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En este trabajo se estudia la degradacién de un recubrimiento 70%ZrO, — 30%CaO crecido por proyecciéon térmica de
oxiacetileno sobre un acero inoxidable austenitico AISI 304 y empleando una aleacién de Ni-6%Al-5%Mo como capa de
anclaje. Los recubrimientos se trataron térmicamente en aire a 800 °C durante 48, 120 y 288 horas para evaluar la degradacién
de estos materiales por oxidacién isotérmica. La evolucién de la microestructura de las barreras como consecuencia
del proceso de oxidacién se analizé mediante microscopia electrénica de barrido ambiental, microscopia electrénica de
transmisién, microandlisis de rayos X (EDX) y difraccién de rayos X. Durante la oxidacién de los recubrimientos crecié una
capa intermedia de 6xidos (“thermally grown oxides”, TGO) entre el anclaje metdlico y el recubrimiento cerdmico formada
por una mezcla de 6xidos de Al y Ni.

Palabras clave: barreras térmicas ZrOZ—CaO/NiAlMo, proyeccion térmica, oxidacion, tratamientos térmicos, microscopia electrénica de
barrido, microscopia electrénica de transmision y difraccion de rayos X

Degradation of thermal barrier coatings ZrO,-CaO/NiAlMo by isothermal oxidation.

This paper analyses the degradation of a ceramic top coating 70%ZrO, — 30%CaO deposited onto a stainless steel AISI 304
by thermal spray, using Ni-6%Al-5%Mo as overlay coating. These thermal barrier coatings were heat treated for 48, 120
and 288 h at 800 °C to evaluate the degradation of these materials by isothermal oxidation. The microstructure evolution
during oxidation was analysed by environmental scanning electron microscopy, transmission electron microscopy, X ray
microanalysis and X ray diffraction. A thermally grown oxide layer was observed between the overlay coating and the
ceramic top coating after oxidation. This layer was formed by a mixed Al and Ni oxides

Keywords: thermal barrier coatings, thermal spray, oxidation, heat treatment, scanning electron microscopy, transmission electron

microscopy, X ray diffraction.

1. INTRODUCCION

Desde la década de 1970 se estudian los recubrimientos
de barreras térmicas (“thermal barrier coatings”, TBC)
para proteger estructuras metdlicas en aplicaciones a alta
temperatura. Estos recubrimientos deben ser capaces de operar
a temperaturas elevadas, en ambientes quimicos agresivos
y resistir el desgaste. Equilibrando estos tres pardmetros se
aumenta la vida util de muchos componentes de motores
aeronduticos y de plantas para la produccién de energia
eléctrica. Ademds con estos recubrimientos se aumenta
la temperatura de trabajo y por consiguiente la eficiencia
energética (1-6).

Los recubrimientos con aplicaciones en barreras térmicas
suelen ser recubrimientos multicapa. Sobre el substrato se
deposita un anclaje metdlico y después una capa cerdmica.
Para la capa cerdmica se suele utilizar ZrO, estabilizada
debido a su reducida conductividad térmica (0,8-1,5 W/m-K)
(7). Se utiliza una capa intermedia por el desacoplo entre
los coeficientes de dilatacién térmica (CTE) de la cerdmica
y el substrato metdlico. E1 CTE de la ZrO, (10-10¢ °C") es
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alto en comparacién con otras cerdmicas, pero pequefio en
comparacién con los metales (18:10° °C*' y 13,3-10¢ °C"! para
AISI 304 y niquel, respectivamente). Esta diferencia podria
provocar la aparicién de tensiones de cizalla en la intercara
durante el procesado de los recubrimientos y durante la vida
en servicio del componente, como consecuencia de los ciclos
térmicos que experimenta. Estas tensiones en la intercara
llegarian a provocar grietas y defectos en el recubrimiento.
Para evitar estos problemas se suele utilizar un recubrimiento
metdlico intermedio rico en niquel y aluminio. A su vez, el
aluminio protege al substrato frente a la oxidacién a alta
temperatura puesto que forma capas de 6xidos que impiden
la entrada de oxigeno en la estructura. Por otro lado, el
aumento de estos 6xidos frégiles en la intercara cerdmica
— capa de enganche o en la propia capa de enganche, provoca
la delaminacién de las capas que forman la estructura y por
lo tanto, la degradacién de la barrera térmica. La vida ttil de
estos recubrimientos durante su comportamiento en servicio
depende en gran medida de la evolucién de estas capas de
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6xidos crecidos térmicamente (“thermally grown oxides”,
TGO) y su andlisis es critico para entender los mecanismos de
degradacién de las barreras térmicas por causas mecdnicas y
quimicas (3). El objetivo de este trabajo es analizar los cambios
microestructurales que experimenta un recubrimiento de
barrera térmica por oxidacién isoterma durante su vida en
servicio.

