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RESUMEN 

En el presente trabajo se investigó el efecto de diferentes características estructurales y de las 

fases cristalinas , haciendo énfasis en las zonas parcialmente fundidas (ZPF), sobre las 

propiedades mecánicas, con énfasis en el comportamiento de propagación de grieta (tenacidad 

a la fractura), de recubrimientos cerámicos de alúmina con 13% en peso de óxido de titanio 

aplicados mediante proyección térmica por llama oxiacetilénica, en la Universidad de Antioquia 

y plasma atmosférico en el Institut de Recherche sur les Céramiques (IRCER) de la Universidad 

de Limoges en Francia. 

Los recubrimientos monomodales o de estructura convencional (sin presencia de ZPF en su 

estructura) se fabricaron a partir de polvos comerciales, mezclados mecánicamente, fundidos y 

molidos de referencia Saint Gobain 107, que sirvieron como base de comparación, mientras 

que a partir de partículas nanométricas aglomeradas hasta escalas micrométricas y ligeramente 

sinterizadas, de referencia Oerlikon Metco 6221, se fabricaron recubrimientos de estructura 

bimodal, es decir, con presencia de ZPF en su estructura, teniendo especial cuidado en los 

parámetros del proceso para evitar la completa fusión de todas las partículas expuestas a la 

fuente térmica. 

Se caracterizó la cantidad, composición química y morfología de las características estructurales 

de los recubrimientos de estructura mono y bimodal, identificando que, a partir del control de 

los parámetros del proceso, se obtuvieron diferentes proporciones y morfologías de zonas 

parcialmente fundidas, clasificadas estás últimas en tres categorías denominadas ZPF1, ZPF2 y 

ZPF3. Por su parte, se encontró que la cantidad de fase Al2O3-α presente en los recubrimientos 

es directamente proporcional al porcentaje de ZPF en su estructura, que corresponden al material 

que no alcanza a fundirse completamente. Por el contrario, cuando la alúmina alcanza un estado 

líquido, cristaliza en su fase metaestable Al2O3-γ, la cual tiende a formarse gracias a las altas 

tasas de enfriamiento del proceso, convirtiéndose en la fase principal de los recubrimientos 

monomodales y de las zonas completamente fundidas de los recubrimientos bimodales. 

Se encontró además que la composición química de los recubrimientos es heterogénea, con 

zonas enriquecidas en Ti, promoviendo la existencia de diferentes fases cristalinas, con diversas 

relaciones de dureza y módulo elástico que, junto con las múltiples morfologías de ZPF 

presentes, influyen en el desempeño global de los recubrimientos. 

Mediante ensayos de flexión en tres puntos y generación de grietas a partir indentación Vickers 

se evidenció como la propagación de grieta varía dependiendo de su interacción con las diversas 

características estructurales. La estructura laminar, característica de este tipo de recubrimientos, 

promueve la deflexión de grietas, mientras que las ZPF, dependiendo de su morfología, además 

de generar deflexión de grieta durante la propagación por la interfaz entre las zonas 

completamente fundidas (ZCF) y las ZPF, pueden interrumpir o prolongar su crecimiento al 
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presentar zonas con menor resistencia. La deflexión y la interrupción del crecimiento de grietas 

son fenómenos reconocidos por su contribución a la mejora de la tenacidad a la fractura de los 

materiales cerámicos. A partir de los resultados de los ensayos de flexión se evidenció que las 

grietas se propagan en modo I a través de las ZCF; sin embargo, en los recubrimientos de 

estructura bimodal, las ZPF promueven la deflexión de fisuras y su crecimiento en modo II, 

corroborando el aumento a la resistencia de propagación de grieta proporcionado por las ZPF. 

Palabras clave: Proyección térmica por llama oxiacetilénica, Estructuras bimodales, 

propagación de grieta, Tenacidad a la fractura, Al2O3 + 13% en peso de TiO2, Fases 

cristalográficas. 
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1 INTRODUCCIÓN 

La proyección térmica es una alternativa ampliamente utilizada para la aplicación de 

recubrimientos protectores a partir de diferentes materiales de alta dureza y alto punto de fusión 

como es el caso de los cerámicos o cermets, sobre un sustrato ligeramente precalentado para 

obtener así recubrimientos sin que se dé una alteración microestructural del sustrato  

[1]–[4]. 

Los recubrimientos elaborados mediante proyección térmica mejoran el desempeño funcional 

de diversos elementos, permitiendo que estos se expongan a mayores temperaturas, aumenten 

su vida útil al reducir su desgaste por corrosión atmosférica y por exposición a diferentes 

ambientes que promueven la cavitación, la abrasión y la erosión, entre otros mecanismos de 

daño tribológico; así mismo, se utilizan para reconstruir partes dañadas de maquinaria, 

recuperando sus dimensiones originales. Además, permiten modificar la conductividad y la 

resistividad eléctrica, así como el comportamiento biológico de los sustratos sobre los cuales 

son depositados, lo que sumado al menor costo que representa modificar la superficie de una 

pieza respecto a la fabricación de todo su volumen en el mismo material, ha hecho que los 

recubrimientos elaborados mediante proyección térmica sean una de las alternativas más usadas 

en los últimos años para mejorar el desempeño de piezas y componentes de diversos campos de 

la industria [1], [3], [5]–[7]. Sin embargo, los recubrimientos elaborados a partir de materiales 

cerámicos, aún presentan limitaciones relacionadas con la fragilidad propia de este tipo de 

materiales, a pesar del soporte brindado por los sustratos metálicos [8]–[11]. 

Entre los diversos materiales que pueden depositarse con esta técnica, se destacan los 

recubrimientos elaborados con alúmina, alúmina con óxido de titanio, circona estabilizada con 

tierras raras o alúmina con circona; estos poseen gran dureza, y son utilizados en aplicaciones 

tribológicas debido a su resistencia al desgaste, también han mostrado ser exitosos al momento 

de proteger un sustrato metálico sometido a elevadas temperaturas y/o ambientes corrosivos[1], 

[5]–[7]; sin embargo, debe tenerse en cuenta que los materiales cerámicos son frágiles, por ende, 

los recubrimientos elaborados con este tipo de materiales también tienen baja tenacidad a la 

fractura, y a pesar de las diferentes investigaciones enfocadas en acrecentar esta propiedad, no 

solo de recubrimientos sino también en materiales cerámicos masivos, aún puede ser mejorada 

[8]–[11].  

La fragilidad de los recubrimientos cerámicos limita su rango de aplicaciones, por lo que 

aumentar su tenacidad a la fractura los hará mejores candidatos para su utilización en la 

industria, lograr esto implica inhibir el crecimiento o la propagación de grietas dentro del 

material, lo que puede llevarse a cabo brindándole al material la capacidad de absorber o disipar 
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mejor la energía que le imprimirán esfuerzos a los cuales se verá expuesto. Las estructuras 

bimodales (que contienen regiones a escalas nanométricas o submicrométricas y micrométricas) 

en los recubrimientos cerámicos pueden permitir un aumento de la tenacidad a la fractura, 

brindándole la capacidad al recubrimiento de inhibir el crecimiento de grietas. Para obtener estas 

estructuras dentro del recubrimiento la materia prima debe tener una distribución de tamaño 

especifico (nano y submicrométrico), lo que exigirá un preciso control de los parámetros de 

procesamiento de los polvos usados como materia prima y de las variables involucradas en el 

proceso de proyección térmica que también afectaran los parámetros de formación del 

recubrimiento. 

A pesar de que las estructuras bimodales han mostrado resultados prometedores respecto al 

aumento en la resistencia a la propagación de grieta, existen incógnitas respecto a los 

mecanismos responsables de dicho fenómeno. Mientras algunos autores reportan aumentos en 

la tenacidad relativa de los recubrimientos, lo que se ve reflejado en mejoras de su desempeño 

respecto a la resistencia al desgaste abrasivo o como barreras térmicas [12]–[14]; otros, 

evidencian disminución en las propiedades de recubrimientos bimodales, respecto a sus 

contrapartes de estructura convencional [15]. Por su parte, la mayoría de las investigaciones 

alusivas a estructuras bimodales se han enfocado principalmente en recubrimientos elaborados 

mediante APS. 

Teniendo en cuenta lo anterior, se hace imperativo el entendimiento de los mecanismos de 

propagación de grietas en los recubrimientos cerámicos aplicados por proyección térmica, de 

tal forma que se pueda controlar el crecimiento de fisuras dentro de su estructura lo cual puede 

estar altamente influenciado por: i) el tipo de estructura (monomodal o bimodal) producida por 

el apilamiento de partículas formando laminillas (lamelles), de diferente tamaño y grado de 

adhesión, así como por partículas parcialmente fundidas, poros, grietas y otros defectos, ii) su 

microestructura o fases cristalográficas presentes y iii) por la distribución de esfuerzos en su 

interior, por lo que se pretende estudiar el efecto de las diversas estructuras y de las fases 

cristalinas , que pueden obtenerse a partir de este proceso de manufactura de recubrimientos, 

sobre su capacidad de disipación de energía para evitar que las grietas generadas por esfuerzos 

externos se propaguen de manera descontrolada. Por lo anterior, en esta tesis se estudió el efecto 

de las características estructurales en la tenacidad a la fractura de recubrimientos cerámicos 

bimodales de alúmina y óxido de titanio elaborados mediante proyección térmica, cuyos 

resultados se presentan en este informe, distribuidos como se describe a continuación.  

En el actual capítulo de esta tesis se presenta la introducción, que brinda el contexto a partir del 

cual se planteó y desarrolló esta tesis, los objetivos de la investigación se exponen en el segundo 

capítulo. 

El tercer capítulo brinda el soporte teórico del tema desarrollado, haciendo énfasis en el proceso 

de proyección térmica por llama oxiacetilénica y por plasma atmosférico, utilizados para 

elaborar los recubrimientos cerámicos, la conformación de la estructura de estos recubrimientos, 
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sus fases cristalinas y amorfa, además, de sus propiedades mecánicas, como la dureza, el módulo 

elástico y la tenacidad a la fractura. 

En el cuarto capítulo se muestran antecedentes alusivos a recubrimientos cerámicos de alúmina 

con aproximadamente 13% en peso, de estructura bimodal aplicados por proyección térmica y 

como sus características estructurales influyen, de manera positiva y/o negativa en el desempeño 

de los recubrimientos. 

El quinto capítulo enseña la metodología empleada para el desarrollo de esta tesis y el sexto 

capítulo presenta los resultados y análisis, iniciando con la caracterización de las materias 

primas, seguido de la elaboración de recubrimientos de alúmina con 13% en peso de óxido de 

titanio por proyección térmica mediante llama oxiacetilénica y por plasma atmosférico, de 

estructuras convencionales y bimodales con diferentes proporciones y morfologías de zonas 

parcialmente fundidas; su caracterización estructural, así como del contenido de fases cristalinas 

y amorfa, del comportamiento mecánico, con énfasis en la dureza, el módulo de elasticidad y la 

propagación de grietas y su relación con las diversas características estructurales y sus fases 

cristalinas y amorfa. 

El séptimo capítulo recopila las conclusiones de este estudio y recomendaciones para futuras 

investigaciones.  

Finalmente, en el octavo capítulo se presentan las referencias empleadas para el desarrollo del 

trabajo. 

 



 

2 OBJETIVOS 

2.1 OBJETIVO PRINCIPAL 

Comprender el efecto de características estructurales sobre la propagación de grietas en 

recubrimientos cerámicos bimodales de alúmina con 13 % en peso de óxido de titanio (AT13) 

depositados mediante proyección térmica.  

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS  

• Estudiar el efecto que tienen sobre las características estructurales (zonas completa y 

parcialmente fundidas, poros y grietas) de recubrimientos de estructura monomodal y 

bimodal de alúmina con 13 % en peso de titania (AT13) depositados por proyección 

térmica por combustión y por plasma atmosférico; la composición química, las fases 

cristalográficas y las características físicas de la materia prima utilizada para su 

elaboración.  

• Definir parámetros de proyección térmica que garanticen la presencia de estructura 

bimodal con base en el entendimiento de las características físico-químicas y 

cristalográficas de las materias primas. 

• Evaluar el efecto del tamaño y distribución de diferentes características estructurales, 

sobre la propagación de grietas inducidas por microindentación y flexión en 

recubrimientos monomodales y bimodales elaborados mediante proyección térmica por 

llama oxiacetilénica y por plasma atmosférico. 

• Proponer una metodología para la elaboración de recubrimientos AT13 por proyección 

térmica con tenacidad a la fractura mejorada. Ver Anexo. 



 

3 MARCO TEÓRICO 

3.1 PROCESOS DE PROYECCIÓN TÉRMICA UTILIZADOS EN LA 

ELABORACIÓN DE RECUBRIMIENTOS CERÁMICOS 

La proyección térmica (thermal spraying) consiste en un grupo de técnicas utilizadas para la 

aplicación de recubrimientos, que pueden ser protectores y/o funcionales, a partir de diferentes 

materiales, metálicos o no metálicos, los cuales en forma de partículas y en estado fundido o 

parcialmente fundido son impulsados sobre un sustrato que, dependiendo de la técnica, debe ser 

tratado superficialmente mediante procesos mecánicos o térmicos, para garantizar su correcta 

adhesión y subsecuente formación  [1]–[4]. Sus inicios datan de principios del siglo XX, con la 

invención de dos técnicas para la elaboración de recubrimientos metálicos densos, utilizando 

una llama de combustión y un arco eléctrico para fundir el material a depositar, las cuales fueron 

patentadas por Max Ulrich Schoop, quien desarrolló su idea basado en la observación de su hijo 

disparando un arma tipo “flobert” en el patio de su casa, cuyas balas de plomo formaban 

“splats” o discos planos al golpear la pared [16]. La expansión significativa de esta tecnología 

se da a partir de la segunda guerra mundial, con el uso de materias primas en forma de finas 

partículas y del plasma, como fuente de energía térmica por Reinecke en 1939. Desde entonces, 

se han realizado nuevos desarrollos en las fuentes de energía térmica, diseño de antorchas y 

materia prima; sin embargo, el proceso básico de calentar y propulsar un material hacia una 

superficie para depositar un recubrimiento ha sido poco modificado, ver Figura 3-1 [17]. 

 

Figura 3-1. Esquema conceptual de proyección térmica, traducida de [3]
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Los mayores avances en el proceso de proyección térmica han estado guiados por las 

necesidades y demandas de las industrias aeroespacial y energética, siendo la tecnología de 

plasma ampliamente utilizada desde inicios de 1970 gracias al alto nivel de flexibilidad en 

materiales que pueden aplicarse mediante dicha técnica, y el alto desempeño logrado por los 

recubrimientos elaborados [17]. 

Las técnicas para elaborar recubrimientos por proyección térmica pueden clasificarse así [3]: 

• Según la fuente de energía térmica, que es la responsable de fundir o darle la plasticidad 

suficiente a la materia prima para que se forme el recubrimiento, estas fuentes pueden 

ser producidas por la combustión de gases, por la generación de un plasma, por un arco 

eléctrico, o por gases a alta presión (cold-spray). 

• De acuerdo con la forma en que se alimenta la materia prima, que puede ser en polvo, 

suspensiones, alambre o barras. 

• Dependiendo de la presión de trabajo, los procesos de proyección térmica pueden 

llevarse a cabo a presión atmosférica o a baja presión con atmosfera controlada en una 

cámara de vacío. 

• Según el consumo de energía y tasa de depósito. 

La Figura 3-2 resume la clasificación de las técnicas de proyección térmica de acuerdo con la 

fuente de energía térmica y las características físicas de la materia prima utilizada para elaborar 

los recubrimientos. 

 

Figura 3-2. Clasificación de técnicas de proyección térmica. Traducida de [3], [18]. 

Cada uno de los procesos tienen asociados unas variables que deben ser tenidas en cuenta, entre 

ellas, las relacionadas con la materia prima, la antorcha o equipo de proyección térmica, la fuente 

de energía térmica, la partícula en vuelo y el sustrato. Cada uno de estos parámetros influirá de 
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manera directa en la composición, estructura, y desempeño del recubrimiento. En lo referente a 

la materia prima, factores como su composición química, morfología y tamaño son los más 

destacables, además de la tasa y método de alimentación. Por su parte, el diseño de la antorcha 

determinará las características de flujo de gases de combustión o formadores de plasma, 

brindando propiedades específicas en la llama o jet de plasma, tales como diferentes perfiles de 

temperatura y velocidad; estos también son influenciados por la composición de los gases de 

partida; estas fuentes de energía térmica son las encargadas de suministrar a las partículas en 

vuelo complejos tratamientos termo-cinéticos, que a su vez, están sujetos a la composición, 

morfología y tamaño del material de partida. Finalmente, las condiciones del sustrato, como el 

perfil de rugosidad superficial, su temperatura de precalentamiento, composición química y 

propiedades térmicas dictarán su interacción con las partículas parcial o totalmente fundidas que 

impacten sobre él, allí se darán fenómenos de transferencia de calor y energía que determinarán 

la compatibilidad del recubrimiento con el material. 

A continuación, se presentan algunas características de las técnicas de proyección térmica 

mediante combustión por llama oxiacetilénica (en inglés: Flame Spraying - FS) y por plasma 

atmosférico (en inglés Atmospheric Plasma Spraying - APS) que, por su capacidad para elaborar 

recubrimientos de alto punto de fusión y baja conductividad eléctrica, como los cerámicos, 

fueron las utilizadas para fabricar las muestras objeto de estudio en esta tesis.  

3.1.1 PROYECCIÓN TÉRMICA POR COMBUSTIÓN  

El proceso de proyección térmica por combustión se lleva a cabo utilizando la llama producida 

a partir de la reacción química entre un combustible, que puede contener moléculas de 

hidrocarburos CxHy o hidrógeno H2 y un comburente como el oxígeno O2 [3], [4]. 

La reacción de combustión libera cantidades significativas de calor; estequiométricamente 

hablando, esta reacción en equilibrio corresponde al caso donde todos los átomos de carbono e 

hidrógeno se transforman en dióxido de carbono y agua; ver (Reacción 3-1). 

