribucion de la adicion de SiC en el
comportamiento de la barrera.
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2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 Probetas

Las muestras se obtienen por SPS sobre planchas
metalicas de acero inoxidable AISI 304 de 70x12x2
mm, empleando una antorcha de plasma (F4-MB,
Sulzer Metco, Switzerland) dirigida por un robot de
seis ejes (IRB 1400, ABB, Switzerland), a las que
previamente se les realiz6 una limpieza mecanica
por granallado para generar una superficie con una
rugosidad de 2.1+0.2 um, Posteriormente, se
limpiaron con etanol. Sobre éstas empleando APS,
se deposit6 una capa de intermetalico
NiCoCrAITaY (Amdry997) como anclaje con
espesores de 100 + 13um, la composicion del
intermetalico y los pardmetros de proyeccion se
recogen en las tablas 1y 2 respectivamente.

Tabla 1. Composicion
Amdry 997 Ni CoCr Al Ta Y

% en peso 43,923208,5 4 0,6

Tabla 2. Condiciones de proyeccion

APS SPS

Flujo de Ar (Ipm) 65 37
Flujo de H, (Ipm) 8 8

Diametro del inyector (mm) 1,5 0,15

Velocidad de la antorcha (ms?) 1 1,25
Corriente (A) 650 700
Distancia de proyeccion (mm) 145 40

Precalentamiento (C) 150 300
NUmero de pasadas 1 5
Flujo de polvo (g s™) 40 -
Flujo de suspension (ml s™) - 0,36
Sélido en suspension (% en peso) - 35

Posteriormente  sobre esta capa intermedia,
empleando SPS, se deposit6 un recubrimiento de Y-
TZP/Al,O3 con espesores entre 115~147 um para
las muestras de la serie R, sin la adicion SiC y en el
caso de las probetas de la serie S, con adicién del
15% en peso de SiC, obteniéndose en este caso
espesores entre 87~161um, las condiciones de
proyeccion asi como la composicion de la
suspension se recogen en las tablas 2 y 3

respectivamente.

Tabla 3. Composicion del recubrimiento (% en peso)
Serie AlL,O; Y-TZP" SiC

R 59,6 404 O
S 50,6 344 15

2.2 Ensayo de flexién

Con la finalidad de generar grietas en los
recubrimientos se realizaron ensayos a flexion a tres
puntos, por ser uno de los métodos mas extendidos
en la bibliografia para este fin, [5~7]. La
configuracion se presenta en la figura 1.

A % APalpador

Metal

=3 Ccr.‘nmco]

b)

Figura 1. Ensayo de flexiébn (a) esquema de
disposicion, (b) ensayo.

Para conocer el estado tensional en un instante dado
durante el ensayo a flexion a tres puntos se emplea
la ecuacion 1.

3P =l %
bx R3

En donde P es la carga aplicada en un instante, L la
distancia entre apoyos, y es la distancia desde la
linea neutra hasta la linea sobre la cual se va a
evaluar el esfuerzo, b la base y h la altura de la
seccion transversal de la probeta.
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El ensayo de flexion a tres puntos se llevé a cabo en
una maquina universal de ensayos Shimadzu
modelo AG X plus 100KN, con una distancia entre
apoyos de 25 mm tal como se aprecia en la figura 1
b), empleando dos diferentes protocolos de ensayo,
que se sintetizan en las tablas 4 y 5.

Tabla 4. Pasos del ensayo de flexion 1.

Accion <L . B paro
limite F D T
(N) (mm) (s)
limite 650 origen 5
3 Ciclos

Tabla 5. Pasos del ensayo de flexion 2.

AccionJdZL- paro L paro Jg- Paro J@- paro

limite F T D T D T D T

(N) (8 (mm) (5) (mm) (s) (mm) ()

Valor 600 5 02 5 03 5 04 5

5 ciclos

Donde: F es la fuerza, T el tiempo y D el
desplazamiento

2.3 Emision AcuUstica

La adquisicion de datos por EA, durante el ensayo
de flexion, se realiz6 en un equipo Vallen AMSY-5
con palpadores VS 150 M con sensibilidad pico a
150 kHz y VS 700 D con picos de ganancia a 350
kHz, 600 kHz y 750 kHz y sensibilidad limitada a
500 kHz. Esta se realizé en dos canales, con un
Threshold 45,2 dB y Ganancia de 34 dB con una
velocidad de muestreo de 3,333 MHz y 1024
muestras por grupo de registro de transitorios. Se
realizaron mas de treinta ensayos previos para
conocer los ruidos generados por la maquina
universal de ensayos, los propios del metal base y
del metal base méas sustrato de anclaje.
Posteriormente se ensayaron seis muestras de cada
serie, promediando los valores o agrupandolos en
patrones repetitivos en todas las muestras.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacion microestructural