Los recubrimientos estudiados en este trabajo se procesaron
por proyeccién térmica, un método rdpido, barato y universal.
Esta técnica permite crecer un depdsito sobre un substrato
por solidificacién del material de aporte. Para ello se inyectan
particulas en una llama oxiacetilénica que produce el calor
necesario para fundirlas parcial o totalmente, ademds de
acelerarlas contra el substrato, donde impactan y se aplastan
unas sobre otras, creando un recubrimiento poroso. Para
lograr una buena unién entre el substrato y el recubrimiento
proyectado se debe asegurar la limpieza adecuada del
substrato y un cierto nivel de rugosidad, que faciliten la
adhesién del deposito.

El sistema estudiado estd formado por un acero inoxidable
AISI 304 como substrato, un recubrimiento cerdmico ZrO,-CaO
y una capa de anclaje metdlico NiAIMo. Este recubrimiento
es aconsejable para aumentar la temperatura de trabajo en
centrales térmicas cldsicas hasta 800 °C, asi como para proteger
sus componentes de la oxidacién.

Los recubrimientos estudiados se trataron térmicamente
en aire a 800 °C, durante tres tiempos de exposiciéon (48,
120 y 288 h) de tal modo que alcanzaron diferentes estados
de degradacién. La evolucién microestructural de estos
recubrimientos se estudié mediante microscopia electrénica
de barrido ambiental (ESEM), microscopia electrénica de
transmisiéon (TEM), técnicas de microanalisis de rayos X (EDX)
y difraccién de rayos X (XRD)..

2. TECNICAS EXPERIMENTALES

Los recubrimientos se depositaron sobre un substrato de
acero inoxidable austenitico AISI 304 (30 x 30 x 5 mm?), tratado
mecdnicamente con una grallanadora (Jet Stream 22) con
polvo de corindén (granulometria 20) para eliminar la capa
de 6xido que pudiera tener e introducir rugosidad superficial
para mejorar la adherencia. Se aplicé un recubrimiento
metélico Ultrabond 51000 de Ni-6Al-5Mo (% en masa) y uno
cerdamico MetaCeram 28085 de 70ZrO,-30CaO (% en masa)
por proyeccién térmica con una mezcla de oxigeno y acetileno
empleando un equipo de proyeccién Castolin DS 8000. Mds
detalles sobre el procesado de los recubrimientos pueden
encontrarse en las referencias 8 y 9.

Los recubrimientos proyectados se trataron térmicamente
en un horno Carbolite ELF 11/6 provocando su oxidacién
isoterma durante 48, 120 y 288 horas a una temperatura de 800
°C. A continuacién se dejaron enfriar durante una hora dentro
del horno para evitar el choque térmico.

Se prepararon secciones transversales de los recubrimientos
depositados y las probetas oxidadas con una cortadora
de disco de diamante a baja velocidad, para minimizar el
dafio mecdnico en el recubrimiento. Estas probetas cortadas
se embutieron en una resina conductora, para posterior
desbastado con lijas de SiC hasta granulometria 1200 gritt,
pulido con pasta de diamante hasta 3 ym y acabado final con
una suspension de alimina. A continuacién, se limpiaron en
un bafio de ultrasonidos con acetona y seguidamente con
propanol.
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Estas probetas pulidas se estudiaron en un microscopio
electrénico de barrido ambiental (ESEM) Philips XL30
provisto de microandlisis de rayos X (EDX) para analizar
semicuantitativamente su microestructura, homogeneidad y
la degradacién de la barrera térmica durante el proceso de
oxidacién isotérmica. Se utilizaron los detectores de electrones
secundarios gaseosos (GSE) y de electrones retrodispersados
(BSE) en condiciones ambientales, introduciendo vapor de
agua (presién parcial de 0,6 Torr) para evitar efectos de carga
en la capa cerdmica. Se realizaron mapas de composicién
utilizando el sistema EDX para obtener imdgenes con las
lineas de emisién caracteristicas de los distintos elementos.