𝐶𝑥𝐻𝑦 + (𝑥 +
𝑦

4
) 𝑂2

 
→  𝑥 𝐶𝑂2 + (

𝑦

2
) 𝐻2𝑂 (Reacción 3-1) 

Por lo tanto, la relación de combustión se establece a partir de la razón molar 

combustible/comburente (F/A), tal y como se indica en la (Reacción 3-2). 

𝐹

𝐴
= 𝑛𝐶𝑥𝐻𝑦(𝑚𝑂2)−1 (Reacción 3-2) 

Donde n y m son los números molares de las moléculas de hidrocarburo y oxígeno 

respectivamente. 

Para algunos hidrocarburos, la reacción de combustión total se lleva a cabo en más de una etapa; 

este es el caso del acetileno (C2H2) para el cual su reacción con el oxígeno se da en dos etapas. 

En la etapa 1 se produce una reacción incompleta entre cantidades equimolares de acetileno y 

oxígeno para formar monóxido de carbono e hidrógeno dentro de lo que se denomina llama 

primaria o zona de reacción primaria, de acuerdo a la (Reacción 3-3); la segunda etapa consiste 
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en la reacción del hidrógeno con el oxígeno del aire que está alrededor de la llama primaria, lo 

que dará lugar a una zona de reacción secundaria o llama secundaria, cuyos productos serán 

dióxido de carbono y vapor de agua, como se muestra en la (Reacción 3-4). En la  

(Reacción 3-5) se presenta la reacción global, que corresponde a la transformación completa de 

carbono en dióxido de carbono y de hidrógeno en agua. Cabe resaltar que para las diferentes 

zonas de la llama se tendrán diferentes distribuciones de temperatura, siendo la zona de reacción 

primaria la más caliente, en el caso del acetileno alcanzando los 3200 °C, seguida por la zona de 

reacción secundaria que pierde temperatura a medida que se aleja de la reacción primaria, lo que 

se refleja con un penacho de menor brillo [19], ver Figura 3-3. 

Etapa 1 

2𝐶2𝐻2 + 2𝑂2

 
→ 4𝐶𝑂 + 2𝐻2 (Reacción 3-3) 

Etapa 2 

                                                4𝐶𝑂 + 2𝐻2 + 3𝑂2

 
→ 4𝐶𝑂2 + 2𝐻2𝑂 (Reacción 3-4) 

Reacción total 

2𝐶2𝐻2 + 5𝑂2

 
→ 4𝐶𝑂 + 2𝐻2𝑂 + 1300𝑘𝐽/𝑚𝑜𝑙 (Reacción 3-5) 

 

Figura 3-3. Zonas de la llama y variación de la temperatura a lo largo de la misma. Modificada de [19]. 

Cuando la mezcla es estequiométrica, la razón molar corresponde a F/A =1/(x + y/4),  donde 

los coeficientes “x” y “y” son los definidos en la Reacción (Reacción 3-2). Usualmente para 

caracterizar la llama se usa el parámetro R’, denominado razón de equivalencia y se define en 

la Ecuación (3-1) como: 

𝑅′ = (𝐹/𝐴)/(𝐹/𝐴)𝐸𝑠𝑡𝑒𝑞𝑢𝑖𝑜𝑚é𝑡𝑟𝑖𝑐𝑎 (3-1) 

Para sistemas donde hay mayor combustible que el necesario para lograr el equilibrio 

estequiométrico, R´ ˃ 1, lo que producirá una llama reductora o carburante. En sistemas donde 
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es mayor la cantidad de oxígeno se tiene que R´ ˂ 1, generando llamas oxidantes. Para el caso 

estequiométrico se tendrá una llama neutra y R´ = 1. Teóricamente, si se tienen una relación 

diferente a R´ = 1, el exceso del gas que no hace parte de la combustión consume parte de la 

energía de la llama disminuyendo su temperatura global, modificando además su morfología. 

Tanto para R´ ˂ 1 como para R´ ˃ 1 se alcanzarían llamas con menor temperatura global 

comparadas con una llama neutra, sin embargo, las zonas de reacción primaria y secundaria 

tendrán diferentes longitudes, siendo la zona primaria (de mayor temperatura) más larga para la 

llama oxidante y de menor longitud para la llama reductora; en la Figura 3-4 se ilustra el efecto 

de R’ en la temperatura y el tipo de llama [19], [20]. 

 

Figura 3-4. Variación de: a. La temperatura de combustión y b. Tipo o forma de llama, respecto a la razón de 

equivalencia. Traducida y modificada de [19], [20]. 

Dependiendo del hidrocarburo usado como combustible y de la relación 

combustible/comburente, se pueden obtener diferentes temperaturas, como se ilustra en la 

Figura 3-5.  

Los gases usados comúnmente para proyección térmica por combustión son: acetileno (C2H2), 

eteno (C2H4), propano (C3H8), metano (CH4), propeno o propileno (C3H6), metilacetileno 

(C3H4), mezclas de acetileno-eteno e hidrógeno. Entre los anteriores el más utilizado es el 

acetileno, gracias a que a presión atmosférica su reacción estequiométrica con el oxígeno 

produce una temperatura máxima superior a los 3100 °C, ver Figura 3-5 a, con velocidad 

máxima cercana a 12 m/s Figura 3-5 b [3], [4].  
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Figura 3-5. Efecto de la razón volumétrica combustible:oxígeno, para diferentes hidrocarburos, sobre: a. La 

temperatura de la llama y b. La velocidad de la llama. Traducida de [19]. 

La materia prima utilizada para elaborar los recubrimientos cerámicos mediante esta técnica es 

suministrada en forma de polvo o cordón (finas partículas que son mezcladas con un 

aglomerante y posteriormente extruidas para formar barras flexibles que son recubiertas por un 

polímero) y se introduce a la llama generalmente de manera axial a través de la boquilla, donde 

las partículas se funden parcial o totalmente y viajan hacia la superficie sobre la cual son 

depositadas [3], [4], ver Figura 3-6. La principal diferencia entre los diferentes tipos de materia 

prima (polvo o cordones) es su facilidad para ser fundidos. Los cordones cerámicos utilizados 

en el proceso de proyección térmica por llama están constituidos por finas partículas (algunas 

de ellas con tamaño inferior a 5 µm) que logran un mayor grado de fusión (gracias a que alcanzan 

hasta un 95% de la temperatura de los gases de combustión), que el de los polvos 

convencionalmente utilizados en este proceso (que logran temperaturas máximas de entre el 70 

y el 80% de la temperatura de la llama), sin presentar los problemas de fluidez que son tan 

frecuentes cuando se trabajan con partículas muy pequeñas, gracias a que son alimentadas hasta 

la llama en forma de una barra flexible, donde la cubierta polimérica y el aglomerante son 

fundidos [3], [4]. 

En esta técnica, la mezcla de acetileno y oxígeno se alimenta a una boquilla a través de un anillo 

que posee de 16 a 18 orificios, cada uno con aproximadamente 1 mm de diámetro. La velocidad 

de alimentación de los gases de combustión antes de reaccionar debe ser ajustada respecto a la 

velocidad de la llama, ya que si la primera es demasiado alta puede apagar o consumir calor de 

la reacción, y en el caso de que sea muy baja puede darse un retroceso de la llama. 
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Figura 3-6. Esquema del proceso de proyección térmica por llama. Traducida de [21]. 

Es importante hacer énfasis en el papel que juegan los gases de combustión y su flujo en la 

distribución de la temperatura en la llama y en la transferencia de energía a las partículas, siendo 

estas directamente proporcional al flujo de oxígeno [3], [4], [22]. Estos factores repercuten en 

la calidad y el posterior desempeño del recubrimiento; sin embargo, pocos autores reportan 

resultados de la caracterización o del modelamiento de las propiedades térmicas y cinéticas de 

las llamas de combustión oxiacetilénica de baja velocidad, ya que existe mayor interés en 

técnicas de mayor energía, tales como HVOF o APS.  

Entre estos autores se encuentran Bandgopadhyag y Nylen [23], que han reportado como varía 

la temperatura y la velocidad de la llama radial y axialmente al salir de la antorcha, ver  

Figura 3-7. Es importante resaltar que, aunque la velocidad de la llama oxiacetilénica alcanza 

un valor máximo cercano a 12 m/s, ver Figura 3-5 b, la llama producida en una antorcha de 

combustión oxiacetilénica alcanza mayores valores de velocidad debido al cambio en el 

diámetro entre los ductos de transporte de los gases y los agujeros de la boquilla por la que salen 

hacia la atmósfera donde se produce la reacción de combustión, ver Figura 3-7 b.  

 

Figura 3-7. Modelado de la distribución de: a. Temperatura y b. Velocidad en llama oxiacetilénica. Traducida 

de  [23]. 
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Partiendo del hecho de que la temperatura de la llama es mayor en la zona primaria, ver  

Figura 3-3 y Figura 3-7, y que tanto la longitud como la temperatura de esta varía con el flujo 

de oxígeno alimentado a la reacción, Figura 3-4 b, se reportan estudios de llamas oxiacetilénicas 

con diferentes proporciones de combustible/comburente, haciendo uso del software 

Jets&Poudres® [24], como se ilustra en la Figura 3-8. Además, mediante análisis de imagen y 

video se determinó la longitud de la zona primaria y secundaria de cada llama, además de su 

frecuencia de soplo, estás observaciones se hicieron a partir de una llama generada con un flujo 

constante de C2H2 de 22 L/min y variando el flujo de O2. Las investigaciones revelaron que la 

llama alcanza mayor estabilidad en su frecuencia de soplo a partir de la mezcla estequiométrica 

de gases, ver Figura 3-9. Por otro lado, con un flujo de oxígeno cuatro veces mayor al de 

acetileno, se alcanza una longitud de zona primaria de 8,7 cm, ver Figura 3-10, lo que aumenta 

el tiempo de residencia de las partículas en la zona de mayor temperatura de la llama, aunque se 

presenta una reducción en la temperatura global de la misma. Esto demuestra que modificando 

el tipo de llama, a partir de la relación de gases, se puede ajustar el tratamiento termocinético al 

cual será sometida la partícula en vuelo [25].  

 

 

Figura 3-8. Simulación de llama oxiacetilénica mediante software jets&poudres [25]. 

 

a. 

 

 

b. 

  

Figura 3-9. a. Frecuencia de soplo medida a partir de b. Patrones morfológicos de la llama [25]. 
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Figura 3-10. Longitud de zona primaria y secundaria de llama oxiacetilénica generada a partir de diferentes 

relaciones de acetileno:oxígeno [m3:m3] [25]. 

3.1.2 PROYECCIÓN TÉRMICA POR PLASMA ATMOSFÉRICO (APS) 

La técnica de proyección térmica por plasma está basada en el generador de plasma tipo Gerdien 

(Gerdien y Lotz, 1922). El proceso en general fue patentado por Gage et al. (1962) [4]. El 

generador de plasma (antorcha) consiste en un sistema de ánodo, generalmente de cobre, y 

cátodo, usualmente de tungsteno aleado con torio (entre 2 % y 3 % en peso), donde un arco 

eléctrico es producido entre estos dos electrodos para ionizar el gas de trabajo que luego se 

expande en la atmosfera dando lugar a la formación del jet de plasma. Mediante un gas de 

arrastre, la materia prima se alimenta a dicho jet, donde se funde y se acelera hacia el sustrato, 

impactándolo y formando el recubrimiento [3], [4].  

Generalmente se utilizan dos tipos de cátodos: en forma de barra y en forma de botón, (en inglés: 

rod type - button type). En los cátodos tipo barra, ver Figura 3-11 a, la zona de mayor energía 

del jet de plasma alcanza temperaturas entre 8000 K y 14000 K; por su parte, la velocidad de 

los gases en la salida de la boquilla para ánodos con diámetros internos de entre 6 y 8 mm varía 
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en un rango entre 500 y 2600 m/s, con flujos de gases que pueden variar entre 0,8 y 2 g/s. La 

potencia eléctrica en esta configuración puede ser hasta de 80 kW [3], [4], ver Figura 3-12. 

Para los cátodos tipo botón, se usa un elemento en forma de botón de tungsteno con torio, u otro 

cerámico refractario, que es sostenido por un elemento de cobre, Figura 3-11 b. El arco eléctrico 

se centrará en este último y generará en los gases formadores de plasma un flujo en forma de 

vórtice. Este vórtice permite cambiar la longitud del arco en la boquilla del ánodo. En este tipo 

de cátodo se pueden alimentar flujos de gas entre 5 y 7 g/s con diámetros internos de boquilla 

entre 8 y 10 mm. Se pueden alcanzar temperaturas en un rango de 8000 a 10000 K con 

velocidades hasta de 2000 m/s. Los niveles de potencia que se alcanzan están entre 200 y 250 

kW [3], [4].  

 

 

Figura 3-11. Esquema de antorcha de plasma, con: a. Cátodo tipo barra y b. Tipo botón. Traducido de [3]. 

 

Figura 3-12. Perfiles de velocidad y de temperatura de un jet de plasma producido a presión atmosférica con 

una mezcla de gases Ar:H2 de 45:15 litros por minuto en una antorcha Sulzer Metco F-4. Traducido de [4].  

La geometría del ánodo y del cátodo influirá directamente en las características físicas y en la 

energía del jet de plasma. El arco eléctrico hará contacto en diferentes zonas de los electrodos 

dando lugar a su deterioro, lo que consecuentemente afectará el flujo, patrón, velocidad y 
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temperatura del jet de plasma. Los ánodos usualmente poseen un canal de cobre que permite la 

circulación de agua como líquido de refrigeración; dependiendo de su diseño y geometría se 

tendrán diferentes velocidades, perfiles de temperaturas, longitudes de arco y, por ende, 

diferentes voltajes y potencia para la antorcha. Los diámetros típicos de boquilla del ánodo están 

entre 6 y 10 mm para corrientes de arco entre 300 y 1000 A [3], [4]. 

Los gases generalmente utilizados para la formación del jet de plasma son: el argón (Ar) o una 

mezcla entre Ar e hidrógeno (H2), Helio (He) o nitrógeno (N2), o mezclas de estos gases, siempre 

y cuando se tenga un gas pesado (Ar o N2) y un gas secundario (H2 o He). Cada uno de estos 

juega un papel en la formación de un jet de plasma. El Ar y el N2 estabilizan el arco dentro de 

la boquilla, mientras que el He, y H2 potencializan la transferencia de calor a las partículas 

gracias a su alta conductividad térmica. Los gases monoatómicos aumentan la velocidad de las 

partículas en vuelo, razón por la cual es común utilizar mezclas de gases mono y diatómicos  

[3], [4]. 

El arco eléctrico, encargado de la excitación del gas, es producido por una corriente eléctrica de 

amperajes del orden de 102 y voltajes que dependerán de la distancia entre el ánodo y el cátodo 

(entre mayor distancia mayor voltaje) y el tipo de gas secundario utilizado (los gases diatómicos 

como el hidrógeno incrementan el voltaje del arco). Voltajes típicos para el arco eléctrico están 

entre 30 y 70 V. La estabilidad del arco en una zona del ánodo y del cátodo es de gran 

importancia para el correcto funcionamiento de una antorcha de plasma, esta se ve fácilmente 

influenciada por la refrigeración asimétrica y por los campos magnéticos producidos, eventos 

que pueden llevar a la extinción del arco. Idealmente, la posición preferencial del arco, en el 

ánodo y el cátodo, será aquella donde se minimice la pérdida de energía. Existen varias formas 

de estabilizar el arco, entre ellas mediante una pared cilíndrica, forzando el arco a permanecer 

en el eje del cilindro, o superponiendo un gas de enfriamiento axial, en el sentido del arco  

[3], [4].  

Con este tipo de fuente térmica o antorcha suelen fabricarse recubrimientos a partir de polvos 

de orden nanométrico y micrométrico, que son inyectados al jet de plasma, tanto en forma radial 

(fuera o dentro de la boquilla), como axial, con ángulos de inyección usualmente entre 60 y 90 

grados [3], [4]. La inyección de las partículas afecta de gran manera la calidad del recubrimiento, 

su trayectoria determina el tiempo de residencia en el jet de plasma, lo cual se refleja en su 

velocidad y en su calentamiento. No solo el ángulo de inyección y la presión del gas de arrastre 

utilizado para la inyección de las partículas tendrán efecto sobre su trayectoria, la masa de las 

partículas a proyectar tendrá gran influencia, pues si la partícula es muy pesada correrá el riesgo 

de atravesar el jet de plasma y no permanecer en el, por otro lado, si es muy liviana, los gases 

del jet la repelerán, ver Figura 3-13. 
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Figura 3-13. Esquema del efecto de la masa de las partículas su trayectoria. Traducido de [3]. 

3.2 RECUBRIMIENTOS CERÁMICOS ELABORADOS POR 

PROYECCIÓN TÉRMICA  

3.2.1 TRATAMIENTO TERMO CINÉTICO DE PARTÍCULAS EN VUELO  

Antes de formar la estructura del recubrimiento, las partículas viajan dentro de la fuente térmica, 

sea llama o jet de plasma, donde ocurren diversas interacciones energéticas, tales como 

transferencia de calor y de cantidad de movimiento (momentum), ver Figura 3-14 [3], [4]. 

 

Figura 3-14. Interacciones de una partícula en vuelo dentro de una llama/jet. Traducido de [26]. 