La caracterizacién microestructural se llevd a cabo
en un FESEM (Ultra 55, Zeiss, Alemania) en
superficie y seccion transversal con 10 kV mediante
deteccion de electrones secundarios. Las muestras
fueron preparadas con un pulido de hasta 0,25 um.
Se realizé un microanalisis por energia dispersiva de
rayos X (Oxford Instrumental, Reino Unido)
acoplado al FE-SEM que permite realizar un
analisis quimico en diferentes zonas del
recubrimiento.

Los recubrimientos de Y-TZP/AlL,O;, como se
observan en la figura 2, muestran una estructura
laminar formada por placas de splats fundidos y
areas de particulas parcialmente fundidas, con capas
de bajo espesor entre 7 y 15 um tal y como es
habitual en los recubrimientos SPS Carnicer et al
[8]. Ademaés, las zonas parcialmente fundidas
presentan una forma alargada y se localizan entre
los splats fundidos formando una estructura
intercalada.

En la figura 3 se aprecian las diferentes fases de un
recubrimiento de Y-TZP/Al,O;. Las zonas claras
corresponden a regiones ricas en Y-TZP mientras
que las zonas oscuras corresponden a poros vy
regiones ricas en Al,Os. En las zonas parcialmente
fundidas se aprecian las particulas de Y-TZP y de
Al,O3; mientras que en las zonas fundidas la mayor
parte corresponde una regién gris con mezcla de
AlO, y Y-TZP deduciéndose que se ha producido
una mezcla eutéctica.
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b)
Figura 2. Seccion transversal de recubrimientos

diferentes: a) Y-TZP/Al,O3; b) SiC-reforzando Y-
TZP/AIl,Os.

En la figura 4, se muestra el nivel de particulas
parcialmente fundidas tanto de la Al,O;y la Y-TZP,
de aqui se puede inferir que estas particulas
parcialmente fundidas son las responsables de la
separacion de capas observadas en la figura 2.

Figura 3. Micrografia FE-SEM 2500x de un
recubrimiento de Al,O4/Y-TZP.

4 A
3 - A, = 4
o ¥ y % Vv T

7! . b < S TR
F e X " L < Py & |

Figura 4. Micrografia FE-SEM a 15000x de Y-

TZP/AI0s.
3.2 Andlisis por eventos de EA

En la gréafica de la figura 5 se puede apreciar un
amortiguamiento sustancial de la cantidad de
eventos en cada nuevo ciclo de carga, considerando
que se estd flexionando fundamentalmente en el
rango eléastico del metal base y el sustrato de
anclaje, sin embargo se generan grietas en la barrera
térmica, de ahi su constante generacion de eventos
acusticos, tanto en la serie R como en la S.

Llama la atencion que durante la descarga también
se generan eventos de EA, que se identifican por el
patron de frecuencias asociados a grietas Modo | y
Modo 1, este fendmeno, Eleni et al [9] lo atribuyen
a la separacion y deslizamiento del refuerzo en su
material y que en este caso puede ser debido a un
reacomodo de las superficies fracturadas ya que aun
no hay presentes procesos de delaminacion.
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Figura 5. Superposicion de amplitud de eventos y Fuerza vs tiempo probeta R1A.

Para evaluar este fendbmeno se plante6 la opcion del
ensayo 2, tabla 5, en donde en el ensayo no se
descarga la probeta, sino que se le da un tiempo de
relajacién de 5 s y luego se sigue cargando hasta una
deformacion determinada, ya en el rango plastico
del metal base, y un periodo de relajacion, esto con
la finalidad de evaluar una posible condicion de
trabajo y tratar de evaluar el fendmeno acustico

antes descrito.

En la gréfica de la figura 6 se representan los
primeros 160 s del ensayo, en este se visualiza una
gran concentracion de eventos en los primeros 40 s,
es decir a fuerzas inferiores a los 470 N, empleando
la ecuacion 1, se obtiene que, para una carga de 470
N el esfuerzo en la capa de barrera térmica es de
330 MPa.