Las imégenes obtenidas en el ESEM se utilizaron para
evaluar cuantitativamente el espesor de la capa TGO y la
porosidad del recubrimiento cerdmico empleando un sistema
de andlisis de imagen Image Pro-Plus 4.5

Con el fin de determinar los cambios estructurales en los
recubrimientos durante el proceso de oxidacién isoterma,
se obtuvieron patrones de difraccién de rayos X en un
difractémetro Philips PW3040/00 X'Pert MPD/MRD, con
dnodo de Cu y monocromador secundario. El primer barrido
se realiz6 entre 15° y 115° con un paso 26 = 0.02°. Uno de
ellos se llevé a cabo sobre la superficie de la barrera térmica
oxidada. Los restantes se realizaron a distintas profundidades
obtenidas por desbaste mecanico (50 ym, 100 ym y 150 ym)
con respecto a la superficie.

La estructura de los recubrimientos y el estado de
las intercaras en los distintos estados de degradacién se
analizaron mediante técnicas de microscopia electrénica de
transmision. Para ello se prepararon secciones transversales
segtn el procedimiento propuesto por Nagata et al. (10) y
Ramirez et al. (11). Para cada muestra estudiada se cortaron
dos piezas de 1,8 x 0,9 x 2,5 mm?® y se pegaron enfrentando las
caras cerdmicas con una resina GATAN GI. La pieza pegada
se embutié dentro de un tubo de cobre de pared delgada
(~0,3 mm) de 3 mm de didmetro exterior y 2.5 mm de largo
empleando de nuevo la resina GATAN G1. A partir de este
bloque cilindrico se cortaron discos de 3 mm de didmetro
y 1 mm de espesor. Este disco se adelgazé mecanicamente
con lijas de SiC de granulametria 320, 800 y 1000 gritt hasta
espesores de ~100 um. A continuacién, se adelgazé la parte
central hasta un espesor de ~40-50 ym mediante una pulidora
céncava DIMPLE GRINDER Model 656. Se empleé pasta de
diamante de 3 um como abrasivo y la etapa final de pulido
se llevé a cabo con pasta de diamante de 1 ym. La etapa
final de adelgazamiento se realizé por bombardeo de iones
argén con un adelgazador iénico BAL-TEC Model Res 100
operando inicialmente a una diferencia de potencial de 7 kV
y una corriente de 2 mA. La tltima hora de bombardeo iénico
se realiz6 en condiciones mds suaves empleando una tensién
de 2 kV y una corriente de 1 mA para minimizar el dafio
introducido en las muestras.

Finalmente, las muestras se estudiaron en un microscopio
electrénico de transmisién (TEM) Philips TECNAI 20
combinando imdgenes de campo claro (BF) y campo oscuro
centrado (CDF), asi como el anélisis de diagramas de difraccién
de electrones por seleccién de drea (SADP) y nanodifracciéon
(NBDP).
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3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Microestructura de los materiales proyectados

La Fig. 1 muestra la seccién transversal tipica del
material proyectado. El recubrimiento estd formado por un
anclaje metdlico del orden de 60 um de espesor y una capa
cerdmica entorno a 160 uym. Tanto la capa de anclaje como
el recubrimiento cerdmico se caracterizan por presentar una
estructura laminar generada por el agrupamiento en bloque
de las gotas durante el proceso de proyeccién. La falta de
compacidad en el agrupamiento de las gotas genera poros y
grietas marcados en la Fig. 1. El andlisis cuantitativo de la capa
cerdmica revel6 una porosidad de 16.8 £ 2.1 %.

Fig. 1- Vista panordmica de las distintas capas de la barrera térmica tras
la proyeccién observada en contraste de electrones retrodispersados.
Las flechas indican la porosidad y grietas presentes en el material.

La capa de anclaje estd formada por granos de niquel que
contienen aluminio y molibdeno (Fig. 1 y Fig. 2b). Ademds,
se observaron zonas mds oscuras en contraste de electrones
retrodispersados formados por granos ricos en aluminio y
oxigeno alrededor de los granos de niquel, que sugieren la
formacién de Al,O, durante el proceso de proyeccién. Como se
analizard mas adelante el estudio de esta capa mediante TEM
permitié identificar estos granos como y- ALO,. Por otra parte,
no se encontraron fases secundarias ni delaminaciones en la
intercara capa de anclaje - recubrimiento cerdmico, aunque se
observaron gotas sin fundir de la capa de anclaje absorbida en
el recubrimiento cerdmico cerca de la intercara (Fig. 2).