3.2.1.1 Transferencia de cantidad de movimiento (momentum) 

Los gases utilizados en el proceso de proyección térmica para la generación de la llama o el jet 

de plasma son inyectados a alta velocidad, lo que afecta la dinámica de flujo de las partículas 

que viajan en su interior. La aceleración de las partículas, 
𝑑𝑣𝑃

𝑑𝑡
, dentro de los gases dependerá de 

la naturaleza de estos, de las fuerzas de arrastre, de los gradientes de presión, de la fuerza de 

Arquímedes y de fuerzas externas (gravitacional, eléctrica, entre otras). En la práctica, de todas 

estas fuerzas la que mayor efecto tiene para la dinámica de flujo de las partículas es la fuerza de 

arrastre, que puede ser descrita por la Ecuación (3-2). 
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1

6
𝜌𝑃𝜋𝑑𝑃

3
𝑑𝑣𝑃

𝑑𝑡
=  

1

8
𝐶𝐷𝜋𝑑𝑃

2𝜌𝑔 (𝑣𝑔 − 𝑣𝑃)2 (3-2) 

Donde vg y ρg son la velocidad, en sentido axial a la antorcha, y la densidad del gas 

respectivamente y ρP, dP y vP corresponden a la masa específica, diámetro y velocidad de la 

partícula, cuya dirección es la misma del flujo de los gases. 

A su vez, el coeficiente de arrastre (Drag coefficient CD) dependerá de la velocidad relativa de 

la partícula respecto a la del gas. Esto se describe a partir del número de Reynolds, tal y como 

se muestra en las Ecuaciones (3-3) a (3-6):  

                                         𝐶𝐷 =
24

𝑅𝑒
,                                             𝑅𝑒 < 0,2 (3-3) 

𝐶𝐷 =
24

𝑅𝑒
(1 +

3

16
𝑅𝑒) ,                0.2 ≤ 𝑅𝑒 < 2 (3-4) 

𝐶𝐷 =
24

𝑅𝑒
(1 + 0,11𝑅𝑒0,81),         2 ≤ 𝑅𝑒 < 21 (3-5) 

                                       𝐶𝐷 = (1 + 0,189𝑅𝑒0,632),           2 ≤ 𝑅𝑒 < 21  (3-6) 

La Ecuación (3-3) describe el movimiento en el régimen de Stokes y la (3-4) en el régimen de 

Oseen. Las Ecuaciones (3-5) y (3-6) fueron sugeridas por Beard y Pruppacher (1969) [27]. El 

número de Reynolds usado en las ecuaciones mencionadas corresponde al movimiento relativo 

de la partícula dentro de los gases de la llama o jet, y está dado por la Ecuación (3-7): 

𝑅𝑒 =  
𝜌𝑔𝑑𝑃(𝑣𝑔 − 𝑣𝑃)

𝜂𝑔
 (3-7) 

Donde ηg, vg y ρg representa la viscosidad dinámica, la velocidad y la densidad del gas, mientras 

que dp y vp denotan el diámetro y la velocidad de partícula. 

Lo anterior indica que la velocidad y la aceleración que adquieren las partículas dentro de la 

llama o de un jet de plasma dependen no solo de su densidad y tamaño, sino que además son 

afectadas por las propiedades físicas y por la cinética propia de la llama o del jet de plasma en 

el cual viajan hacia el sustrato. Teniendo en cuenta que la velocidad y la temperatura de la fuente 

de calor (llama o jet de plasma) varían axial y radialmente y que la variación de la temperatura 

del gas de la llama o del jet de plasma además provoca variaciones en su viscosidad en estas 

direcciones, la velocidad y la aceleración de cada partícula también variará axial y radialmente 

dentro de la fuente de calor [3], [4]. Además, las partículas usadas en proyección térmica suelen 

tener una distribución de tamaño del tipo Gaussiano, es decir que no todas tienen el mismo 

volumen y, por lo tanto, cada una de ellas tiene una masa diferente. La cantidad de movimiento 

que ganan las partículas a partir del gas en el cual viajan hacia el sustrato depende de su masa, 

de tal forma que las partículas de gran tamaño, o de mayor masa, al alcanzar su velocidad 

máxima, mantienen constante la cinética de su movimiento, independiente de la velocidad de 
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los gases, mientras que la velocidad de las partículas de menor tamaño se comportará con la 

misma tendencia que la de la llama o el jet de plasma [3], [4].  

Como resultado de la transferencia de cantidad de movimiento, las partículas proyectadas en 

una llama adquieren velocidades máximas cercanas a 40 m/s, mientras que en el jet de plasma 

las partículas alcanzan velocidades entre 200 y 400 m/s [28]. Wigren et al. [22] reportaron que 

la velocidad máxima de las partículas en la llama es también afectada por el flujo del gas 

utilizado para transportarlas desde el alimentador hasta la antorcha. En la Figura 3-15 a se 

muestra la variación de la velocidad de las partículas en una llama producida a partir de una 

relación acetileno:oxígeno de 18:28 litros por minuto en una antorcha Metco 6PII con boquilla 

7C-M, respecto al flujo de (N2) usado como gas de arrastre [22]. Por su parte, Vardelle A. et al. 

[29], estudiaron el efecto de la distancia de proyección sobre la velocidad máxima de una 

partícula de alúmina de 20 µm de diámetro en un jet de plasma de Ar-H2, para diferentes 

coeficientes de arrastre (CD) generados teniendo en cuenta la evaporación y la rarefacción de 

los gases en el jet de plasma [3], ver Figura 3-15 b.  

 

Figura 3-15. Variación de la velocidad de partículas proyectadas térmicamente mediante: a. Una llama 

oxiacetilénica, efecto del flujo del gas de arrastre. Modificado y traducido de [22]. b. En un jet de plasma, efecto 

de la distancia de proyección. Traducido de [3]. 

3.2.1.2 Transferencia de calor  

Diversos mecanismos de transferencia de calor están presentes durante el tiempo de residencia 

de la partícula en la llama/jet. La mayor contribución se da mediante convección de los gases 

calientes hacia la partícula, lo que resulta en su calentamiento y eventual fusión. Además, las 

partículas pueden experimentar pérdida de calor por radiación, así como ganancia de este (en 

partículas porosas), especialmente cuando su temperatura supera los 1800 K (1527 °C) [4]. Por 

su parte, la fusión total o parcial de la partícula dependerá de su capacidad para transferir el 

calor recibido en su superficie por conducción y radiación hacia su interior. 

La conductividad térmica total λtotal, puede descomponerse en las contribuciones de las especies 

responsables de la transferencia de energía, ver Ecuación (3-8) [4]:  

                                                 𝜆𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 = 𝜆á𝑡𝑜𝑚𝑜𝑠 + 𝜆𝑒𝑙𝑒𝑐𝑡𝑟𝑜𝑛𝑒𝑠 + 𝜆𝑎𝑚𝑏𝑖𝑝𝑜𝑙𝑎𝑟 (3-8) 
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Donde la contribución ambipolar se refiere al calor transportado por los átomos que se 

recombinan en moléculas durante el proceso. 

La conducción y la convección pueden ser descritas mediante el número Nusselt (Nu), el cual, 

para partículas esféricas, está dada por la Ecuación (3-9):  

𝑁𝑢 =
ℎ𝑑𝑃

𝜆𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙
= 2 + 0,66𝑅𝑒0,5𝑃𝑟0,33 (3-9) 

Siendo λtotal la conductividad térmica del gas y h es el coeficiente de transferencia de calor por 

convección del gas hacia la partícula. El valor del número de Nusselt alcanzado por una partícula 

permite identificar si su calentamiento en una llama o en un jet de plasma es preferencialmente 

conductivo o convectivo. Cuando la partícula tiene una velocidad cercana a la del gas, su valor 

de Re será pequeño y por lo tanto su valor de Nu tan solo será ligeramente superior a 2, indicando 

que la conductividad térmica tiene un efecto importante en el calentamiento de la partícula. Por 

el contrario, si el valor de Re es alto, el número de Nusselt alcanza un valor muy superior a 2 

indicando que el calentamiento de la partícula fue predominantemente convectivo. El número 

Re se definió en la Ecuación (3-7); mientras que el número de Prandtl (Pr) se describe en la 

Ecuación (3-10).  

 𝑃𝑟 =  
𝜂𝑔 (𝑐𝑃)𝑔

𝜆𝑔
 (3-10) 

Donde ηg, (Cp)g y λg son la viscosidad dinámica, el calor especifico y la conductividad térmica 

del gas. 

La capacidad de las partículas para conducir hacia su interior el calor que han recibido en su 

superficie mediante convección a partir de la llama o del jet de plasma, se puede describir a 

partir del número de Biot presentado en la Ecuación (3-11). 

𝐵𝑖 =  
ℎ𝑑𝑃

2𝜆𝑃
 (3-11) 

Donde h es el coeficiente de transferencia de calor por convección, mientras que dp y λp definen 

el diámetro y la conductividad térmica de la partícula respectivamente. 

Si Bi ˂ 0,01, la partícula conducirá de una manera uniforme el calor hacia su interior, de tal 

forma que, si la energía suministrada por la llama o el jet de plasma es mayor o igual al calor 

latente de fusión del material, la partícula tendrá alta probabilidad de lograr su fusión durante el 

tiempo de vuelo en la fuente de suministro de calor, tal y como se describe a través de las etapas 

1-2 de la Figura 3-16. La fusión total es más probable en partículas de menor tamaño. 

Generalmente, entre mayor es el calor latente de fusión del material de la partícula, menor es el 

tamaño máximo de aquellas que logran su fusión total en la llama o el jet de plasma. Por su 

parte, si Bi ≥ 0,01 la partícula tendrá una baja conducción del calor hacia su interior, por lo que 

la energía suministrada por la llama o el jet de plasma se acumulará en su superficie y puede 

llegar a ser suficiente para lograr la evaporación parcial de la partícula, como sucede en la etapa 

5 y 8 de la Figura 3-16. Dado que la transferencia de calor se lleva a cabo desde la especie de 

mayor a la de menor temperatura y que la temperatura tanto de la llama como del jet de plasma 
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disminuye a medida que se aleja de la boquilla de la antorcha, ver Figura 3-7 a y Figura 3-12, 

una vez la partícula equipara la temperatura de la fuente de generación de calor, la dirección de 

transferencia de calor se invierte y la partícula empieza a suministrar calor al medio circundante, 

lo que produce su enfriamiento y su solidificación, como ocurre en las etapas 3-4, 6-7 y 9-10 de 

la Figura 3-16. 

Otro factor para tener en cuenta durante la exposición de la partícula a la fuente térmica es que 

el aumento de su temperatura no es lineal, se ha demostrado que después de alcanzar el 70% de 

la temperatura del ambiente circundante, su velocidad de calentamiento disminuye. De acuerdo 

con lo anterior, en una llama oxiacetilénica, que alcanza una temperatura máxima cercana a los 

3000 K, la máxima temperatura que puede esperarse logre una partícula dentro de esta sería de 

2100 K [3], [4]. 

 

Figura 3-16. Posibles estados de fase de una partícula en vuelo dentro de la fuente térmica. Traducido de [4]. 

3.2.2 FORMACIÓN DE LA ESTRUCTURA DEL RECUBRIMIENTO  

Los recubrimientos aplicados por proyección térmica, independiente de la técnica utilizada, se 

conforman a partir del apilamiento de partículas individuales que impactan sobre el sustrato. 

Los parámetros críticos que permiten la correcta formación del recubrimiento son: i) el grado 

de fusión de la partícula (frecuentemente relacionado con la temperatura que alcanza dentro de 

la llama o el jet de plasma), ii) la velocidad y iii) el ángulo de impacto de la partícula con la 

superficie sobre la que es depositada, iv) su capacidad para mojar, en estado fundido, al sustrato, 

v) su estado de oxidación y vi) su gradiente de temperatura interna, además de vii) la rugosidad 

y viii) la temperatura del sustrato. 

Las partículas poseen generalmente geometría esférica o adquieren esta forma debido a su fusión 

y a las fuerzas de cizalla que se producen en su superficie durante el trayecto en la llama o el jet 

de plasma; estas, al impactar con la superficie donde son depositadas, se deforman adquiriendo 
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una morfología de discos (en inglés: splats), que se van apilando para dar forma a la estructura 

del recubrimiento. La vista transversal de los discos apilados revela que la estructura del 

recubrimiento se forma a partir de un empaquetamiento laminar (en inglés: lamellar). 

Dependiendo del grado de fusión que tengan las partículas al momento de impactar la superficie 

donde se depositan, pueden alcanzar una mayor o menor área de contacto real. En el caso de las 

partículas cerámicas proyectadas térmicamente a lo largo de una llama, su grado de fusión puede 

llegar a ser limitado y, por lo tanto, su área real de contacto con el sustrato puede ser de tan solo 

el 60% de su área total, lo que reduce la adhesión del recubrimiento depositado. Por su parte, el 

área real de contacto entre laminillas (lamelles) puede ser tan baja como el 30% de su área total, 

lo cual produce una cantidad importante de espacios vacíos o poros en este tipo de 

recubrimientos, además de una baja cohesión interlaminar [4]. Además, las partículas que no 

alcanzan un tratamiento termo-cinético, en la llama o en el jet de plasma, suficiente para lograr 

su aplanamiento al impactar con la superficie, quedan incrustadas en la estructura del 

recubrimiento manteniendo su forma esférica, la cual interrumpe el apilamiento de los discos y, 

por lo tanto, promueven aún más la generación de espacios vacíos o poros a su alrededor. La 

mayor energía térmica y cinética suministrada por el jet de plasma a las partículas cerámicas les 

confiere un mayor grado de fusión que el que se logra en una llama y por lo tanto, la porosidad 

característica de los recubrimientos depositados mediante proyección térmica por plasma suele 

ser menor (1-5 % en volumen), que la de los elaborados mediante combustión o llama (10-15% 

en volumen) y su adherencia y cohesión suele ser mayor, entre 10 y 70 MPa para los depositados 

por APS y  8 MPa para los depositados por llama [3], [4], [28]. 

La rápida solidificación de las partículas depositadas, debido a las altas tasas de enfriamiento 

(mayor a 106 K/s [30]), y la diferencia en la contracción experimentada por el recubrimiento 

cerámico y por el sustrato durante el enfriamiento, conllevan a la generación de grietas verticales 

que se propagan en el interior de las laminillas que conforman la estructura del recubrimiento 

[3], [4], [31]. 

Las diferentes características estructurales de los recubrimientos cerámicos depositados 

mediante proyección térmica son mostradas en la Figura 3-17. 

 

Figura 3-17. Esquema de la estructura de un recubrimiento elaborado mediante proyección térmica de 

micropartículas. Modificado y traducido de [32]. 
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La búsqueda de recubrimientos con propiedades mejoradas ha llevado a la incorporación de 

características de orden nanométrico o submicrométrico en su estructura, la cual se construye 

convencionalmente a partir de polvos con tamaños entre 5 y 75 µm. La combinación de 

características estructurales de dos o más órdenes de magnitud es posible gracias al uso de 

polvos aglomerados de tamaño micrométrico que están constituidos por partículas nanométricas 

o submicrométricas que durante el proceso de proyección térmica no se funden completamente, 

manteniendo intactas las partículas que constituyen el material de partida. La estructura de este 

tipo de recubrimientos es denominada bimodal y se obtiene casi que exclusivamente a partir de 

polvos cerámicos, ver Figura 3-18 [12], [33]–[39]. 

 

Figura 3-18. Esquema de la estructura laminar de recubrimientos elaborados mediante proyección térmica: a. 

Convencional, b. Bimodal. (ZCF corresponde a Zonas Completamente Fundidas y ZPF a Zonas Parcialmente 

Fundidas). Modificado y traducido de [36]. 

En el caso particular de los recubrimientos de Al2O3/TiO2 con estructura bimodal, que son el 

objeto de estudio de esta tesis, se ha encontrado que las zonas parcialmente fundidas, mejoran 

su desempeño mecánico respecto a los recubrimientos de la misma composición química, pero 

de estructura convencional [12], [40]–[46]. 

La elaboración de recubrimientos a partir de materia prima de tamaño de orden nanométrico 

presenta diversas dificultades, entre ellas la inyección de la materia prima a la fuente térmica. 

Debido a su baja masa, las partículas de esta escala generalmente no tienen el mometum 

suficiente para ingresar o para trasladarse dentro de la llama o el jet de plasma; esto podría 

contrarrestarse aumentando el flujo de gases de arrastre, sin embargo, esta acción afectará la 

temperatura global de la fuente térmica, ya que los gases de arrastre no participan en la reacción 

de combustión o en la generación del jet de plasma. Una de las formas propuestas para superar 

este obstáculo es la aglomeración de partículas nanométricas hasta una escala micrométrica e 

inyectarlas de manera convencional con el gas de arrastre [15], [33]; sin embargo, debe tenerse 

en cuenta que la densidad de una partícula aglomerada será menor a la de una convencional del 

mismo diámetro, además, su fusión será más lenta debido a la porosidad interna del aglomerado 

[37]. 

Generalmente, en la elaboración de recubrimientos de estructura convencional se procura el 

mayor grado de fusión de las partículas proyectadas con el fin de lograr un buen nivel de 

adhesión y cohesión de ellas con el sustrato y entre las mismas. Sin embargo, para la obtención 

de recubrimientos de estructura bimodal a partir de nanopartículas o de partículas 
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submicrométricas aglomeradas se debe evitar la fusión total de las partículas proyectadas, con 

el fin de retener las características físicas de los materiales utilizados en la aglomeración de las 

partículas [37]–[39]. 

Los aglomerados de polvos nanométricos son altamente sensibles al tratamiento termo-cinético 

que reciben en la llama o en el jet de plasma, por lo que se requiere un estricto control de la 

alimentación de las partículas, así como de la fuente que se encarga de suministrarles la energía 

durante el proceso de proyección térmica y de las demás variables de este proceso, con el fin de 

obtener la cantidad, forma y distribución de las partículas o regiones parcialmente fundidas que 

se requieren en el recubrimiento de estructura bimodal [33]. 

Al igual que en la estructura de los recubrimientos obtenidos a partir de polvos micrométricos 

convencionales, las partículas parcialmente fundidas de polvos nanométricos aglomerados 

interrumpen la continuidad en el apilamiento de laminillas, creando poros o vacíos a su 

alrededor. No obstante, parte de las partículas nanométricas o sub-micrométricas que hacían 

parte de la superficie de los aglomerados puede fundirse e infiltrar a las partículas parcialmente 

fundidas a través de fenómenos de capilaridad, densificando el interior de estas partículas 

parcialmente fundidas [11]. 