Amplitud (dB) Carga (N)
85 1000
¢ 800
75
.
x’
+ 600
* - . . . *
65 . $ > > *
N Py % + * e
* . * A
‘:; “we “0 :g’ * - : : * e 0o
# o+ o 2°* *s - £ $ o * M
55 ‘:' Sanet ’.‘. . % . * * * . .
= ,s.t *’:oo o”. . : o ,’ PO ,: é. . 200
0‘“ 00 ‘ lo * * * 0' =
Brdlen x‘ s® ’;’ i,. # { EPRES SRR .
5% 3 zoo‘ e b N 2 ‘s 'O' F Y . P i $
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Figura 6. Superposicion de amplitud de eventos y fuerza Vs tiempo probeta R1B.
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Lo que llama la atencidn es que los eventos de fallo
aparecen desde el inicio del ensayo es decir a
niveles de esfuerzo casi nulos, en contraposicién a
los valores presentados por Kondoh et al [11] en
donde, para un material similar al empleado,
obtienen esfuerzos de fluencia a traccion superior a
los 700 MPa. M. Surgeon [12] encuentra eventos a
niveles elevados de esfuerzo en BMAS (silicato de
magnesio y bario). L Boatemaa [13] sugiere que la
magnitud del esfuerzo residual en la barrera térmica
depositada, depende del coeficiente de expansién
térmica y del modulo elastico del material. Esto
claramente indica que, la elevada densidad de
discontinuidades, zonas parcialmente fundidas y
porosidad son grandes concentradores de esfuerzo,
ver figura 7 y, si a esta microestructura, se le
adiciona las tensiones residuales producto del
proceso de deposicion y choques térmicos se tiene la
razén de este comportamiento tan deficiente.
Ademas, se puede apreciar como en los intervalos
de relajacion, tiempos estacionarios a un mismo
desplazamiento, entre los segundos 54 al 59 0 119 al
124 aparece un silencio que, inmediatamente
después que se reanuda el ensayo, aparecen nuevos
eventos, lo que claramente revela que en el
recubrimiento cerdmico no hay ningun tipo de
relajacién o alivio de tensiones durante el periodo de
distension, esto se constata porque, por un lado,
podria haber eventos durante el periodo de latencia
y un posible reacomodo del ceramico y por el
contrario, no presenta eventos y por el otro lado, que
apenas comienza el desplazamiento, inician también
los eventos acusticos. Asi mismo, se puede notar
gue en el periodo de relajacién, fundamentalmente

Energia (UA)
250000

200000
150000
100000

50000

0 200
——Energia

400

en la region de plasticidad de metal base por el
simple hecho de detener el ensayo, el material
muestra un claro descenso de tensiones desde 850
hasta 820 N casi un 4% de recuperacion elastica,
esta relajacion es netamente del metal base ya que
no genera eventos acusticos en el material.

4 =
e 10}um

SEM x2500 superficie de la serie S

3.3 Analisis Energia Acumulada

En la figura 8 se representa el comportamiento
promedio de la energia acumulada-cuentas Vs
tiempo para las seis probetas de la serie R, sin
adicion de autosellante. Se aprecia que existen dos
intervalos claramente identificados, el primero hasta
los 400 s aproximadamente donde la energia y el
nimero de cuentas son proporcionales entre si con
una relacion de 3,21 y el segundo donde la relacién
energia-cuentas es ligeramente inferior con un valor
de 3,02, ver tabla 6.

Cuentas
80000

70000
60000
50000
40000
30000
20000

10000

0
(s)

600
cuentas

800

Figura 8. Grafico energia acumulada-cuentas vs tiempo de la serie R.
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En el caso de la figura 9 que representa el
comportamiento promedio de la energia acumulada
por eventos de las seis probetas de la serie S,
probetas con agente sellante con 15% de SiC, se
puede apreciar que se presentan tres intervalos
definidos. El primero de 0 a 20 s donde la energia y
el nimero de cuentas son proporcionales con un

Energia (UA)
80000
70000
60000
50000
40000
30000
20000
10000

[¢]
(o] 200

Energia

400

factor de 3,23, una segunda region de 20 a 400 s
donde la energia es ligeramente superior al nimero
de cuentas con un factor de 3,32 y un tercer lapso
que va desde los 400 hasta los 800 s donde las
cuentas superan a la energia con un valor de 3,02,
tal como se resume en la tabla 6.