El anélisis mediante TEM mostré que la capa de anclaje esta
formada por granos de y-Ni (estructura FCC con pardmetro de
red a = 0,352 nm) de 300-500 nm de tamafio (Fig. 3). Dentro
de los granos crecieron intermetalicos y-Ni, Al en forma de
inclusiones esféricas (~10 nm) (Fig. 4). La fase y" tiene una
estructura ordenada LI, coherente con la matriz de Ni y es
facilmente identificable por las reflexiones débiles que se
observan en los diagramas de difraccién de electrones. Dentro
de la capa de anclaje se observaron zonas policristalinas (~15
pm de tamafio) formadas por granos de y-AlLO, (estructura
FCC, grupo espacial Fd3m y pardmetro de red a = 0,791 nm)
de ~300 nm (Fig. 5). Estos granos de y-AlL O, presentaban una
estructura laminar orientada segtin el plano de proyeccién.
La y-ALO, es una fase metaestable (7) que se formé durante el
proceso de proyeccién con llama oxiacetilénica por oxidacién
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Fig. 2- Intercara capa de anclaje metalico - recubrimiento cerdmico. a)
Imagen obtenida en contraste de electrones secundarios donde se ob-
serva que la frontera estd limpia. b) Imagen realizada en contraste de
electrones retrodispersados en donde se han sefialado con una flecha
los granos préximos al niquel ricos en aluminio y oxigeno. El analisis
mediante TEM permiti6 identificar estos granos como y-ALO,.

Fig. 3- Grano de y-Ni (~ 500 nm) con intermetélicos y"-Ni,Al. La ima-
gen se realizé en una orientacién préxima al eje de zona B=<112>. Se
incluye el SADP donde pueden observarse menos intensas las reflexio-
nes de la estructura L1, caracteristica de la fase y".
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Fig. 4- Pareja de imdgenes de campo claro (BF) y campo oscuro centra-
do (CDF) correspondientes a la capa de enganche NiAlMo. La imagen
de campo oscuro se formé con una de las reflexiones de la estructura
L1, caracteristica de la fase y". a) Campo claro. b) Campo oscuro cen-
trado (CDF) mostrando la distribucién de la fase y'.

del aluminio de la capa de enganche. La facilidad de oxidacién
del aluminio, las altas temperaturas alcanzadas durante la
proyeccién (~ 2000 °C) (12), la utilizacién de una llama rica
en oxigeno y el rdpido enfriamiento de la capa proyectada
favorecen la generacién de esta fase metaestable.

El andlisis de la microestructura fina del recubrimiento
cerdmico realizado por TEM mostré que estaba formado
mayoritariamente por granos de CaZrO, (estructura
ortorrémbica con pardmetros de red a = 0,55912 nm, b =
0,80171 nm y ¢ = 0,57616 nm) de ~300-500 nm de tamario (Fig.
6). La composicién de este recubrimiento se corresponde en el
diagrama de fases ZrO,-CaO (7) con el componente CaZrO,
(50% molar de CaO corresponde al 30% en peso). El estudio de
esta capa cerdmica mediante XRD mostré también la presencia
minoritaria de ZrO, ctibica (estructura FCC, grupo espacial
Fm3m y pardmetro de red a= 0.52 nm) de un modo similar
al que se mostrard en el patrén de difracciéon de la figura 10a
correspondiente a una muestra oxidada térmicamente.

3.2. Microestructura de los materiales oxidados

Durante la oxidacién isoterma de los recubrimientos se
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Fig. 5- a) Imagen de campo claro (BF) en la que se muestra un policris-
tal %-A1,O, cerca de la intercara capa de engache-recubrimiento cerdmi-
co en donde las flechas marcan los granos de y-Al,O,. b) Diagrama de
difraccién de electrones del grano de y-Al,O, central en la orientacién
B=<100>.

formé una capa de 6xidos, TGO (Fig. 7), entre el anclaje metélico
y el recubrimiento cerdmico. La capa TGO se estudi6é por
microandlisis de rayos X obteniéndose mapas de composicién
con las lineas de emisién caracteristicas de los distintos
elementos. La Fig. 8 se corresponde con la muestra oxidada
a 800 °C durante 120 h y muestra dos zonas diferenciadas. En
la imagen formada con la linea K del aluminio (Fig. 8b) se
observan zonas mds brillantes que tan sélo coinciden con las
posiciones donde se observa oxigeno (Fig. 8d) indicando la
presencia de y-ALO, ya observada en las probetas no tratadas
térmicamente. Por otro lado, se observa una zona intermedia,
correspondiente a la TGO, donde coinciden las emisiones
caracteristicas del aluminio (Fig. 8b), el niquel (Fig. 8c) y el
oxigeno (Fig. 8d) indicando la formacién de una mezcla de
6xidos de niquel y aluminio que podrian incluir NiO, ALO, y
espinelas NiAlO,. El contenido en Al de la aleacién empleada
en este trabajo como capa de anclaje es bajo (6%) y parte de él
se ha oxidado durante la proyeccién formando y-AL O, (Fig. 5).
Por esta razén, no puede formarse una capa continua de Al,O,
y aparecen distintos 6xidos. Otros autores (15) han encontrado
Cr,0,, NiO y espinelas NiALO, en capas de anclaje NiCrAlY