En el caso de polvos de alúmina con aproximadamente 13% en peso de óxido de titanio (AT13) 

aglomerados, como los utilizados para la elaboración de los recubrimientos estudiados en esta 

tesis, pueden presentarse tres situaciones con la partícula en vuelo: i) Que estas alcancen la 

temperatura de fusión de la alúmina, alrededor de los 2050 °C, en este caso la partícula estará 

completamente fundida al impactar el sustrato y tendrá un comportamiento igual al de una 

partícula micrométrica convencional (no aglomerada), ii) Que el gradiente de temperatura en la 

partícula esté entre el punto de fusión del AT13 y el de la alúmina (entre 1800 y 2050 °C), 

reduciendo el valor de la temperatura desde la capa externa hacia el centro de la misma, debido 

a la porosidad interna del aglomerado que interfiere con la conducción de calor, en este caso, 

durante un instante determinado del proceso de proyección térmica, la partícula estará 

conformada por una fase líquida, compuesta por la mezcla de Al2O3/TiO2, y granos de escala 

nano o submicrométrica sólidos de Al2O3, ver Figura 3-19; finalmente, iii) Si la temperatura es 

inferior a los 1800 °C, la partícula no se fundirá y por ende, existe mayor probabilidad de que 

rebote al impactar con el sustrato [46]. La combinación de estas tres situaciones producirá un 

recubrimiento que, a diferencia de uno convencional, posee dentro de su estructura Zonas 

Parcialmente Fundidas (ZPF), las cuales, dependiendo de su interacción con las Zonas 

Completamente Fundidas (ZCF), podrán jugar un papel de refuerzo o, por el contrario, tener 

efectos negativos para su desempeño. 
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Figura 3-19. Esquema de posibles transformaciones en una partícula aglomerada de AT-13 durante su 

calentamiento en el proceso de proyección térmica. Modificado y traducido de [45]. 

Como se ha mencionado anteriormente, las partículas con tamaño de orden nanométrico o 

submicrométrico deben ser aglomeradas para que puedan ser inyectadas a la fuente térmica de 

manera convencional. En la aglomeración las partículas finas se unen para formar gránulos de 

mayor tamaño en los cuales aún es posible identificar sus componentes originales. A través de 

los años se han venido identificando una cantidad de ventajas por el uso de materias primas con 

un tamaño cada vez más fino, lo que ha motivado la utilización de partículas de orden 

nanométrico y submicrométrico en industrias como la farmacéutica, la agrícola y de alimentos, 

así como, en la de los materiales donde se incluye la minería, la metalurgia y los cerámicos 

avanzados [47]. Sin embargo, existen diversas razones para querer incrementar el tamaño de las 

partículas nanométricas o submicrométricas, entre ellas, la reducción de riesgos a la salud por 

la exposición a polvos finos, reducir la formación de grumos, mejorar la fluidez de un polvo, 

aumentar la densidad del material para su almacenamiento, la creación de mezclas que no se 

segreguen con facilidad a partir de polvos con diferentes distribución de tamaño de partícula, 

proporcionar una cantidad medida de un ingrediente activo a una materia prima, controlar la 

relación entre volumen y área superficial, entre otros. Las técnicas que se utilizan para este tipo 

de procesos incluyen la granulación/aglomeración, compactación, extrusión, sinterización, 

secado por atomización y peletización. 

El uso de polvos cerámicos aglomerados como materia prima para la elaboración de 

recubrimientos mediante proyección térmica se remonta a finales de la década de 1990. Los 

resultados de los primeros estudios acerca de las características estructurales y de las 

propiedades mecánicas de recubrimientos elaborados a partir de estos materiales, empezaron a 

ser publicados entre el año 2000 y el 2005 [45], [48]–[59]. La aglomeración de partículas finas 

para su uso en la fabricación de recubrimientos por proyección térmica usualmente es realizada 

mediante secado por atomización (en inglés spray drying), método desarrollado hace más de 

100 años para otros propósitos y que en la actualidad se emplea para la granulación de partículas 

para su uso en diversos campos industriales [60]–[62]. No obstante, en los últimos años se ha 

venido proponiendo la adaptación de otras técnicas como la peletización, para poder aglomerar 
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partículas de este mismo orden de tamaño con menos consumo de agua y de energía que en el 

secado por atomización [63]. A continuación, se describen las técnicas de aglomeración 

mediante secado por atomización y peletización. 

3.2.2.1 Secado por atomización 

Para el secado por atomización, las partículas finas, preferiblemente de tamaño inferior a 100 

nanómetros, son dispuestas en forma de suspensión coloidal acuosa, en la que además del agua 

y de las partículas se pueden incorporar pequeñas cantidades de sustancias estabilizadoras y 

ligantes, generalmente de naturaleza polimérica, que contribuyen con la dispersión estable de 

las partículas y con la conformación del aglomerado [62]. Dado que, en el secado por 

atomización la cantidad de aglomerante utilizado para mantener unidas las partículas es muy 

baja, e incluso en algunos casos no se emplea este tipo de ligante, los gránulos obtenidos deben 

ser posteriormente sinterizados para mantener su integridad [14], [64]–[67]. El secado por 

atomización permite la aglomeración de partículas tanto de uno, como de varios óxidos o 

compuestos al mismo tiempo, entre ellos Al2O3, TiO2 y mezclas de estos óxidos. Para la 

aglomeración de mezclas de compuestos cerámicos, las partículas deben ser mezcladas y 

homogenizadas antes de su atomización. 

Una vez se tiene la dispersión estable de partículas, la suspensión coloidal acuosa es alimentada 

a un secador por atomización (en inglés Spray dryer), ver Figura 3-20, donde se llevan a cabo 3 

etapas: i) atomización, ii) conversión de gota a aglomerado de partículas finas y iii) recolección 

del gránulo obtenido. 

 

Figura 3-20. Esquema de un secador por atomización. Modificado y traducido de [68]. 
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La atomización es el paso clave para definir el tamaño final de los aglomerados obtenidos. En 

esta etapa la suspensión coloidal es alimentada, a una tasa determinada y controlada, a un 

dispositivo de atomización (atomizador) que se encargará de convertirla en múltiples gotas, cada 

una de ellas constituida por las partículas inmersas en una solución de agua y aditivos 

estabilizadores y ligantes (en caso de que sean necesarios dichos aditivos). Existen diferentes 

técnicas o fuerzas que pueden aplicarse para promover la atomización, entre ellas, por gradientes 

de presión, fuerza centrífuga, efecto electrostático, energía ultrasónica entre otras; su selección 

dependerá del tamaño de partícula deseado. Además, el tamaño y control de las gotas formadas 

dependen de algunas propiedades fisicoquímicas de la suspensión coloidal, como su tensión 

superficial, su viscosidad y su densidad, entre otras.  

Una vez las gotas ingresan a la cámara de secado en la etapa posterior a la atomización, se 

produce la evaporación del agua que constituye a cada una de ellas, debido al contacto con aire 

u otro gas caliente, mientras se mantienen sus demás componentes, produciéndose así la 

conversión de cada gota a aglomerados de partículas finas. La temperatura mínima TG del 

proceso de evaporación del agua y de secado de los aglomerados de partículas finas puede ser 

calculada a partir de la Ecuación (3-12).  

𝑇𝑤𝑏 = 𝐾1 (
𝑇𝑏

𝐾2
)

𝑚

 𝐿𝑜𝑔(𝑇𝐺) + 𝐾3 (3-12) 

Donde Twb y Tb son la temperatura de bulbo húmedo y la de ebullición respectivamente. Los 

términos K1, K2, K3 y m son las constantes de Antoine.  

Además, para que se logre el completo secado de los aglomerados obtenidos se requiere de un 

tiempo de residencia t, de los gránulos en la corriente de aire caliente, el cual puede ser calculado 

mediante la Ecuación (3-13). 

                                                             𝐶𝑚 = 𝐶0 (1 −
𝑡

𝜏𝐷
)

−
3

2
  (3-13) 

Donde Cm, C0 y τD son la concentración deseada de partículas finas en los gránulos secos, la 

concentración inicial de las partículas en la suspensión coloidal y el tiempo máximo de secado 

de la gota, respectivamente. El tiempo máximo de secado de las gotas puede ser calculado a 

partir del diámetro inicial de gota Dd y la tasa de evaporación k, utilizando la Ecuación (3-14).  

𝜏𝐷 =
𝐷𝑑

2

𝑘
 (3-14) 

Debido a que la energía superficial de la interfaz sólido-vapor es mayor que la de la interfaz 

líquido-vapor, las partículas dentro de la gota se desplazan al interior de la misma con el fin de 

minimizar su energía [69], [70]. Si la velocidad de migración de las partículas es más lenta que 

la de secado, en la superficie no se conservará una saturación de humedad y se formará una 

costra o concha del material sólido. La medida cuantitativa que representa la capacidad de 

secado está dada por el número de Peclet Pe, el cual relaciona el tiempo necesario para que las 
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partículas se reordenen con respecto al tiempo de secado y puede ser calculado a partir de la 

Ecuación (3-15).  

                                                                    𝑃𝑒 =
𝑟𝑔

2

𝑡𝑓 .𝐷𝑠
   (3-15) 

Donde rg es el radio de gota, tf el tiempo de secado de la gota y Ds la difusividad del sólido en 

el interior de la gota, la cual se puede calcular con base en la ecuación de Stokes-Einstein dada 

por: 

                                                                     𝐷𝑠 =
𝐾𝐵𝑇𝑔

6𝜋𝜂𝑟𝑔
   (3-16) 

Donde kB es la constante del Boltzmann, Tg la temperatura de la gota, η la viscosidad de la 

suspensión y rp es el radio de las partículas. 

Como se muestra en la Figura 3-21, si el número de Peclet es superior a 1, Pe≫1, el secado es 

mucho más rápido que la velocidad de difusión de las partículas hacia el centro de la gota, dando 

paso a la formación de partículas huecas, porosas o con morfología de dona, ver Figura 3-22, 

por otro lado, si Pe≪1 se considera un proceso de secado lento, en tal caso las partículas, como 

se mencionó anteriormente, tendrán el tiempo suficiente para migrar hacia el interior de la gota, 

produciendo aglomerados principalmente densos, ver Figura 3-22..  

 

Figura 3-21. Distribución interna de partículas dentro de gota según valor de número de Peclet. Modificado y 

traducido de [61]. 

Finalmente, para la Recolección de partículas, se utilizan diferentes componentes entre ellos el 

ciclón clasificador, la bolsa de filtro y el precipitador electrostático. La selección de cada uno 

de ellos dependerá de las características del material, como su densidad, su masa y sus 

propiedades físico-químicas, entre otras [71].  

El método de secado por atomización tiene un gran potencial para la obtención de partículas con 

morfologías y composiciones características, como las mostradas en la Figura 3-22.  
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Figura 3-22. Diferentes morfologías obtenidas mediante secado por atomización. Modificado y traducido de 

[71]. 

Cambios en la hidrodinámica, en la estabilidad estructural, y en el comportamiento de la gota 

pueden propiciar la formación de gránulos esféricos, tipo hongo, tipo dona, partículas con forma 

de filamentos, partículas compuestas y micro-encapsuladas. La forma que adquieran los 

gránulos dependerá de la viscosidad de la suspensión coloidal, de la temperatura de secado, del 

flujo de gas caliente o la adición de surfactantes, además del tipo de atomizador y de la 

interacción entre la gota y el aire caliente, sea co-corriente, contra-corriente o mixto. También 

influirán, desde la perspectiva de la materia prima, su distribución de tamaño, el tipo de material 

y sus propiedades fisicoquímicas [71]. 

3.2.2.2 Peletización  

La peletización es un proceso que se lleva a cabo por el movimiento repetitivo en forma de 

cascada (en inglés: tumbling), de las partículas en el interior de un tambor o disco como el que 

se muestra en la Figura 3-23. En el que las partículas se aglomeran a partir de las siguientes 

etapas: i) la humectación de la superficie de las partículas con una fina capa de aglomerante y 

la nucleación de gránulos debido a la interacción entre partículas humectadas, ii) el crecimiento 

y la consolidación de los gránulos, que se produce cuando dos o más núcleos se unen, 

terminando con iii) la fractura de los gránulos cuando alcanzan un tamaño mayor al crítico, aquí 

se da la competencia de mecanismos de unión con los de rotura, ver Figura 3-24.  
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Figura 3-23. Esquema de un granulador por tumbling. Modificado y traducido de [47]. 

 

Figura 3-24. Fases de la formación de gránulos. Modificado y traducido de [47]. 

La humectación de las partículas estará determinada por la tensión superficial del líquido 

utilizado como ligante y la mojabilidad del material aglomerar. La tasa a la cual ocurre la 

humectación es fundamental, ya que, si se controla este factor, se puede mantener una 

distribución de tamaño deseada y buena resistencia de los gránulos obtenidos. En la práctica, la 

tasa de humectación tendrá influencia directa en la cantidad de masa que podrá ser mojada y 

estará en competencia directa con la velocidad de evaporación del ligante. 
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La tasa de humectación incrementará a medida que se reduzca la viscosidad del ligante, 

aumentando la tensión superficial y minimizando el ángulo de contacto con las partículas. La 

viscosidad a su vez depende de la concentración del ligante y de la temperatura de trabajo. Por 

otro lado, el tamaño de gota y la distribución del líquido sobre la masa de partículas juegan un 

papel crucial en el proceso de peletización. Si solo se adiciona una gota a la masa de polvo, se 

formará solo un núcleo de granulo, y el tamaño de este será proporcional al de la gota. 

Por su parte, la consolidación se refiere al aumento en la densidad de los gránulos a causa del 

empaquetamiento que experimentan las partículas primarias cuando el líquido en su interior se 

desplaza hacia su superficie, debido a las colisiones que se dan entre las partículas al rodar sobre 

una superficie, por lo tanto, la consolidación será posible mientras el ligante se encuentre en 

estado líquido. Durante esta etapa se define la porosidad y la densidad de los gránulos finales, 

lo cual depende de la distribución de tamaño de las partículas y de la viscosidad del ligante. Para 

que se dé la coalescencia de dos gránulos primarios que colisionan entre sí o el crecimiento del 

gránulo, la energía cinética de la colisión debe ser disipada y además la fuerza de enlace debe 

ser capaz de resistir los esfuerzos externos que se generen sobre ellos durante la aglomeración 

en el peletizador. Aquellos gránulos que se deformen fácilmente absorberán la energía de la 

colisión y generarán mayor área de contacto para favorecer la unión; a medida que los gránulos 

crecen, los esfuerzos internos que tratan de disgregar a las partículas aglomeradas también 

crecerán, ver Figura 3-25 [47]. 

 

Figura 3-25. Esquemas de alta y baja deformación de gránulos durante su crecimiento. Modificado y traducido 

de [47]. 

Una vez la interacción de múltiples partículas llevan al crecimiento de los gránulos por encima 

de su tamaño crítico, estos pueden fragmentarse por dos razones: i) Por el impacto que 

experimentan durante su movimiento en forma de cascada y ii) Por la fricción que se genera ya 

sea entre gránulos o con la superficie sobre la cual ruedan durante el proceso, dando origen a 

múltiples gránulos de tamaño inferior al crítico [47]. 

3.2.3 NUCLEACIÓN Y CRISTALIZACIÓN DE LAS FASES QUE CONFORMAN 

LOS RECUBRIMIENTOS  

Durante la proyección térmica, las partículas pueden iniciar su solidificación bien sea cuando se 

encuentran finalizando su trayecto en la fuente de energía, como fue indicado en el apartado 

3.2.1.2, Figura 3-16, o cuando impactan con la superficie del sustrato. Durante la solidificación 

pueden darse dos mecanismos diferentes: i) sub-enfriamiento, en el cual la temperatura de 
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nucleación es más baja que la de fusión y se favorece la nucleación homogénea y ii) resistencia 

térmica en el punto de contacto, lo que obstaculiza el flujo de calor hacia la superficie sobre la 

que es depositada la partícula, ralentizando la solidificación de la laminilla [4]. 

Durante la solidificación, la mayoría de los materiales suelen alcanzar las condiciones 

termodinámicas propicias para la formación de fases cristalinas (excepto en aquellos que 

contienen elementos o sustancias químicas que impiden la formación de redes cristalinas de 

largo alcance o que son formadores de red vítrea), sin embargo, en los procesos de proyección 

térmica, las altas tasas de enfriamiento de las laminillas, generalmente del orden de 106-108 K/s 

[30], promueven no solo la formación de fases cristalinas, sino también la de fases amorfas, 

además de un crecimiento columnar de ambas [4], [30]. Por otro lado, cuando las partículas son 

depositadas sobre superficies que se encuentran a temperaturas suficientemente altas para 

reducir los gradientes de temperatura al interior de las laminillas, el crecimiento de las fases 

cristalinas y amorfas suele ser en forma de pequeños granos equiaxiales. 

Las fases cristalinas presentes en los recubrimientos de AT13 elaborados por proyección 

térmica, tanto por llama como por plasma, suelen estar asociadas a la alúmina, al dióxido de 

titanio y/o a soluciones entre ambas. En lo que respecta a la alúmina, su carácter polimorfo le 

permite estar presente en forma de las fases cristalinas Al2O3 alfa (α) y gamma (γ), así como en 

fase amorfa [30], [72], [73]. Dado que las propiedades mecánicas (principalmente la dureza y el 

módulo de elasticidad) de la Al2O3-α son superiores a las de las demás fases de la alúmina, tanto 

cristalinas como amorfa, con frecuencia existe un interés por aumentar la presencia de esta fase 

en los recubrimientos. Sin embargo, la menor energía requerida para la nucleación de la Al2O3-

γ a partir de la alúmina fundida, sumado a las altas tasas de enfriamiento del proceso, conllevan 

a que las fases que mayoritariamente constituyen este tipo de recubrimientos sean la fase 

metaestable Al2O3-γ y la fase amorfa, respectivamente [30], [72], [74]–[76]. Además, la Al2O3-

γ tiende a estabilizarse más fácilmente cuando su área superficial es relativamente alta respecto 

a su volumen, por lo que sus cristales tienden a crecer hasta tamaños de orden nanométrico. 