Cuentas

25000
20000
15000
10000
5000

(o]

600 soo (s

Cuentas

Figura 9. Grafica de Energia acumulada, nimero de eventos vs tiempo de la serie S.

Tabla 6. Relacion entre energia y eventos de las series Ry S.

0~20 20~400 400~800 Promedio total
Serie R 3,22+0,18 3,21+0,04 3,02+0,03 3,10+0,17
Serie S 3,23+0,17 3,32+0,07 3,02+0,09 3,18+0,18

En ambos casos, serie R y S, el primer intervalo
0~20 s, se atribuye a la formacion de grietas Modo |
en la ceramica, debido a esfuerzos normales en ésta,
con una relacion de energia/eventos de 3,22 para la
serie S y 3,23 en la R. Estos valores similares
indican que la generacion de grietas y/o crecimiento
de microgrietas en esta primera etapa, se debe
fundamentalmente al mismo fenémeno, producto de
las tensiones residuales en la capa cerdmica. La
adicion de SiC, Serie S, no modifica el
comportamiento en esta primera etapa.

La segunda etapa 20~400 s, pone de manifiesto que
la adicion de SiC en el recubrimiento (serie S),
incrementa la relacion de energia/eventos, en este
caso con un valor mas alto, 3,32 contra un 3,21 de la
serie R, lo que claramente indica una mayor
liberacion de energia por evento. La adicion de SiC
en la matriz de Al,Os/Y-TZP actia como un
concentrador de tensiones que favorece la formacion
de grietas en Modo Il liberando una mayor cantidad

de energia por evento.

El tercer lapso 400~800 s, con una relacion mas baja
de energia que eventos, debido a que la propagacion
de las delaminaciones en las barreras térmicas,
pueden generar diferentes modos de fractura Jiang
et al [14]. En este caso se generan algunas
delaminaciones con un relativo alto nivel energético
y el colapso de muchas pequefias grietas de corta
longitud en Modo | y Il con muy bajo nivel
energético tal como lo describen Keshtgar vy
Modarres [15].

La figura 10 esquematiza la forma de las diferentes
grietas que se presentan en la capa cerdmica de la
barrera térmica, asi como su patron evolutivo.

La figura 11 a) muestra una micrografia de una
grieta superficial en Modo 1 y la figura 11 b) una
delaminacion.
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Grietas y delaminaciones

Figura 10. Esquema del modo de grietas.

500 ym

Figura 11. Esquema del modo de fallo a), fracturas

Modo I, b), delaminaciones.

3.4 Analisis energia entre series
Tal como se observa en la tabla 6, a pesar de la
diferencia microestructural, la relacion

energia/eventos de manera general estd en torno a
3,10 para la serie R y 3,18 para serie S. De estos
resultados se puede inferir que, en ambas series,
cada evento que genera una grieta liberara
aproximadamente la misma energia. Sin embargo,
tal como se aprecia en la figura 12, se puede
distinguir que en los primeros 20 s la relacion
energia liberada es similar.

El grado de porosidad, particulas parcialmente
fundidas e inclusiones de SiC presente en la serie S
no parece tener importancia en este primer lapso, lo
gue es acorde con lo expuesto por Berndt et al [16]
quienes indicaron que la actividad de emision
acustica se debe al micro agrietamiento entre poros
y de los “puentes” entre las laminas producidas por
cimulos de particulas bien fundidas tal como se
aprecia en la figura 13 a y b respectivamente. Es
evidente que la serie S se comporta como un
material fundamentalmente fragmentado, en donde a
lo largo de este primer lapso, se fractura la mayor
parte de las conexiones entrelazadas entre las
laminas continuas del material y de ahi la
disminucion sustancial de la pendiente de energia y
de eventos en la serie S en el siguiente periodo.

Adicionalmente, se nota en la figura 12 que a partir
de los 400 s en la serie R, se incrementa ligeramente
la pendiente de energia, este fendmeno se justifica
con la aparicion de nuevos eventos, las
delaminaciones que a su vez por liberacion de
tensiones y reorientacién de la capa ceramica puede
dar a lugar nuevas grietas Modo |,
fundamentalmente por el menor nivel de poros y
particulas parcialmente fundidas.
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Figura 12. Grafica Fuerza-tiempo, Energia-tiempo.
35 Analisis namero de eventos por

series

Es importante destacar que ante el mismo ensayo las
probetas de la serie R generan una mayor cantidad
de eventos que las correspondientes a la serie S,
como puede observarse en la figura 14. La razén de
este comportamiento se debe fundamentalmente a la
gran cantidad de particulas parcialmente fundidas
que aunados al mayor nivel de porosidad tal como
lo plantea Park et al [17], quienes exponen que la
preexistencia de grietas, defectos e inclusiones de
SiC, lo hacen fundamentalmente agrietado, de ahi su
bajo nivel de eventos.

b)

Figura 13. a) SEM grietas superficiales Serie S X250 b)
SEM corte transversal serie S x500.
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Figura 14. Comparacion del nimero de eventos entre las series Sy R.