27
(con un 12% de Al), depositadas por sputtering magnetron,
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Fig. 6- a) Imagen de campo claro (BF) en la que se muestran los granos
de ZrCaO, que forman el recubrimiento ceramico. b) Diagrama de di-
fraccién de electrones de uno de los granos de ZrCaO, observado en la
imagen a) en la orientacién B=<011>.

Fig. 7- Intercara capa de anclaje metdlico - recubrimiento cerdmico de
la barrera térmica oxidada isotérmicamente a 800 °C durante 288 h 'y
observada en contraste de electrones retrodispersados. Se observan los
6xidos formados en la intercara (TGO), ademds de una grieta paralela
al substrato en la capa cerdmica.
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Fig. 8- Microanalisis EDX de los 6xidos formados en la intercara capa
de anclaje - capa ceramica (TGO) en la probeta oxidada isotérmica-
mente a 800 °C durante 120 h: (a) imagen en contraste de electrones
retrodispersados; (b) imagen formada con la linea de emisién K, del
Aluminio; (c) imagen formada con la linea de emisién K, del Niquel;
(d) imagen formada con la linea de emisién Ko del Oxigeno.
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Fig. 9- Patrones de difraccién de rayos X obtenidos en probetas oxida-
das en aire a 800 °C. a) Patrones correspondientes a la superficie de la
probeta, a 50 um, 100 ym y 150 um con respecto a la superficie. b) Pico
asociado a la espinela NiALO,.
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Fig. 10- a) Imagen de campo claro (BF) en la que se muestra un grano de la espinela NiAl O, que forma la TGO correspondiente a la probeta oxi-
dada isotérmicamente a 800 °C durante 48 h. La imagen se realiz6 en una orientacién préxima al eje de zona B=<111> como puede observarse en
el SADP adjunto. b) Microanélisis de rayos X del grano de a) donde se observan claramente picos de Ni, Al y O. ¢) Imagen de campo claro (BF) en
la que se muestra un grano de NiO que forma la TGO préximo a la capa cerdmica de CaZrO, correspondiente también a la probeta oxidada iso-
térmicamente a 800 °C durante 48 h. La imagen se realiz6 en una orientacién préxima al eje de zona B=<111> como puede observarse en el SADP
adjunto. d) Microanalisis de rayos X del grano de c) donde se observan claramente picos de Niy O.

a tiempos largos de exposicién cuando se consume el Al
disponible en la capa de enganche. La formacién de espinelas
a tiempos largos de exposicién también se ha observado en
capas de enganche NiCoCrAl (con un 8% de Al) depositadas
por plasma (16).

Los patrones de difraccién de las probetas oxidadas a 800
°C en aire a distintas profundidades con respecto a la superficie
se muestran en la figura 9. El primer patrén, realizado en la
superficie, presenta picos correspondientes a CaZrO, (O) y ZrO,
(C) sin cambios significativos con respecto al recubrimiento
sin oxidar. Los patrones segundo y tercero, realizados a
profundidades de 50 ym y 100 ym respectivamente, siguen
presentando los picos correspondientes a la capa cerdmica. En
cambio, el patrén realizado a 150 um de profundidad revela
la presencia de picos asociados a los 6xidos que configuran
la TGO: NiO (C), MoO, (M) (estructura monoclinica, grupo
espacial P21/c¢, pardmetros de red a= 0.561 nm, b= 0.486 nm,
c=0.563 nm y B=120.9°) y espinelas NiAl,O, (estructura FCC,
grupo espacial Fd3m y pardmetro de red a = 0,805 nm). El pico
(311) asociado a este dltimo compuesto aparece superpuesto
con el (111) correspondiente al NiO configurando un pico
asimétrico que se obtiene en torno a 37°. Lo mismo sucede en
torno a 45° en donde el pico (400) de la espinela se encuentra
superpuesto al pico (202) del CaZrO,.