La Al2O3-α que permanece en el recubrimiento proviene de dos fuentes: i) Partículas que no se 

funden en su totalidad y, por lo tanto, no sufren transformaciones cristalinas y ii) producto de la 

transformación de la Al2O3-γ, que se lleva a cabo cuando el recubrimiento es depositado sobre 

superficies calentadas a temperaturas por encima de 1100 °C [30]. En el primer caso la  

Al2O3-α se denomina alúmina alfa residual. 

Por su parte, la adición de dióxido de titanio (TiO2) a la alúmina promueve la formación de 

titanatos de aluminio, como se ilustra en el diagrama de fases del sistema Al2O3-TiO2 en la 

Figura 3-26, bien sea en los polvos de partida o en los recubrimientos depositados mediante 

proyección térmica [77]. Dado que la formación de los titanatos de aluminio, Al2TiO5 y 

Al6TiO13, requiere de un contenido másico cercano al 43% de TiO2 y una temperatura entre 

1800 y 1860 °C [73], [78], [79], en algunos casos todo el dióxido de titanio presente en las 

partículas depositadas no alcanza a reaccionar con la alúmina para formar los titanatos de 

aluminio, por lo que TiO2 residual también puede estar presente en las fases cristalinas de este 

tipo de recubrimientos, bien sea en forma de la fase rutilo, o disuelto en la fase Al2O3-γ [35], 

[42], [80]. 
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Figura 3-26. Diagrama de fases del sistema Al2O3-TiO2. 

3.3 PROPIEDADES MECÁNICAS DE RECUBRIMIENTOS 

CERÁMICOS APLICADOS POR PROYECCIÓN TÉRMICA 

Las propiedades mecánicas de los materiales dependen de: i) su composición química, lo que 

engloba a los enlaces entre sus átomos, ii) sus fases cristalinas y iii) su procesamiento o 

conformación, lo cual está ligado a su estructura. En el caso particular de los recubrimientos 

depositados por proyección térmica, su estructura es el fruto del apilamiento de laminillas, que 

conllevan la presencia de porosidad entre ellas, grietas producto de rápidos enfriamientos y 

segregaciones u óxidos dependiendo del material aplicado. En consecuencia, la dureza, el 

módulo de elasticidad y la tenacidad a la fractura de los recubrimientos cerámicos elaborados 

mediante proyección térmica, son respuesta de las relaciones entre sus fases, cristalinas y 

amorfa, el apilamiento interlaminar y demás características que hacen parte de su estructura. 

Con el fin de entender el efecto que puede llegar a tener cada uno de los constituyentes 

estructurales y las fases cristalinas y amorfa presentes en estos recubrimientos, sobre su 

resistencia a la propagación de grietas, a continuación, se describen los aspectos de mayor 

relevancia en la determinación de las propiedades mecánicas relacionadas con la tenacidad a la 

fractura de este tipo de materiales. 
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3.3.1 DUREZA  

En términos globales podría describirse la dureza como la capacidad que posee un material de 

resistirse a la deformación permanente que le puede causar un indentador. Sin embargo, esta es 

una propiedad mecánica que representa una respuesta más compleja que únicamente la 

deformación plástica, por lo que algunos métodos de medida también tienen en cuenta la 

deformación elástica, la energía superficial de contacto y la fuerza de enlace entre los átomos 

que constituyen al material. Por lo anterior, los valores de dureza medidos a partir de diferentes 

métodos no son directamente comparables entre sí [81]. Existen dos grupos de ensayos 

utilizados para medir la dureza de los materiales: i) Los estáticos, basados principalmente en la 

medición de la deformación plástica o elasto-plástica del material producida por la aplicación 

de energía a través de un indentador y ii) los dinámicos, dentro de los que se pueden citar el de 

rayado, el de rebote, el de péndulo, el de amortiguación, entre otros [81]. Los ensayos de 

indentación estáticos son los más utilizados para la evaluación de la dureza de los materiales 

cerámicos, como los recubrimientos de Al2O3-TiO2, depositados mediante proyección térmica, 

que son objeto de este estudio. 

Los ensayos de dureza estática consisten en forzar la penetración de un indentador, ya sea de 

forma esférica, cónica o piramidal, sobre el material a probar, produciéndole una huella debido 

a la deformación plástica o elasto-plástica generada en la zona de contacto; lo que permitirá 

obtener una relación entre la carga aplicada y la geometría de la huella, como una representación 

de la resistencia del material a ser indentado por un cuerpo extraño [82]. Dependiendo de la 

forma del indentador y de la unidad de área o volumen de la muestra que este logra afectar, se 

tienen diferentes modelos de evaluación. En el ensayo Brinell se hace uso de una pequeña esfera 

y se calcula la dureza con base en el área de contacto. Por su parte, el ensayo Rockwell se realiza 

a partir de un indentador esférico o esfero-cónico, y la dureza se calcula con base en la 

profundidad de penetración. Cuando se evalúa el material con un indentador piramidal, cuyas 

caras se encuentran a 136°, y se usa el área de contacto para los cálculos de dureza, hablamos 

del modelo Vickers. Por su parte, la dureza Knoop se mide con base en el área proyectada sobre 

la superficie evaluada a partir de la huella generada por un indentador piramidal cuyas caras 

poseen dos ángulos, de 172,5° y 130°. Por último, el indentador Berkovich, es una pirámide 

triangular con un ángulo de 65° entre el eje vertical y cada una de las tres caras [82]. 

En los materiales cerámicos (tanto en volumen, como en forma de recubrimiento) la dureza se 

determina utilizando indentadores de punta aguda, como Vickers, Knoop y Berkovich, ver  

Figura 3-27, con el fin de producir un esfuerzo suficientemente alto, capaz de generarles una 

huella debido a su deformación plástica sin tener que afectar una gran área, en la que la 

probabilidad de múltiples fracturas podría ser alta debido a la fragilidad de estos materiales [83]. 
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Figura 3-27. Geometría y huella producida por un indentador a. Vickers, b. Knoop y c. Berkovich. Modificado y 

traducido de [84]–[86]. 

Por su geometría, los indentadores Vickers y Knoop son utilizados principalmente para realizar 

ensayos en los que la dureza se calcula a partir de la huella residual generada en la muestra 

después de retirada la carga (que se ha aplicado a través del indentador) y que suele estar 

afectada por la recuperación elástica que puede experimentar el material. Las Ecuaciones (3-17) 

y (3-18) son utilizadas para el cálculo de la dureza Vickers y Knoop a partir de la huella residual 

producida por el respectivo indentador [84], [85].  

 

(3-17) 

Donde: 

P = Carga aplicada [N] 

d = Promedio de las diagonales de la huella [mm] 

HV = Dureza Vickers [GPa] 
 

   

(3-18) 

Donde: 

P = Carga aplicada [N] 

d = Diagonal mayor de la huella [mm] 

HK = Dureza Knoop [GPa] 

Dado el alto campo de recuperación elástica y la baja deformación plástica que experimentan 

los materiales cerámicos sin que se produzcan fracturas excesivas, la determinación de su dureza 

requiere la evaluación del material en un rango amplio de cargas. Lo anterior debido a que con 

la aplicación de cargas muy bajas (menor a un valor de carga crítica), el esfuerzo producido en 

la muestra puede corresponder al campo elástico del material y por lo tanto, al retirar el 

indentador, la huella producida puede sufrir una recuperación elástica excesiva que hace que su 

tamaño (las diagonales de la huella residual) sea mucho menor que el correspondiente a su 

resistencia a la indentación y en consecuencia, el valor calculado de la dureza corresponderá a 

𝐻𝑉 = 0,0018544
𝑃

𝑑2
 

𝐻𝐾 = 0,014229
𝑃

𝑑2
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una sobreestimación de esta propiedad [82]. Por el contrario, la aplicación de una carga excesiva 

puede conllevar a una subestimación de la dureza del material debido a la generación de 

múltiples fracturas que dificultan la medida de su resistencia real a ser indentado. Por lo anterior, 

el valor de la dureza real del material es el calculado a partir de la indentación realizada a cargas 

a las cuales el valor de la dureza sea independiente de la carga aplicada, tal y como se ejemplifica 

en la Figura 3-28. 

 

Figura 3-28. Efecto de la fuerza de indentación en la dureza de cerámicos. Modificado y traducido de [87]. 

Las huellas residuales generadas mediante indentación Vickers y Knoop deben cumplir ciertos 

requisitos para ser aceptadas como medidas validas de dureza, ya que, los escasos mecanismos 

de relajación y deformación plástica producidos cuando se aplica una carga sobre los materiales 

cerámicos, que son de naturaleza frágil, favorecen el agrietamiento y la delaminación, 

fenómenos que alteran su resistencia a ser indentado. Existen lineamientos gráficos que 

permiten calificar de manera comparativa si una huella es válida, o no, para el cálculo de dureza, 

estos lineamientos están dados por las normas ASTM C1327 [84] y C1326 [85] para medidas a 

partir de indentadores Vickers y Knoop respectivamente. En la Figura 3-29 y en la Figura 3-30 

pueden apreciarse los lineamientos para la aceptación y rechazo, respectivamente de huellas 

Vickers y en la Figura 3-31 y Figura 3-32 se muestran los lineamientos de aceptación y rechazo, 

respectivamente de huellas Knoop. 

 

Figura 3-29. Huellas Vickers aceptadas para cálculo de dureza. Modificado y traducido de [84]. 
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Figura 3-30. Huellas Vickers rechazadas para cálculo de dureza. Modificado y traducido de [84]. 

 

Figura 3-31. Huellas Knoop aceptadas para cálculo de dureza. Modificado y traducido de [85]. 

 

Figura 3-32. Huellas Knoop rechazadas para cálculo de dureza. Modificado y traducido de [85]. 
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Por su parte, los indentadores Berkovich se utilizan para la determinación de la dureza mediante 

el método de indentación instrumentada, en el que el área proyectada de contacto se infiere a 

partir de la geometría del indentador y su desplazamiento o penetración en la muestra, lo que 

permite establecer la relación entre la carga aplicada y el desplazamiento (P-h), con base en la 

cual se calcula la dureza y el módulo de elasticidad efectivo (Eeff) del material [88]. En la Figura 

3-33 se muestran las características geométricas de una indentación realizada sobre una muestra 

durante y después de la aplicación de una carga máxima que se determina a partir de su curva 

típica P-h, donde Pm es la carga máxima alcanzada durante el ensayo, hm la máxima penetración 

del indentador, hf la profundidad final de la huella residual, S es la tangente de la curva de 

descarga (también conocida como la rigidez), hc la profundidad de contacto lograda durante la 

aplicación de la carga máxima y hs corresponde a la altura de contacto con respecto a la 

superficie de la muestra [82], [89]. 

a. 

 

 

b. 

 
Figura 3-33. a. Perfil de huella producida por indentación instrumentada, b. Curva carga (P) - desplazamiento 

(h). Modificado y traducido de [82], [87], [89]. 

Oliver y Pharr (1992) [89] propusieron un modelo para el cálculo de la dureza y el módulo de 

elasticidad efectivo de materiales cerámicos a partir de la indentación instrumentada, el cual, 

actualmente, es la base para el tratamiento de datos obtenidos mediante nano-indentación. Se 

parte del inverso de la rigidez S, definido como complianza C (del inglés compliance, término 

no registrado en el diccionario de la RAE), el cual posee dos componentes, una relacionada al 

equipo y otra con el material, Cf y Cs respectivamente, las cuales, al ser desarrolladas como dos 

elementos elásticos en serie se definen como [82], [87]–[89] : 

𝑑ℎ

𝑑𝑃
=

1

𝑆
= 𝐶 = 𝐶𝑓 + 𝐶𝑠 (3-19) 

La altura de contacto hc se representa matemáticamente como:  

ℎ𝑐 = ℎ𝑚 − 0,75
𝑃𝑚

𝑆
 (3-20) 
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Partiendo de la geometría del indentador, el área de contacto Ac, se calcula a partir de la siguiente 

expresión:  

𝐴𝑐 = 𝐹(ℎ𝑐) (3-21) 

Conocida el área de contacto, también llamada la función de forma del indentador; la dureza H 

del material estará dada por:  

𝐻 =  
𝑃𝑚

𝐴𝑐
 (3-22) 

3.3.2 MÓDULO DE ELASTICIDAD 

Existen diversos métodos para medir el módulo elástico de los materiales, entre ellos los basados 

en ensayos de flexión, de tracción, de ultrasonido, de anillo, entre otros. Sin embargo, para 

recubrimientos, estos implicarían la fabricación de muestras separadas del sustrato y de 

geometrías difíciles de obtener mediante el proceso de proyección térmica, lo que no permite 

utilizar pruebas convencionales de esfuerzo–deformación. 

Diferentes autores han propuesto el uso de la técnica de indentación para la medida del módulo 

elástico a partir de la huella residual tipo Knoop [54], [90]–[92] y de indentación instrumentada, 

principalmente utilizando un indentador tipo Berkovich [86], [89], [93]. 

La ventaja de esta técnica es que se pueden obtener valores de dureza (H) y de módulo de 

elasticidad efectivo (Eeff) en una misma muestra, sobre la cual además se pueden hacer varias 

medidas de estas propiedades. Adicionalmente, en los ensayos de indentación instrumentada la 

dureza y el módulo de elasticidad efectivo pueden ser medidos simultáneamente a partir de una 

misma indentación. Por lo anterior, tanto los ensayos de indentación basados en la huella 

residual como los de indentación instrumentada son los más utilizados para la medida del 

módulo de elasticidad efectivo de recubrimientos cerámicos depositados mediante proyección 

térmica. 

La determinación del módulo elástico a partir de la huella residual producida por indentación 

Knoop, fue propuesta por Marshall, et al. (1982) [90] a partir del hecho de que bajo la 

indentación se producen campos de deformación elasto-plástica, la cual posee una componente 

reversible y una irreversible, ver Figura 3-34. La recuperación elástica se presenta durante la 

descarga, la cual se verá reflejada principalmente en la longitud de la diagonal menor de la 

indentación (2b’), como se muestra en la Figura 3-34. La medida de las diagonales de la huella 

residual (2a’ y 2b’) permite evaluar la relación H/E. La razón teórica entre las diagonales del 

indentador Knoop (a/b) es de 7,11 por ende, la reducción de la longitud de la diagonal 2b gracias 

a la recuperación elástica producirá un cambio en esta razón, mientras que el cambio en la 

longitud de la diagonal 2a será despreciable. Estos supuestos, sujetos al modelo de un agujero 

elíptico, con dimensiones iguales a las del indentador Knoop, expuesto a un esfuerzo uniaxial, 

permiten obtener la solución presentada en la Ecuación (3-23): 
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𝑏′

𝑎′
≈

𝑏′

𝑎
=

𝑏

𝑎
− 𝛼

𝐻

𝐸
 (3-23) 

Donde a y b son la diagonal mayor y menor del indentador Knoop, respectivamente y su relación 

b/a es igual a 0,14; a’ y b’ son las diagonales mayor y menor de la huella residual producida 

sobre el material, α es una constante determinada experimentalmente cuyo valor es 0,45; H es 

la dureza Knoop y E es el módulo elástico o Módulo de Young [90]. A partir de la Ecuación 

(3-23) y conociendo la dureza Knoop del material puede calcularse el módulo de elasticidad. 

 

 

Figura 3-34. Esquema de la recuperación elástica de una indentación Knoop. En la parte superior se indica la 

geometría del indentador. Modificado y traducido de [91]. 

El método propuesto por Marshal et al., ha sido utilizado por Leight, ling y Berndt [91], para 

determinar el módulo de elasticidad en recubrimientos cerámicos depositados mediante 

proyección térmica. Los resultados obtenidos en este trabajo indican que el método de la huella 

residual producida por indentación Knoop es útil para determinar la relación entre la dureza y 

el módulo elástico, requerida para el cálculo de la tenacidad a la fractura de estos materiales. 

De otra parte, como fue indicado anteriormente, la indentación instrumentada con indentadores 

como el Berkovich, permite calcular a partir de la Ecuación (3-24), el módulo de elasticidad 

efectivo (Eeff) de recubrimientos cerámicos a partir de la pendiente (S) de la curva de descarga, 

ver Figura 3-33 b, la cual representa la recuperación elástica del material. 

𝑆 =
𝑑𝑝

𝑑ℎ
;  𝐸𝑒𝑓𝑓 =  

√𝜋

2

𝑑𝑃

𝑑ℎ

1

√𝐴𝑐

 (3-24) 

De donde Ac puede ser calculado a partir de la Ecuación (3-21). 
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3.3.3 TENACIDAD A LA FRACTURA 

La baja tenacidad a la fractura de los materiales cerámicos se ha convertido en objeto de 

múltiples estudios que buscan principalmente entender con exactitud sus causas y encontrar 

alternativas para reducir los riesgos asociados a las fallas catastróficas producidas por la fractura 

frágil. Las grietas que originan la fractura frágil se propagan rápidamente y sin que se requiera 

un incremento en el esfuerzo aplicado al material, por lo que este tipo de fractura es 

caracterizada por la casi nula deformación plástica y por la baja absorción de la energía de la 

grieta por parte del material antes de su rotura. Adicionalmente, la fractura frágil es intensificada 

por los defectos presentes en el material, los cuales magnifican el esfuerzo aplicado, 

produciendo el crecimiento descontrolado de las grietas. Inglis en 1913 [94] demostró que el 

esfuerzo alrededor de un agujero realizado sobre una placa sometida a esfuerzo, es mayor que 

el realmente aplicado, por lo tanto, los poros, las grietas preexistentes y otros defectos 

característicos de la estructura de los recubrimientos cerámicos depositados mediante 

proyección térmica, contribuyen a intensificar la propagación descontrolada de grietas en este 

tipo de materiales. 