3.6 Modelado por elementos finitos

Para corroborar el planteamiento de material
agrietado, se realiz6 una simulacion por elementos
finitos en ANSYS de un modelo con una barrera
continua, figura 15 a), y otro con una barrera
segmentada de 10 mm de longitud, figura 15 b), esta
altima emulando la fragmentacion que se presenta
en la serie S como se aprecia en la figura 13 b). Este
modelado muestra que con solo seccionar el
material en diez fragmentos, contrario a lo que
podria esperarse, se presenta un ligero incremento
en los esfuerzos en el recubrimiento cerdmico,
aproximadamente a un tercio de cada seccion, figura
15 b). Esto sin duda justifica el incremento de
energia que presenta la serie S respecto de la serie R
en la segunda etapa, ya que seria el efecto
desencadenante para fracturas en Modo | y Il con
mayor nivel energético, lo cual concuerda con lo
reportado por C Palacio [18], quien sefiala que los
vacios y grietas en el recubrimiento representan
discontinuidades en la estructura y, por lo tanto,
facilitan el desarrollo de gradientes de esfuerzo

alrededor de dichas discontinuidades, por lo que se
incrementa la sensibilidad al dafio localizado en las
zonas adyacentes a las discontinuidades presentes en
el recubrimiento.

No obstante, esto no justifica la disminucion de
eventos que presenta la serie S en la segunda y
tercera etapa, es decir a partir de los 20 segundos.
Para ello se realizd6 un modelo en donde, en la zona
central de la probeta, los segmentos son un poco
mas pequefios en este caso, 1 mm, figura 16,
acercandose un poco mas a la realidad
microestructural del recubrimiento a medida que se
fracturan los puentes entre segmentos. Como se
puede observar en este modelo, figura 16, la
reduccion de esfuerzos en la barrera ceramica es
notoria, fendmeno que aclara la disminucion de
eventos en las zonas 2 y 3 observada en la figura 14.
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Figura 16. Simulacién por elementos finitos de la reduccién de esfuerzo debido a la fragmentacion en segmentos de 1 mm

metal base-sustrato-recubrimiento en el rango de

3.7 Analisis de frecuencias

. - . 125~175, 175~225, 225~300 y 300~400 kHz.
Diversos autores infieren que el contenido de Adicionalmente expresan que las frecuencias varian
frecuencias de la onda es afectada por el tipo de en funcion del metal base y/o tipo de recubrimiento.
grieta [5, 10, 19]. Wang et al [5] definen tres franjas Por otro lado, Zhou [19] indica que la frecuencias de
de frecuencias de EA para el metal base-sustrato 140 kHz corresponde a deformacion del sustrato,

(superalloy-intermetalico), y cuatro para el conjunto
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220~250 kHz a grietas verticales y 80~100 kHz a
delaminacion interfacial.

Tal como referencia Wang et al [5] el rango de
frecuencia entre 130~160 se atribuye al
deslizamiento de las dislocaciones en el metal base
y a la sensibilidad pico del sensor a la frecuencia
(150kHz) que es de -64 dB. Comparando los
resultados obtenidos con los dos sensores en este
trabajo VS 150 M y VS 700 D, se puede advertir
que ciertos patrones atribuidos a un fenémeno con
un Sensor, no aparecen, 0 SON Menos notorios, con el
otro. Esto se pone de manifiesto con el analisis de
las curvas de sensibilidad de los sensores, figura 17
[20]. El pico del sensor VS150 M a 150 kHz tiene
20 dB més que la sensibilidad del VS 700 D a la
misma frecuencia, de igual manera la sensibilidad a
400 kHz el sensor VS 700 D tiene una sensibilidad
12 dB menor, sin embargo, a mayores frecuencias la
sensibilidad del VS 700 D es mucho mejor.
dp
-65
-70
-75
-80

-85

-90
VS 150 M

~TTTVS700D

95

-100
o 200

400

600 800 1000 KHz

Figura 17. Comparacién respuesta entre sensores.