El andlisis de la TGO mediante TEM permitié visualizar
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Fig. 11- Cinética de oxidacién del recubrimiento NiAlMo en aire a 800
°C (espesor al cuadrado frente al tiempo), con las constantes de oxida-
cién parabdlicas, K, y K, y el coeficiente de regresién lineal, R.
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los 6xidos formados por oxidacién isoterma constatando
que las espinelas NiAl O, son mayoritarias frente al NiO. La
figura 10a muestra una espinela de ~200 nm de tamarfio y
el correspondiente diagrama de difraccién de electrones, el
microandlisis EDX correspondiente se muestra en la figura 10b.
La figura 10c muestra granos de NiO de ~250 nm de tamafio
observados en la intercara metal-cerdmica en el extremo
proéximo a la capa de ZrO,-CaO. También se ha incluido el
microanalisis EDX (figura 10d) donde aparecen claramente los
picos de Ni y O. Como se ha indicado la TGO también incluye
MoO, segtin los resultados de XRD, aunque este 6xido es muy
minoritario y no se ha observado en TEM.

La Fig. 11 representa el espesor al cuadrado de la TGO
en funcién del tiempo de oxidacién. Se observa una relacién
lineal, lo que indica que la cinética de oxidacién sigue una ley
parabdlica:

=kl

donde e es el espesor, K es la constante de oxidacién
parabdlica y t es el tiempo. La constante parabdlica expresada
en términos del espesor de la TGO se representa por K
(pendiente de la curva espesor al cuadrado frente al tiempo
(fig. 11)), y expresada en términos de ganancia en oxigeno por
unidad de drea de recubrimiento por K,. Para los célculos de
K, se ha utilizado la densidad del compuesto NiALO,, 4.494 g/
cm’, por ser la fase mayoritaria. Los valores de las constantes
de oxidacién obtenidas en este estudio presentan valores
ligeramente superiores a los de fase metaestable masiva 6-
ALQ, (13-14), que es el paso previo a la formacién de la fase
estable 0-ALO, (7). Esto justifica que el crecimiento de esta
capa TGO de lugar a espesores mayores que los observados al
formarse una capa continua de Al,O,.

El bajo contenido de Al en la capa de anclaje (6%)
constituye un factor negativo para la vida en servicio de estos
recubrimientos porque no permite la formacién de una capa
continua y uniforme de ALQO,, favoreciendo la penetracién
de la atmésfera oxidante hasta la pieza metdlica que se ha
de proteger. El comportamiento frente a la oxidacién de
estos recubrimientos mejorarfa al aumentar el contenido de
Al disponible en la estructura. De este modo, aumentaria
la actividad del Al favoreciendo la formacién de una capa
continua de AL O, (17). Recientes estudios (18) han corroborado
la mejora del comportamiento frente a la oxidacién de
recubrimientos de NiCoCrAlY procesados por plasma al
depositarlos sobre sustratos aluminizados que aumentaban la
actividad del Al en el sistema.

4. CONCLUSIONES

Se han analizado los cambios microestructurales que
experimentan recubrimientos de barrera térmica por oxidacién
isoterma en aire a 800 °C durante 48, 120 y 288 h de exposicién.
El anclaje metdlico de la TBC estaba formado mayoritariamente
por granos de y-Ni. El intermetélico y"-Ni,Al crecié dentro
de los granos de y-Ni en forma de inclusiones esféricas de
aproximadamente 10 nm de didmetro. Parte del aluminio se
oxidé durante el proceso de proyeccién formando agregados
policristalinos (~20 uym) formados por granos de y-AlO, de
~300 nm de tamafio.

Durante la oxidacién isoterma de los recubrimientos se
formé una capa de 6xidos, TGO. El espesor de esta capa
aumento con el tiempo de oxidacién hasta alcanzar un valor

de ~20 ym para 288 h de tratamiento. Esta capa estd compuesta
por una mezcla de 6xidos de aluminio, niquel y molibdeno
que se formaron durante la oxidacién de la capa NiAlMo. Sin
embargo, en ningdn caso se llegé a formar una capa continua
de ALO, debido al bajo contenido en aluminio de este
recubrimiento. La proteccién de un sustrato metélico frente
a una atmosfera oxidante, a tiempos largos de exposicién y a
temperaturas del orden de 800 °C, no estarfa completamente
garantizada con este recubrimiento.
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