De acuerdo con los resultados obtenidos por Inglis, a menor radio de curvatura en el defecto o 

en la grieta, mayor es la concentración del esfuerzo aplicado. Lo anterior fue descrito por Inglis 

a través de un factor de concentración de esfuerzo k, para un agujero elíptico como: 

𝑘 = 1 + 2√
𝑐

𝜌
 (3-25) 

Donde c es el radio del defecto o de la grieta y ρ es su radio de curvatura en la punta. Para un 

defecto circular como los poros globulares presentes en los recubrimientos depositados por 

proyección térmica, k = 3, lo que indica que el esfuerzo en ese punto es tres veces mayor al 

aplicado. Cabe anotar que k puede ser mayor para los otros tipos de defectos presentes en este 

tipo de recubrimientos debido a su menor radio de curvatura [82], [95], [96]. 

A. A. Griffith en 1920 [97], realizó el análisis teórico de la fractura frágil producida en un 

material, con base en la energía potencial alrededor de la grieta, el cual puede ser aplicable al 

estudio de materiales cerámicos. De acuerdo con Griffith son necesarias dos condiciones para 

que una grieta crezca:  

i. El esfuerzo en el frente de la grieta debe ser suficiente para generar la fractura. Este 

es función del factor de concentración de esfuerzo k. 

ii. Para que se dé una extensión de la grieta, la energía de deformación liberada debe 

ser mucho mayor o al menos igual, a la energía requerida para que se formen dos 

nuevas superficies de grieta. Esta condición puede describirse así:  

𝑑𝑈𝑠

𝑑𝑐
≥

𝑑𝑈𝛾

𝑑𝑐
 (3-26) 
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Donde Us es la energía de deformación, Uγ la energía superficial y dc el crecimiento de grieta. 

A partir de esta condición, y partiendo del desarrollo de Inglis, Griffith calculó la energía de 

deformación para un agujero elíptico muy estrecho, similar a una grieta de longitud 2c en una 

placa infinita sometida a una carga σa y obtuvo que: 

𝑈𝑠 =
𝜋𝜎𝑎

2𝑐2

𝐸
 (3-27) 

Por su parte, la energía total para la obtención de dos nuevas caras o superficies con una longitud 

de 2c estaría dada por la siguiente expresión:  

𝑈𝛾 = 4𝛾𝑐 (3-28) 

Donde γ es la energía superficial de fractura del sólido. Este valor es generalmente mayor al de 

la energía libre superficial, ya que la fractura involucra átomos localizados a distancias lejanas 

a la superficie. Derivando las Ecuaciones (3-27) y (3-28) respecto a c, e igualando las 

expresiones como lo propuesto en la Ecuación (3-26), se tiene que:  

𝜋𝜎𝑎
2𝑐

𝐸
 ≥ 2𝛾 (3-29) 

El lado izquierdo de la Ecuación (3-29) es la tasa de liberación de energía de deformación en el 

frente de grieta, la cual es una función lineal con respecto a la longitud de la grieta, además, se 

puede concluir también que la tasa de energía superficial requerida para el incremento de una 

grieta es constante. Esta expresión resume el criterio de balance de energía de Griffit, el cual se 

ejemplifica en la Figura 3-35 [82], [95], [96]. 

 

Figura 3-35. Esquema del criterio de balance de energía de Griffith. Modificado y traducido de [95]. 
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En 1957 George R. Irwin [98] planteó que el campo de esfuerzo σ(r,θ) alrededor de la punta de 

una grieta infinitamente aguda, puede describirse así:  

𝜎𝑦𝑦 =
𝐾𝐼

√2𝜋𝑟
𝑐𝑜𝑠

𝜃

2
(1 − 𝑠𝑖𝑛

𝜃

2
𝑠𝑖𝑛

3𝜃

2
) (3-30) 

Donde el primer término de la derecha corresponde a la magnitud del esfuerzo, y los valores 

relacionados con θ describen su distribución. Teniendo esto en cuenta, KI se define como:  

𝐾𝐼 = 𝜎𝑎𝑌√𝜋𝑐 (3-31) 

Las coordenadas de las Ecuaciones (3-30) y (3-31) se ejemplifican en la Figura 3-36. En la 

Ecuación (3-31), σa se refiere al esfuerzo aplicado, Y corresponde a un factor geométrico, c es 

la longitud media de la grieta y KI el factor de concentración de esfuerzos. Teniendo en cuenta 

que tanto Y como π son constantes, el factor de intensidad o concentración de esfuerzos 

dependerá solo de la fuerza aplicada y la longitud de grieta; además, KI ofrece el valor de la 

magnitud del efecto del esfuerzo en una posición (r,θ) dada, en la punta de una grieta [82], [95], 

[96].  

 

Figura 3-36. Plano semi-infinito sometido a un esfuerzo externo, con una grieta de longitud c. Modificado y 

traducido de [95]. 

En la Ecuación (3-31), Y valdrá 1 en el caso de una grieta recta de dos frentes en un sólido 

infinito, para una grieta de un solo frente Y= 1,12, mientras que para grietas en forma de media 

moneda (Half Penny) Y= 2/π. En general, diferentes valores de Y pueden encontrarse en 

literatura relacionada con este tema. 

El factor de intensidad de esfuerzo puede darse en los tres tipos o modos, presentados en la 

Figura 3-37, siendo entre estos el modo I el más común en materiales frágiles y se produce 

cuando el esfuerzo aplicado es de tracción. 
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Si el esfuerzo aplicado al material provoca el crecimiento de la grieta, se cumplirá el criterio de 

balance de energía de Griffith, en el que el valor de KI en el punto de aplicación de la energía es 

denominado factor de intensidad de esfuerzo crítico (KIC). Este valor indica entonces el inicio 

del crecimiento de grieta, más no de generación de fractura en sí, ya que esto dependerá de la 

estabilidad de las grietas; generalmente se reconoce como una propiedad del material y se le 

llama tenacidad a la fractura. 

 

Figura 3-37. Modos de fractura y el desplazamiento de superficies en un plano normal a la grieta. Modificado y 

traducido de [95], [96]. 

A diferencia del trabajo de fractura, esta propiedad no depende del conocimiento preciso de 

eventos en la zona plástica, las unidades de este término se dan en MPa.m1/2. Bajos valores de 

KIC significan entonces que, para un esfuerzo dado, un material solo podrá soportar una pequeña 

longitud de grieta antes de que esta se propague.  

Definiendo G como la tasa de liberación de energía en el frente de la grieta, término dado por 

el lado izquierdo de la Ecuación (3-29), se tendrá que: 

𝐺 =  
𝜋𝜎2𝑐

𝐸
 (3-32) 

Sustituyendo la Ecuación (3-31) en la (3-32), se obtiene: 

𝐺 =  
𝐾1

2

𝐸
 (3-33) 

Cuando KI=KIC, entonces GC se convierte en el valor critico de liberación de energía para un 

material, la cual conlleva a un crecimiento de grieta y posible fractura. La importancia de esta 

relación radica en la conclusión de que KIC es una condición necesaria y suficiente para que se 

dé el crecimiento de grieta ya que agrupa los criterios de esfuerzo requerido y el balance de 

energía [82], [95], [96]. 

En términos generales, los métodos de ensayo más utilizados para la medida de la tenacidad a 

la fractura de los materiales cerámicos en modo I de falla (KIC), consisten en generar en la 

muestra una grieta o entalla de forma y dimensiones conocidas para posteriormente aplicar, en 
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condiciones de flexión, una carga que aumenta progresivamente hasta producir la falla del 

material, de tal forma que el KIC se pueda calcular a partir de la siguiente expresión: 

                                                          𝐾IC= 𝜎√𝑐 𝑌 =
𝐹

𝐵√𝑊
𝑌∗ (3-34) 

Donde W es el ancho de la muestra de espesor B y la longitud de la grieta está incluida en la 

función geométrica Y*(c/W), siendo c la longitud de la grieta [99]. 

No obstante, en el caso de los recubrimientos cerámicos, el tamaño de la muestra y su unión con 

el sustrato dificultan la medida del KIC, mediante ensayos de flexión sobre muestras con entallas, 

por lo que el método basado en indentación Vickers se ha convertido en el más empleado para 

determinar la tenacidad a la fractura en modo I de este tipo de materiales. 

Palmqvist en 1962 [100], fue quien relacionó por primera vez, de manera empírica, las grietas 

generadas por indentación con la tenacidad a la fractura de un material, aunque su trabajo estaba 

enfocado en metales de alta dureza. Anstis, Lawn, Marshall y Evans, a partir de los resultados 

de Palmqvist y con base en la teoría de mecánica de la fractura implementada por Griffith e 

Irwin, realizaron un acercamiento más fundamental al crecimiento de grietas tipo Median/Half 

Penny en materiales cerámicos. A partir de los resultados de Palmqvist, así como de los de 

Anstis, Lawn, Marshall y Evans, se identificaron dos tipos de grietas producidas por indentación 

Vickers en materiales cerámicos, las que se forman lateralmente en planos paralelos muy 

cercanos a la superficie (Grietas Palmqvist) y aquellas que se forman en planos medios de 

simetría y contienen el eje de aplicación de la carga (Grieta media/Half Penny), ver Figura 3-38 

[83], [101]–[106]. 

 

Figura 3-38. Grietas producidas mediante indentación Vickers. Modificado y traducido de [107]. 

La aplicación de una carga a través de un indentador puntiagudo como el Vickers, produce un 

campo de esfuerzos bajo la huella impresa en el material cerámico. Este campo de esfuerzos 
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tiene un componente elástico y otro producido por el flujo plástico el cual genera una huella 

residual. Durante la aplicación de la carga se genera el mayor esfuerzo bajo la huella en la 

interfaz entre la zona elástica y la plástica, promoviendo la generación de microgrietas. El 

indentador ejerce un esfuerzo de compresión que al ser retirado se hace cero, dejando que los 

esfuerzos residuales de la huella actúen hacia la superficie causando grietas radiales, visibles a 

nivel microscópico (en superficies pulidas), Figura 3-39. Las grietas radiales completamente 

desarrolladas estarán en equilibrio mecánico, y sus dimensiones dependerán del KIC del material, 

por ende, a partir de estos fenómenos se puede calcular la tenacidad a la fractura del material 

cerámico [83], [101]–[106]. 

Durante la indentación se puede producir una transición en el patrón de crecimiento de las 

grietas, en la que el componente radial de las grietas en la superficie de la muestra se hace 

dominante, con relación a la mediana, en las primeras etapas de aplicación de la carga, 

especialmente a medida que disminuye la relación H/E [83], [103], [104].  

 

Figura 3-39. Esquema de la generación de una grieta mediana/Half Penny a partir de un indentador piramidal. 

Modificado y traducido de [108].  

A partir de un análisis dimensional de la huella dejada por un indentador Vickers que genera en 

el material grietas tipo mediana/Half Penny, ver Figura 3-39, se puede relacionar directamente 

H y KC así:  

𝐻 =
𝑃

𝛼0𝑎2
 (3-35) 

𝐾𝐶 =
𝑃

𝛽0𝑐3/2
 (3-36) 

Donde α0 y β0 son constantes numéricas, para un indentador Vickers α0 = 2 y β0 un factor 

geométrico para sistemas de grieta Half Penny, el cual incorpora efectos de interacción de 

grietas en múltiples planos, la presencia de superficies libres, entre otros, y se determina 

experimentalmente. 
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Como se indicó previamente, bajo la huella, se dan campos de esfuerzos de los cuales dos 

componentes superpuestos son los encargados de generar la fuerza impulsora del sistema de 

grietas: La componente elástica (reversible) y la residual (irreversible). En la superficie de la 

indentación, la componente elástica ejerce esfuerzos de compresión, mientras que la residual de 

tracción. Por ende, la componente residual es la responsable del crecimiento del sistema de 

grietas. Si se obtienen grietas bien desarrolladas, es decir c≫a, puede asumirse que la formación 

de Half Penny está centrada bajo la deformación de la huella, en este caso la fuerza impulsora 

se puede definir en términos del factor de intensidad de esfuerzos residuales de la siguiente 

forma: 

𝐾𝑟 = 𝜒𝑟

𝑃

𝑐3/2
  (3-37) 

Donde χr es una constante que depende de la razón entre el módulo de Young y la dureza y está 

relacionada con el volumen de material desplazado durante la deformación plástica y la matriz 

elástica que lo rodea, por ende, se tiene que: 

𝜒𝑟 = §𝑉
𝑅  (

𝐸

𝐻
)

1/2

 (3-38) 

El término §𝑉
𝑅 es una constante independiente del material, relacionada con la geometría del 

indentador Vickers y las grietas producto de esta. Para mayor profundidad de este desarrollo 

matemático se sugiere revisar el trabajo de Lawn y Evans [103]. 

Las Ecuaciones (3-37) y (3-38) proveen la teoría básica para el análisis de mecánica de la 

fractura de fenómenos post-indentación. Si las grietas del sistema estudiado se encuentran en 

condiciones de equilibrio mecánico, durante y después del contacto, se puede definir que Kr=KC, 

siendo c=c0, la longitud de huella en la cual se ha alcanzado dicho equilibrio, obteniendo la 

ecuación básica para el análisis de la tenacidad a la fractura por indentación, dada por: 

𝐾𝐶 = 𝜒𝑟

𝑃

𝑐3/2
 =  §𝑉

𝑅  (
𝐸

𝐻
)

1/2 𝑃

𝑐0
3/2

  (3-39) 

Al comparar la Ecuación (3-36) y la (3-39) se puede dilucidar que el término β0 está relacionado 

con la respuesta al esfuerzo/deformación intrínseca del material dadas por la Ecuación (3-38) 

[83], [101]–[106]. 

Con base en este desarrollo, diferentes autores han presentado variaciones de la Ecuación (3-39) 

a partir de resultados experimentales que permiten el cálculo de la constante §𝑉
𝑅 para diferentes 

tipos de materiales. Algunos de estos modelos se presentan en Tabla 3-1. 
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Tabla 3-1. Ecuaciones empleadas para el cálculo de la tenacidad a la fractura en materiales cerámicos. 

AUTOR 
TIPO DE 

GRIETA 
ECUACIÓN No. REFERENCIA 

Niihara et al. Palmqvist 𝐾𝐼𝐶 = 0,018𝐻𝑣𝑎1/2  (
𝐸

𝐻𝑣
)

0.4

(
𝑐

𝑎 − 𝑙
)

−0,05

 (3-40) [109] 

Lawn y Fuller Palmqvist 𝐾𝐼𝐶 = 0,0515 (
𝑃

𝑐3/2
) (3-41) [110] 

Evans y Wilshaw Palmqvist 𝐾𝐼𝐶 = 0,079 (
𝑃

𝑎3/2
) 𝑙𝑜𝑔 (4,5

𝑎

𝑐
) (3-42) [111] 

Laugier Palmqvist 𝐾𝐼𝐶 = 0,015 (
𝐸

𝐻𝑣
)

2/3

(
𝑃

𝑐3/2
) (

𝑙

𝑎
)

−0,5

 (3-43) [112] 

Anstis et al. Half Penny 𝐾𝐼𝐶 = 0,016 (
𝐸

𝐻𝑣
)

1/2

(
𝑃

𝑐3/2
) (3-44) [104] 

Evans y charles Half Penny 𝐾𝐼𝐶 = 0,0752 (
𝑃

𝑐3/2
) (3-45) [105] 

Lawn y Fuller Half Penny 𝐾𝐼𝐶 = 0,0726 (
𝑃

𝑐3/2
) (3-46) [110] 

Lawn y Evans Half Penny 𝐾𝐼𝐶 = 0,014 (
𝐸

𝐻𝑣
)

1/2

(
𝑃

𝑐3/2
) (3-47) [103] 

Evans y Charles Half Penny 𝐾𝐼𝐶 = 0,016𝐻𝑣𝑎1/2  (
𝑐

𝑎
)

3/2

 (3-48) [105] 

Shetty et al. 
Técnica de 

ajuste por curva 
𝐾𝐼𝐶 = 0,0889 (

𝐻𝑣𝑃

∑ 𝑐𝑖
4
1

)

1/2

 (3-49) [113] 

Evans 
Técnica de 

ajuste por curva 𝐾𝐼𝐶 = 0,4636 (
𝐸

𝐻𝑣
)

2/5

(
𝑃

𝑎3/2
) 10𝐹 (3-50) [114] 

Asociación de 

estándares 

japonesa 

Técnica de 

ajuste por curva 𝐾𝐼𝐶 = 0,018 (
𝐸

𝐻𝑣
)

1/2

(
𝑃

𝐶3/2
) (3-51) [115] 

Evans 
Técnica de 

ajuste por curva 𝐾𝐼𝐶 = 𝐻𝑣𝑎1/2  (
𝐸

𝐻𝑣
)

2/5

10𝑦 (3-52) [114] 

Lankford 
Técnica de 

ajuste por curva 𝐾𝐼𝐶 = 0,0782𝐻𝑣𝑎1/2  (
𝐸

𝐻𝑣
)

2/5

(
𝑐

𝑎
)

−1,56

 (3-53) [116] 

Moradkhani et al. 
Técnica de 

ajuste por curva 𝐾𝐼𝐶 = 0,00366 (
𝐸

𝐻𝑣
)

1/2

𝑡𝑎𝑣𝑒
3/2

(
𝑃

𝐴3/2
) (3-54) [117] 
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En la tabla anterior, KIC denota tenacidad a la fractura en MPa.m1/2, P se refiere a la carga 

aplicada durante la indentación Vickers, la longitud promedio de grieta se denota como c, a es 

la medida de media diagonal de la huella residual dejada por la indentación, l = c – a, HV es la 

dureza Vickers, E el módulo elástico, tave es el espesor promedio de las grietas en una zona dada, 

A denota el área total de grietas alrededor de una huella. F y de las Ecuaciones (3-50) y (3-52), 

están determinadas por las siguientes expresiones: 

𝐹 = −1.59 − 0.34𝑥 − 2.02𝑥2 + 11.24𝑥3 − 24.97𝑥4 + 16.32𝑥5 (3-55) 

 

𝑦 = −1.59 − 0.34𝑥 − 2.02𝑥2 + 11.24𝑥3 − 24.97𝑥4 + 15.32𝑥5 (3-56) 

El valor de x en las Ecuaciones (3-55) y (3-56) se define como:  

𝑥 = log (
𝑐

𝑎
) (3-57) 

Dado que los recubrimientos cerámicos depositados mediante proyección térmica son 

anisotrópicos, las grietas producidas mediante indentación pueden no ajustarse a los criterios 

establecidos por Lawn, Marshal, Evans y Anstis, por lo que algunos autores han optado por 

evaluar la resistencia a la propagación de grietas mediante la tenacidad a la fractura relativa  

(Kc relativa) mostrada en la Ecuación (3-58), en lugar de utilizar las ecuaciones anteriores. 