Llevando a cabo las transformadas de wavelet en
donde se puede obtener los coeficientes generales de
wavelet en funcion de la frecuencia de cada evento
tal como se puede apreciar en las figuras 18 a 21.
Donde se obtiene informacién sobre cuél es la
maxima energia de un evento en funcion de la
frecuencia durante ese periodo (linea verde) y
también la energia en un instante determinado con
su correspondiente distribucidn de frecuencias (linea
roja). Para discriminar los eventos y frecuencias
asociadas al metal base y capa intermedia de anclaje
se llevaron a cabo diversos ensayos con probetas de
metal base + capa intermedia (AISI 304-Amdry
997) con ambos sensores, VS 150 M y VS 700 D.
Se obtuvo que las frecuencias de 175 kHz sensor
VS150M vy sensor VS 700D es la frecuencia
asociada al corrimiento de dislocaciones en este
sustrato-intermedio.

En los ensayos a las probetas de la serie Ry S
aparecen un abanico de frecuencias que se asocian a
diferentes tipos de fallo. Tomando como punto de
partida la division de etapas expuesta en el apartado
3.3 en el primer lapso 0~20 s, los esfuerzos
generados en las probetas en el ensayo de flexion,
solo se crean o propagan grietas perpendiculares a la
superficie, Modo |, con eventos acusticos de
frecuencias relativamente bajas, un camulo en torno
a 100~120 kHz en ambos sensores. En la figura 18
se puede apreciar, como en un instante dado 25 ps,
linea roja, aparece un pico sobre los 100 kHz
asociado a una fractura en Modo | y otro pico sobre
los 175 kHz que se relacionan con el corrimiento de
dislocaciones en el metal base.

Freguency Projection: WT Coefficients vs. Freg [kHz]
GUU:"””I"III"HI"'IIH"I"H_—
EEUE E‘
5002 :
450% —
4uu§ —
2803 :

300 5

Frequency [kHz]

2505 5

Frequency [kHz]

2003 :

1503 |

1003 |

503 :
L P R

1E-4 0.5E-4 0

Use indicator within WT diagram to change time.
A WT coeff overall maxima 4 WT coefficient at Time of 25,0 s

Figura 18. Wavelet correspondiente a 13 s Serie R

e
3E-4 25E-4 2E-4 15E-4

En la segunda etapa 20~400 s empiezan a aparecer
eventos a mayores frecuencias de hasta 300 kHz. En
el caso de la serie S en donde la adicién del SiC
genera  concentradores  de  esfuerzos @y
discontinuidades incrementando la fragilidad, que
favorece la generacion de fallos Modo 11 los cuales
se asocian a frecuencias entre los 250~325 kHz, con
un elevado nivel energético con méas de 0,0012
unidades siendo esta la razon de la mayor relacion
energia/cuentas como se sefiald en la figura 9.

La figura 19 a) correspondiente al segundo 48 y la
figura 19b) correspondiente al segundo 65, donde se
aprecia un pico a 200 kHz con un coeficiente de
Wavelet mayor a 1,5 x 10 en el primer caso figura
19 a) y en la figura 19 b) un pico a 275 kHz con un
coeficiente mayor a 1x 107, sustancialmente un
elevado nivel energético, patrones de frecuencia que
se asocian a fracturas en Modo II.
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Frequency Projection: WT Coefficients ve. Freq [kHz]
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Frequency Projection: WT Coefficients vs. Freq [kHz]
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b)
Figura 19. Wavelet correspondiente a la serie Sa) 65 s

(VS 150M), b) 48 s (VS 700 D) correspondiente a la zona
2.

La zona 111 400~800 s se caracteriza por procesos de
delaminacion que se confirma por la aparicion de
eventos acusticos de alta frecuencia 400 kHz como
se aprecia en la figura 20, en esta etapa la
generacion de delaminaciones sustrato-metal base y
grietas Modo Il y Modo 11, con un nivel muy alto
de energia, esta evidencia no concuerda con la
relacion energia acumulada/cuentas acumuladas de
3,02 (tabla 5). Esta aparente incongruencia se puede
explicar como la suma de unas escasas
delaminaciones, con gran energia, y un gran
conglomerado de eventos por el colapso de
pequefias grietas Modo | con baja energia. Este
fendmeno se confirma por una relacion de mas de
40 eventos de baja frecuencia por cada evento de
delaminacion en la serie Ry 20 en la serie S.

Freguency Projection: WT Coefficients vs. Freq [kHz]
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Freguency Projection: WT Ceefficients vs. Freq [kHz]
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b)

Figura 20. Wavelet correspondiente a un evento de
delaminacién a) Serie R, b) Serie S.

En las muestras de las series R y S los eventos de
delaminacion se corresponden con la aparicion de
eventos acusticos de 400 kHz con palpadores VS
150 M y 400, 700 u 800 kHz con palpadores VS 700
D, eventos que solo aparecen a partir de un esfuerzo
en el ceramico de 785 MPa en la serie S y 845 MPa
en las muestras de la serie R.

Se puede apreciar como en el mismo evento existe
una evolucion de las frecuencias producto del
desarrollo de eventos en funcidon del tiempo, al
instante 5,4 ps, figura 21 a), se distingue en la curva
roja (275 kHz) correspondiente a una grieta Modo
Il que desencadena en el instante 13,2 ps, fig 21 b)
un desplazamiento de la curva a (400 kHz) que
denota una delaminacién y en el instante 22,1 ps,
figura 21 c), un par de picos a 400 kHz y 175 kHz
correspondiente a la continuidad de la delaminacién
(400 kHz) y un evento de corrimiento de
dislocaciones del metal base (175 kHz).

©2021 Universidad Simén Bolivar / Universidad de Oriente

17

Rev. LatinAm. Metal. Mat. 2021; 41 (1): 3-20



Rev. LatinAm. Metal. Mat.

Articulo Regular,

www.rimm.org

Freguency Projection: WT Coefficients vs. Freq [kHz]
8004 e — — |
E-El]’f é
5007 :
45']—2 ;
4[I|]’f é
350% ;

3003 &

Frequency [kHz)

2503 =

2003 :

1E|]’f é

100% ,

503 &
' uﬁm e ' II]EIII]I]E-‘ e ' IIJ

Use indicator within WT diagram to change time.
A WT coeff. overall maxima ‘Y WT coefficient at Time of 5,4 us

a)

Freguency Projection: WT Coefficients vs. Freq [kHz]

Frequency [kHz]
w
E
1

Use indicator within WT diagram te change time.
Ar WT coeff overallmaxima A WT coefficient at Time of 132 ps

b)

Freguency Projection: WT Coefficients vs. Freg [kHz]

Frequency [kHz]
@
2

:.4
R T R AR R LR KRR K RA RE R RERRT)

T
0.001 0.0005

Use indicator within WT diagram to change time.
Ap WT coeff. overall maxima 4 WT coefficient at Time of 22,1 ps.

c)
Figura 21. Evolucion de fallos en un evento, a) instante
5,4 s, b) instante 13,2 us, ¢) instante 22,1 ps.

4. CONCLUSIONES

Del estudio realizado se puede concluir que la
emisién acustica es una herramienta de gran utilidad
en el estudio del comportamiento mecanico de las
barreras térmicas. La selecciéon adecuada del sensor
de EA facilita la discriminacion de frecuencias y su

analisis. El analisis mediante las transformadas de
wavelet facilita el estudio y andlisis de los espectros
de sonido registrados, pese a la elevada densidad de
defectos microestructurales, porosidad y particulas
parcialmente fundidas que combinado con las
tensiones térmicas en la propia barrera hacen que el
efecto Kaiser y el factor de felicidad no puedan
emplearse en este sistema.

En el ensayo a flexion, la generacion de grietas se
detecta a niveles muy bajos de esfuerzo, asi como
un elevado indice de eventos en las barreras
térmicas estudiadas.

La adiciéon del SiC disminuye sustancialmente la
tenacidad de la barrera, asociada a su capacidad de
agrietamiento, ya que se registran hasta tres veces
menos eventos con esfuerzos mayores a 300 MPa,
no obstante, para esfuerzos inferiores a los 300 MPa
ambas barreras poseen un comportamiento
mecanico similar.

Se han detectado e identificado tres patrones de
frecuencia asociados al modo de agrietamiento de la
barrera térmica. Se distingue un patrén de 100~120
kHz para fracturas tipo Modo I, otro patron de
250~325 kHz para fracturas Modo II, Il y por
altimo un patrén de 400, 700 y 800 kHz para
delaminaciones.
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