𝐾𝑐 𝑟𝑒𝑙𝑎𝑡𝑖𝑣𝑎  =
𝑃

𝑐3/2
 (3-58) 

Siendo P la carga en N y c la longitud de la grieta generada por indentación Vickers [104]. 

Aunque la tenacidad a la fractura relativa se calcula a partir de la longitud de las grietas que se 

propagan desde las esquinas de las huellas producidas por indentación Vickers, no se tiene en 

cuenta la relación E/H ni las constantes relacionadas con la geometría del indentador, por lo que 

los valores obtenidos suelen usarse solo para fines comparativos [33], [48], [118]–[122]. 

En los recubrimientos de estructura bimodal la longitud de la grieta y, por ende, la tenacidad a 

la fractura calculada, dependen de la distancia entre la indentación realizada y las zonas con 

partículas parcialmente fundidas. Por lo anterior, Lima et al., han propuesto la realización de 

indentaciones distribuidas aleatoriamente en la estructura del recubrimiento y el uso de modelos 

de análisis estadístico como el de Weibull para minimizar el efecto de la posición relativa entre 

la indentación y la zona parcialmente fundida en la estructura bimodal [34]. 

 



 

4 ANTECEDENTES  

4.1 MANUFACTURA DE MATERIA PRIMA 

El grado de sinterización de las materias primas aglomeradas puede influir en la conformación 

del recubrimiento, afectando la cohesión entre laminillas, las interacciones en la interfaz 

ZCF/ZPF y consecuentemente, su respuesta a la propagación de grieta. Con esto en mente, se 

manufacturaron aglomerados que difieren de los comerciales en su tratamiento de sinterización, 

para ser usados como materia prima en la fabricación de recubrimientos de estructura bimodal 

que, posteriormente, serían evaluados con base en sus fases cristalinas y amorfa, así como 

mecánicamente. Los aglomerados se fabricaron a partir de dos metodologías, secado por 

atomización (Spray drying) y peletización en tambor. 

Para el primer método se hizo la adquisición de un equipo de secado por atomización Lab. Spray 

Dryer TP-S15, gracias a la financiación ofrecida por MINCIENCIAS en su Convocatoria de 

Doctorados Nacionales de 2015, número 727, con el cual se desarrolló el trabajo de 

investigación de pregrado titulado “Aglomeración de Al2O3 submicrométrica y nanométrica 

mediante secado por atomización para su uso como materia prima en la elaboración de 

recubrimientos por proyección térmica por combustión” [123], codirigido por el autor esta tesis, 

con el fin de entender la influencia de los parámetros de secado por atomización en la morfología 

de los aglomerados y en la eficiencia del proceso. 

Por su parte, para realizar el proceso de aglomeración por peletización, se utilizó un equipo 

diseñado y construido por el Grupo de Investigación de Materiales y Recubrimientos Cerámicos 

(GIMACYR) de la Universidad de Antioquia. El cual consta de un motor Siemens  

(1LA7 080-6YC60) de 0,6 HP sujetado a una estructura de inclinación variable, con su 

respectiva graduación, que permite variar la inclinación entre 15-90º. Los equipos mencionados 

se ilustran en la Figura 4-1. 
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Figura 4-1. a. Spray Dryer y b. Peletizador de tambor, utilizados para la aglomeración de partículas. 

Con base en los resultados de las investigaciones sobre aglomerados obtenidos a partir de secado 

por atomización de Estrada, G. [123] y por peletización [63], Hurtado F., en su tesis de maestría 

titulada “Desarrollo de recubrimientos nanoestructurados de Al2O3 y Al2O3-TiO2 depositados 

mediante proyección térmica oxiacetilénica, como una posible alternativa para la sustitución del 

cromoduro” [44], fabricó recubrimientos utilizando polvos AT13, que fueron aglomerados 

mediante las técnicas antes mencionadas. En su trabajo Hurtado F. evaluó entre otras, la 

estructura, la dureza y la resistencia al desgaste de los recubrimientos elaborados y encontró una 

disminución en las propiedades mecánicas del recubrimiento a causa de la baja cohesión de las 

nanopartículas presentes en las ZPF, producto su bajo o nulo estado de sinterización, lo que se 

vio reflejado en un comportamiento friable, convirtiendo las ZPF en puntos de falla del 

recubrimiento. Por ende, el presente estudio se enfocó en recubrimientos fabricados a partir de 

polvos comerciales, SG107 y OM6221 que permiten la obtención de estructuras 

convencionales y bimodales, respectivamente, siendo los últimos capaces de mantener su 

integridad estructural gracias a la previa sinterización de los polvos. 

4.2 TENACIDAD A LA FRACTURA EN RECUBRIMIENTOS DE 

ESTRUCTURA BIMODAL 

La tenacidad a la fractura de los recubrimientos elaborados por proyección térmica es 

directamente afectada por la adhesión entre sus componentes estructurales, ya que las grietas 

producidas en este tipo de materiales tienden a propagarse entre aquellos constituyentes con las 

uniones más débiles, generalmente entre los límites de las laminillas. De acuerdo con A. Rico 

et al. [13], la resistencia a la propagación de grietas en este tipo de recubrimientos puede llegar 

a ser hasta 50% menor que la de un material en volumen de composición química similar. Esta 

reducción en la tenacidad a la fractura es más evidente en materiales frágiles como la alúmina, 

razón por la cual, para algunas aplicaciones se adiciona a este óxido cantidades de dióxido de 

titanio (TiO2), generalmente alrededor del 13% en peso, para lograr una disminución en el punto 

de fusión de las partículas a depositar y con ello, mejorar la adhesión entre las laminillas que 
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conforman su estructura, aumentando así la resistencia a la propagación translaminar de grietas 

en el recubrimiento. 

V. Fervel et al. (1999) [124] elaboraron, mediante proyección térmica por plasma atmosférico, 

recubrimientos de alúmina y de alúmina con aproximadamente 13% y 40% en peso de TiO2 

(AT13 y AT40, respectivamente), encontrando que, aunque la porosidad de estas muestras es 

similar, su tenacidad a la fractura incrementa con el contenido de TiO2, desde 1,64 MPa.m1/2 

para el recubrimiento de alúmina, hasta 8,31 y 8,51 MPa.m1/2, para los recubrimientos AT13 y 

AT40, respectivamente. Lo anterior, fue atribuido principalmente a las fases cristalinas 

presentes en cada recubrimiento. En la muestra de alúmina, la única fase presente es Al2O3-, 

mientras que en la muestra AT13 las fases presentes fueron Al2O3-α, Al2O3-, rutilo (TiO2) y 

fases Magnéli (TixOy, para y<2x), mientras que en la AT40 fueron las mismas de la AT13, 

excepto por la Al2O3-α que estuvo ausente. 

De acuerdo con K. A. Habib et al. (2006) [5], la adición de aproximadamente 3, 13 y 40 % en 

peso de TiO2 a la alúmina, en el material de partida utilizado para la elaboración de 

recubrimientos mediante proyección térmica por llama oxiacetilénica reduce su porosidad. 

Aunque en los recubrimientos con 3 y 13% en peso de TiO2 (AT3 y AT13, respectivamente), 

las fases predominantes son Al2O3- y Al2O3-α, en aquellos con 40% de TiO2 (AT40) la fase 

predominante es el titanato de aluminio del tipo Al2TiO5. De acuerdo con los autores de este 

trabajo, la reducción de la porosidad es el resultado de la mayor fusión que alcanzan las 

partículas a medida que se adiciona una mayor cantidad de TiO2 a la alúmina, lo que favorece 

la unión de las laminillas que conforman la estructura del recubrimiento y con ello se promueve 

el aumento en su tenacidad a la fractura. Mientras que el recubrimiento con 13% en peso de 

TiO2 tiene mayor tenacidad a la fractura que el que posee 3%, aquel con 40%, presentó una 

resistencia a la propagación de grietas intermedia. Esto fue atribuido a la fase Al2TiO5 que lo 

constituye mayoritariamente, y que posee menores propiedades mecánicas que la Al2O3- y 

Al2O3-α, fases principales presentes en los recubrimientos con 3 y 13% en peso de TiO2. 

Adicionalmente, F. Vargas et al. (2010) [73], elaboraron mediante proyección térmica por llama 

oxiacetilénica y por plasma atmosférico, recubrimientos de alúmina con aproximadamente 13 y 

40% en peso de TiO2, encontrando que la porosidad es menor para los AT40 y es aún más baja 

en los elaborados por plasma. Así mismo, que las principales fases cristalinas presentes en los 

recubrimientos de AT13 fueron la Al2O3- y Al2O3-α, mientras que los de AT40 están 

constituidos por titanatos de aluminio del tipo Al2TiO5 y Al6Ti2O13. La tenacidad a la fractura 

de los recubrimientos elaborados por plasma resultó siendo mayor que la de aquellos elaborados 

por llama oxiacetilénica, lo cual fue relacionado a la mayor capacidad del jet de plasma para 

fundir las partículas, produciendo una mejora en la adhesión de las laminillas que conforman su 

estructura. Además, la tenacidad a la fractura de los recubrimientos AT13 fue mayor que la de 

los AT40 elaborados mediante la misma técnica de proyección térmica, lo cual fue asociado a 

las fases cristalinas que lo conforman, pues como lo indicó K. A. Habib, los titanatos de aluminio 

les proporcionan a los recubrimientos una menor resistencia a la propagación de grietas que las 

fases Al2O3- y Al2O3-α asociadas a los recubrimientos AT13. 

Por su parte, K. Yang et al. (2016) [74], reportaron la transformación de la fase Al2O3- a Al2O3-

α, debida a los esfuerzos inducidos por la propagación de grietas en recubrimientos de alúmina 

depositados mediante proyección térmica por plasma. Esta transformación de fase requiere de 

alta energía, (en el caso de la transformación vía térmica se requiere un calentamiento a 
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temperatura superior a 1100 °C, como se indicó en el apartado 3.2.3), por lo que, a juicio de los 

autores, podría reducir el crecimiento de las grietas, mejorando así la tenacidad a la fractura del 

recubrimiento. 

Los resultados reportados por K. A. Habib et al., F. Vargas et al., V. Fervel et al y por K. Yang 

et al., dejan en evidencia que, frente a los recubrimientos de alúmina y a los de AT40, los de 

AT13 logran una mejora en la tenacidad a la fractura gracias a las fases que lo constituyen, lo 

que aumenta su resistencia a la propagación de grietas al interior de las laminillas 

(intralaminares). Así mismo, los resultados de K. A. Habib et al., así como los de F. Vargas et 

al., dan cuenta de la mejora en la tenacidad a la fractura lograda en este mismo tipo de 

recubrimientos, a partir de una mayor adhesión de las laminillas, lo que estaría asociado a un 

aumento en su resistencia a la propagación de grietas interlaminares. 

Otros trabajos relacionados con la tenacidad a la fractura de los recubrimientos AT13 elaborados 

mediante proyección térmica, han estado enfocados a la evaluación del efecto que tienen las 

partículas parcialmente fundidas, presentes en recubrimientos con estructura bimodal, sobre esta 

propiedad mecánica. Algunos de los más relevantes para este estudio se presentan a 

continuación. 

P. Bansal et al. (2003) [36] elaboraron mediante proyección térmica por plasma atmosférico, un 

recubrimiento de Al2O3 con aproximadamente 13% en peso de TiO2, usando como material de 

partida polvos aglomerados de orden micrométricos (40-70 µm), los cuales fueron conformados 

mediante secado por aspersión y posterior sinterización a una temperatura entre 800–1200 °C, 

a partir de una suspensión coloidal de nanopartículas con tamaño inicial entre 50–70 nm. Al 

recubrimiento obtenido le midieron la tenacidad de la interfaz con el sustrato de acero al 

carbono, sobre el cual fue depositado y la compararon con la de un recubrimiento de 

composición química similar, también depositado por plasma atmosférico sobre el mismo tipo 

de sustrato, pero a partir de un polvo de tamaño micrométrico (15-53 µm), revestido 

mecánicamente (en inglés Mechanically Clad). La estructura del recubrimiento obtenido a partir 

de los polvos revestidos mecánicamente fue de carácter monomodal y está constituida 

principalmente por las laminillas que se forman al depositar partículas completamente fundidas. 

Por su parte, la estructura del recubrimiento elaborado con polvos nanométricos aglomerados 

fue de carácter bimodal y estuvo constituida por partículas parcialmente fundidas, intercaladas 

con las laminillas producidas a partir de las partículas completamente fundidas. Los resultados 

indicaron que la tenacidad de la interfaz entre el sustrato y el recubrimiento de estructura 

bimodal es un poco más del doble que la del recubrimiento con estructura monomodal (45 contra 

22 J/m2), lo cual los autores atribuyeron a la presencia de las partículas parcialmente fundidas 

que retienen parte de los polvos aglomerados de partida y se adhieren mejor al sustrato que las 

partículas completamente fundidas, lo que les proporciona una mayor resistencia a la 

propagación de la grieta. 

H. Luo et al. (2003) [12], estudiaron la tenacidad a la fractura de los mismos recubrimientos 

estudiados por P. Bansal et al. (2003) [36], pero en este caso, la tenacidad a la fractura fue 

medida mediante microindentación Vickers sobre su sección transversal. Los autores indicaron 

que, en los recubrimientos de estructura bimodal elaborados a partir de polvos nanométricos 
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aglomerados, las zonas con partículas parcialmente fundidas desvían y atrapan las grietas que 

se propagan entre las laminillas de su estructura. Adicionalmente, la interfaz entre las zonas con 

partículas parcialmente fundidas y las completamente fundidas detienen las grietas, lo que 

aumenta su tenacidad a la fractura frente a la de los recubrimientos de estructura monomodal. 

H. Luo et al., además evaluaron el efecto de la porosidad presente en la estructura de estos 

recubrimientos, sobre su resistencia a la propagación de grietas, encontrando que los poros 

pueden tener un efecto dual. Por un lado, pueden aumentar el radio de curvatura en la punta de 

la grieta, reduciendo así la intensidad del esfuerzo que actúa de manera localizada sobre ella y 

con ello la propagación de las grietas, lo que conlleva a un aumento en la tenacidad a la fractura. 

Por otro lado, la porosidad puede reducir la tenacidad a la fractura al disminuir el área del 

recubrimiento que soporta la carga. 

Por su parte, M. Vicent et al. (2013) [15] elaboraron, mediante proyección térmica por plasma  

atmosférico, recubrimientos AT13 de estructura bimodal a partir de polvos aglomerados 

constituidos por partículas con dos órdenes de tamaño diferentes: i) tanto el Al2O3, como el TiO2 

de tamaño nanométrico y ii) el Al2O3 de tamaño submicrométrico y el TiO2 de tamaño 

nanométrico y compararon, entre otras propiedades, su tenacidad a la fractura con la de un 

recubrimiento de estructura monomodal, elaborado a partir del mismo polvo revestido 

mecánicamente de tamaño micrométrico utilizado por P. Bansal et al. (2003) [36]. De acuerdo 

con lo indicado por los autores, en los recubrimientos de estructura bimodal elaborados a partir 

de los aglomerados que fueron constituidos sólo por nanopartículas, las zonas parcialmente 

fundidas, que retienen algunas de las partículas nanométricas, son altamente porosas y con baja 

cohesión entre ellas, lo que les proporciona baja resistencia a la propagación de grietas y por lo 

tanto, su tenacidad a la fractura (0,6 MPa.m1/2) fue inferior a la del elaborado con estructura 

monomodal utilizado como referencia (1,1 MPa.m1/2). No obstante, el recubrimiento con 

estructura bimodal, elaborado a partir de aglomerados de Al2O3 de tamaño submicrométrico y 

de TiO2 nanométrico, alcanzó una tenacidad a la fractura (1,0 MPa.m1/2) cercana a la del 

recubrimiento de estructura monomodal (1,1 MPa.m1/2), quizás debido a la baja cantidad de 

zonas parcialmente fundidas obtenida en esta muestra, o por el alto grado de sinterización de los 

aglomerados usados para elaborar este recubrimiento. La combinación de partículas de tamaño 

submicrométrico, con partículas nanométricas podría haber favorecido el empaquetamiento de 

las partículas que constituyen estos gránulos, promoviendo su sinterización. 

Rico et al. (2014) [13], estudiaron la tenacidad a la fractura de recubrimientos de alúmina con 

aproximadamente 13% en peso de TiO2, de estructura bimodal y monomodal, elaborados 

mediante proyección térmica por plasma atmosférico a partir de los mismos polvos, 

nanométricos aglomerados y el polvo revestido mecánicamente de tamaño micrométrico, 

utilizados por M. Vicent et al. (2013) [15] para sus recubrimientos. La tenacidad a la fractura 

fue medida a partir de ensayos de indentación instrumentada, censando la profundidad de 

penetración del indentador Berkovich en la muestra. Contrario a lo reportado por M. Vincent et 

al. (2013), el recubrimiento de estructura bimodal elaborado a partir de los polvos nanométricos 

aglomerados presentó mayor tenacidad a la fractura que el recubrimiento de estructura 

monomodal depositado usando el polvo de tamaño micrométrico revestido mecánicamente. La 

tenacidad a la fractura de las zonas completamente fundidas (ZCF) en el recubrimiento de 
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estructura monomodal alcanzó valores entre 1,3 y 2,9 MPa.m1/2, mientras que en el 

recubrimiento de estructura bimodal fue entre 2,0 y 4,4 MPa.m1/2. Por su parte, la tenacidad a la 

fractura de las zonas parcialmente fundidas en el recubrimiento de estructura bimodal fue entre 

4,7 y 5,9 MPa.m1/2. De acuerdo con los autores, la mejora de la tenacidad a la fractura del 

recubrimiento de estructura bimodal se debe al campo de esfuerzos residuales de tipo 

compresivo que se origina durante el enfriamiento de las partículas depositadas, en la interfaz 

entre las zonas completamente fundidas y las parcialmente fundidas, a causa de la diferencia en 

sus coeficientes de dilatación térmica. 

Las discrepancias entre los resultados reportados por M. Vicent et al. (2013) y A. Rico et al. 

(2014), podrían estar relacionadas con el grado de fusión que alcanzan las nanopartículas 

retenidas en el interior de las zonas parcialmente fundidas, por lo que la sola presencia de 

partículas parcialmente fundidas puede no ser suficiente para garantizar una buena resistencia a 

la propagación de grietas en los recubrimientos de estructura bimodal. 

Es importante resaltar que los valores de tenacidad a la fractura reportados anteriormente para 

los trabajos realizados por diferentes investigadores pueden no ser comparables entre ellos, pues 

es de recordar que existen múltiples ecuaciones para el cálculo de esta propiedad mecánica. 

M. Thalib et al. (2020), compilaron algunos de los trabajos que explican los mecanismos a través 

de los cuales los recubrimientos AT13 de estructura bimodal, elaborados mediante proyección 

térmica por plasma atmosférico a partir de polvos aglomerados logran mejoras en su tenacidad 

a la fractura. De acuerdo con los autores, varias son las explicaciones que se han dado aumentos 

en la resistencia a la propagación de grietas en este tipo de materiales, entre ellas: i) mejoras de 

la adhesión entre las laminillas que constituyen la estructura de los recubrimientos, lo cual es 

logrado gracias al mayor grado de fusión que alcanzan las partículas finas que conforman los 

aglomerados, ii) deflexión y detención de la grieta en la interfaz entre las zonas completamente 

fundidas y las parcialmente fundidas, iii) la diferencia en la contracción durante la solidificación 

de las zonas total y parcialmente fundidas, lo cual crea campos de esfuerzos que favorecen la 

resistencia a la propagación de la grieta, iv) detención de la grieta entre las zonas parcialmente 

fundida y sin fundir [125]. 

A pesar de que múltiples autores han explicado el efecto que pueden tener sobre la resistencia a 

la propagación de grietas, tanto las fases, como cada una de las características que conforman 

la estructura de los recubrimientos de alúmina con aproximadamente 13% en peso de óxido de 

titanio elaborados mediante proyección térmica; la mayor parte de estos trabajos han sido 

realizados sobre muestras fabricadas por plasma atmosférico y los estudios se han llevado a 

cabo evaluando por separado cada uno de estos factores. En consecuencia, es imperativo ampliar 

el conocimiento respecto al efecto de las condiciones de depósito de materia prima aglomerada, 

sobre el desempeño de recubrimientos con estructuras bimodales. Teniendo esto en mente, es 

pertinente investigar sobre recubrimientos depositados con otras técnicas, como lo es la 

proyección térmica por FS, en vista de que las partículas proyectadas alcanzarán menores 

temperaturas que al ser depositadas mediante APS y, por lo tanto, se obtendrán diversos 

tamaños, formas y concentraciones de zonas parcialmente fundidas, que permitirán identificar 

múltiples fenómenos asociados a su desempeño respecto a la propagación de grietas. Además, 
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es importante la comparación entre técnicas como FS y APS, que son las más empleadas para 

la elaboración de los recubrimientos cerámicos AT13, teniendo en cuenta que, existen otros 

factores que se verán afectados como lo son los límites entre laminillas que conforman la 

estructura de los recubrimientos, que suelen tener menor cohesión al ser aplicados por FS que 

por APS. En este orden de ideas, se requiere realizar un estudio en el que cada una de las 

características a evaluar, se encuentren sobre recubrimientos similares, con el fin de obtener 

resultados más concluyentes acerca del efecto real tanto de los elementos relacionados a la 

estructura, como lo son las zonas parcialmente fundidas, poros y defectos, como de la 

composición química y fases cristalinas y amorfa presentes, sobre la resistencia a la propagación 

de grietas en recubrimientos AT13 elaborados mediante proyección térmica. 

 



 

5 METODOLOGÍA 

Este capítulo describe la metodología empleada para obtener recubrimientos de alúmina con 

13% en peso de TiO2 (AT13) de estructura monomodal y bimodal mediante proyección térmica 

por llama oxiacetilénica y plasma atmosférico, así como su posterior caracterización y 

evaluación. La primera parte se enfoca en la caracterización de los polvos utilizados como 

materia prima y los sustratos empleados; la segunda al estudio de los parámetros de depósito de 

los recubrimientos, a través de simulación numérica con el software Jets&Poudres® [24] y su 

verificación experimental. La tercera parte se basa en la caracterización estructural de los 

recubrimientos, de sus fases cristalinas y amorfa, así como en su evaluación mecánica, 

relacionando el comportamiento de las grietas durante su propagación con las características 

estructurales de los recubrimientos. 

Para la elaboración de los recubrimientos fueron seleccionados dos polvos comerciales de igual 

composición química nominal (AT13), pero diferente proceso de fabricación y, por lo tanto, 

diferentes características físicas. El primero, de referencia Saint Gobain 107 (SG107), según 

información del proveedor, se obtiene a partir de una mezcla mecánica de alúmina y dióxido de 

titanio, seguida de un proceso de fusión y molienda (en inglés: fused and crushed). Con este 

polvo se pueden obtener recubrimientos de estructura convencional o monomodal, constituida 

por laminillas apiladas, producto de la adecuada fusión de las partículas en vuelo durante el 

proceso de proyección térmica. El segundo polvo seleccionado fue el de referencia Oerlikon 

Metco 6221 (OM6221), el cual está constituido por partículas finas, inicialmente de escala 

nanométrica y/o submicrométrica, dispuestas en forma de suspensión acuosa, que es secada por 

atomización (en inglés: spray drying) para obtener gránulos o aglomerados esféricos y de escala 

micrométrica, que finalmente son sometidos a un proceso de sinterización para mantener la 

integridad de los gránulos durante su almacenamiento y aplicación. A partir de estos polvos se 

logra obtener recubrimientos nanoestructurados o de estructura bimodal. 

A continuación, se describe los procedimientos, las técnicas de caracterización y los equipos 

utilizados en este estudio: 

5.1 CARACTERIZACIÓN DE LA MATERIA PRIMA 

Esta sección consta de dos partes, la primera dedicada a la caracterización de los sustratos y la 

segunda, a describir lo referente a los polvos utilizados para la manufactura de los 

recubrimientos. 



METODOLOGÍA 

57 

5.1.1 CARACTERIZACIÓN Y PREPARACIÓN DE SUSTRATOS  

El material utilizado como sustrato es el acero de bajo carbono tipo AISI/SAE 1020, cuya 

composición química fue validada mediante espectrometría de emisión óptica (EEO) en un 

equipo Shimadzu, modelo OES 5500. Se utilizaron dos tipos de muestras, la primera de ellas en 

forma de discos de 25,4 mm de diámetro y 8 mm de espesor y la segunda en forma de placas de 

50 mm de largo, 12, de ancho y 1 mm de espesor. Los discos fueron empleados para depositar 

los recubrimientos a los cuales se les analizó la estructura y las propiedades mecánicas (dureza 

y módulo de elasticidad) mediante indentación. Por su parte, las placas fueron utilizadas para 

depositar los recubrimientos a los que se les realizó análisis de sus fases cristalinas y amorfa, 

así como los ensayos de flexión y de indentación para evaluar la propagación de grieta; como 

se describirá más adelante. 

Dado que el anclaje entre los recubrimientos elaborados por proyección térmica y el sustrato es 

principalmente mecánico; la superficie de los sustratos fue tratada mediante un chorro abrasivo 

de partículas de corindón con el fin de proporcionarle un perfil de rugosidad media aritmética 

(Ra) entre 6 y 10 µm, siguiendo las indicaciones de la norma ASTM D7055-09 [126]. Los 

parámetros del proceso de granallado se presentan en la Tabla 5-1. Teniendo en cuenta que los 

sustratos deben estar completamente libres de sustancias, como grasa, aceite o partículas, que 

puedan interferir con la adhesión de las partículas que conforman los recubrimientos, después 

de la preparación superficial se limpiaron con alcohol utilizando un baño de ultrasonido. 

Tabla 5-1. Parámetros de operación para la preparación superficial de los sustratos. 

Abrasivo Corindón 

Diámetro de partículas [µm] ≈800 

Diámetro boquilla de salida [mm] 8 

Presión salida [psi] 90 

Distancia entre boquilla y sustrato [mm] ≈100 

5.1.2 CARACTERIZACIÓN DE LOS POLVOS DE PARTIDA 

Teniendo en cuenta que las fases cristalinas y amorfa, así como la estructura de los 

recubrimientos elaborados por proyección térmica dependen tanto de la composición química, 

como del tamaño y de la morfología de los polvos utilizados como materia prima, se llevaron a 

cabo los siguientes análisis al material de partida: 

• Microscopia electrónica de barrido (MEB), utilizando un equipo JEOL JSM - 6490LV, 

para en análisis de la morfología de las partículas. 

• Análisis digital de imágenes obtenidas a partir de MEB, para lo cual se utilizó el software 

ImageJ, para la estimación del tamaño de partícula. 

•  Fluorescencia de rayos X, en un equipo ARL OPTIM'X de ThermoFisher Scientific, el 

cual permitió identificar los elementos de los cuales se compone la materia prima. 
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• Difracción de rayos X, en un difractómetro marca Panalytical® referencia X’Pert PRO 

MPD con ánodo de Cu y filtro de Ni para la identificación de las fases cristalinas 

presentes en las materias primas. Los picos de difracción fueron tomados en un ángulo 

de 2θ entre 10 y 70° a una velocidad de barrido entre 0,02 y 0,013°/por paso. Se usaron 

los softwares X’pert High Score de Panalytical y Materials Analysis Using Diffraction 

(MAUD) de libre acceso [127], para determinar las fases de los difractogramas obtenidos 

y cuantificarlas respectivamente. 

5.2 MANUFACTURA DE LOS RECUBRIMIENTOS  

Estudios previos llevados a cabo por el autor, presentados en la referencia [25], permitieron 

ampliar el conocimiento respecto al efecto de los parámetros de proyección térmica sobre el 

tratamiento termo-cinético de las partículas en vuelo, lo cual es de gran importancia para 

controlar la fases (cristalinas y amorfa), así como la estructura de los recubrimientos. 

En dicho estudio, con el fin de predecir la afectación térmica de una partícula en vuelo durante 

el proceso de proyección térmica por llama oxiacetilénica, se utilizaron simulaciones numéricas 

por medio del software Jets&Poudres® [24], utilizando el modelo de turbulencia de longitud de 

mezcla (en inglés mixing lenght), partiendo de un flujo constante de acetileno de 22 L/min y 

variando el flujo del oxígeno entre 31 y 88 L/min; además teniendo en cuenta la geometría de 

la boquilla referencia RL210 de la antorcha Terodyn 2000®, la cual fue utilizada para realizar 

los recubrimientos. Este software fue desarrollado con base en el código computacional 

GENMIX, implementado por Spalding y Patankar [128], mejorado mediante el uso de 

propiedades termodinámicas y de los fenómenos de transporte relacionadas con las temperaturas 

locales y la composición de las fuentes térmicas que éste simula. “El código GENMIX fue 

diseñado para resolver ecuaciones diferenciales ordinarias parabólicas en 2D por el método de 

diferencias finitas, requiere un bajo costo tanto de memoria como tiempo de computación, 

simula flujos estables en una dirección predominante en equilibrio térmico local y sin tener en 

cuenta efectos de recirculación o difusión en dicha dirección, también hace uso de una red 

computacional autoadaptable que se alarga o contrae solo para cubrir las regiones de interés, lo 

cual explica el pequeño tiempo de computación requerido. Lo anterior permite al código de 

Jets&Poudres® realizar simulaciones de flujos laminares y turbulentos de plasma o de llama por 

combustión”[25].  

“Los modelos de proyección térmica implementados en el software Jets&Poudres® para la 

simulación tanto de llamas de combustión, como de jets de plasma tienen en cuenta diferentes 

parámetros geométricos de la antorcha, de los gases a utilizar en el proceso, del ambiente 

circundante y de los polvos a depositar, los cuales hacen parte de la información que debe ser 

ingresada al programa y como respuesta éste calcula la temperatura, la presión, la conductividad 

térmica, la entalpía y la velocidad de la llama o del jet según sea el caso, así como la temperatura, 

el porcentaje de fusión, el número adimensional Sommerfeld (K), entre otros de los parámetros 

que entrega para una partícula, lo que permite predecir la morfología del splat depositado y por 

lo tanto, la formación de la estructura del recubrimiento. El objetivo del software no es 
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remplazar los resultados experimentales, sino brindar una herramienta complementaria para 

calcular rápidamente los parámetros de proyección térmica con el fin de presentar resultados 

explícitos que permitan obtener tendencias relacionadas con los fenómenos y las variables que 

se dan en este proceso” [25]. 

Por otro lado, a partir de las investigaciones realizadas por F. Vargas, [87] se definieron los 

parámetros de proyección para la elaboración de los recubrimientos AT13 mediante APS. 

Consecuentemente, se estudió la variación de las fases cristalinas y amorfa, así como de la 

estructura de los recubrimientos, a partir de cambios en la corriente eléctrica y el flujo de la 

materia prima. Con base en los resultados obtenidos se establecieron los parámetros utilizados 

durante este estudio. 

Así mismo, investigaciones llevadas a cabo por integrantes del Grupo de Investigaciones de 

Materiales Cerámicos y Recubrimientos GIMACYR de la Universidad de Antioquia, con 

autores como Hurtado [44], Arias [63], [129], Rodríguez [130] y sus colaboradores, en el marco 

de la obtención de recubrimientos con estructura bimodal; han trazado pautas para la 

comprensión de la influencia de los parámetros de proyección térmica por llama oxiacetilénica 

en la manufactura de recubrimientos de estructura bimodal, y sobre cómo obtener diversos 

porcentajes de ZPF en su estructura. 

Para los recubrimientos elaborados en esta investigación no se utilizó capa de anclaje (bond 

coat) debido a que los parámetros de preparación superficial para los sustratos, presentados en 

el apartado 5.1.1, permiten obtener valores de adherencia aceptables en recubrimientos de 

alúmina y óxido de titanio, como se demostró en investigaciones previas donde se obtuvieron 

valores de esfuerzo de adhesión entre 8 y 16 MPa [131]; sin embargo, es de tener en cuenta que 

no se pretende evaluar las posibles interacciones en la interfaz sustrato/recubrimiento. 

A partir de lo anterior, se depositaron los recubrimientos mediante proyección térmica por 

combustión oxiacetilénica y por plasma atmosférico, de acuerdo con lo indicado a continuación. 

5.2.1 ELABORACIÓN DE RECUBRIMIENTOS MEDIANTE PROYECCIÓN 

TÉRMICA MEDIANTE LLAMA OXIACETILÉNICA (FS) 

Como se indicó anteriormente, se utilizó el polvo de partida de referencia comercial SG107, 

con el fin de obtener recubrimientos con una estructura convencional monomodal conformada 

por el apilamiento de partículas completamente fundidas, así como el polvo OM6221, para 

elaborar recubrimientos con diferentes proporciones de ZPF en una estructura de carácter 

bimodal. 

Los recubrimientos se depositaron en la cámara de proyección térmica ARESTE I, desarrollada 

por el Grupo de Investigaciones Pirometalúrgicas y de Materiales, GIPIMME de la Universidad 

de Antioquia, equipada con una antorcha Eutectic-Castolin de referencia Terodyn 2000 

modificada. La cámara permite controlar las principales variables involucradas en el proceso, 

como el flujo de los gases de combustión, el de arrastre de polvos y el del aire, a partir de 

rotámetros. Así mismo, esta cámara está provista de un distribuidor de partículas por vibración 
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de referencia TUMAC CHTB-10, que permite el suministro de un determinado flujo másico 

de los polvos de partida hacia la llama producida en la antorcha, entrando en ella en dirección 

axial. Para facilitar el flujo de los polvos se utilizó nitrógeno (N2) como gas de arrastre. La 

temperatura de los sustratos y de los recubrimientos en construcción se mide mediante un 

pirómetro infrarrojo monocromático Ircon minIRT que permite mediciones de temperatura entre 

0 y 600 °C. La cámara además consta de un dispositivo electromecánico de tipo riel, que permite 

el movimiento vertical de la antorcha mientras que las muestras, ubicadas en un porta-muestras 

cilíndrico rotan sobre su eje frente a la antorcha, ver Figura 5-1. 

a. 

 

 

b.  

 

Figura 5-1. Equipos utilizados para la elaboración de los recubrimientos mediante proyección térmica por 

combustión oxiacetilénica. a. Cámara de proyección térmica ARESTE I y b. Esquema antorcha Eutectic-Castolin 

referencia Terodyn 2000. 

Para la elaboración de los recubrimientos por FS se utilizó una llama oxidante, con una 

proporción acetileno:oxígeno de 1:3,2 [m3:m3]; tanto la distancia entre la antorcha y el sustrato, 

como la velocidad de desplazamiento de la antorcha y rotación del porta muestras, se 

mantuvieron constantes. Durante el proceso de proyección se aplicó enfriamiento con aire con 

el fin de minimizar la generación de esfuerzos residuales debido a la diferencia entre los 

coeficientes de expansión térmica entre el sustrato y los recubrimientos, este se fijó en sentido 

perpendicular a la dirección de la antorcha para evitar interferir con el régimen de flujo de los 

gases de combustión. 

El valor de entalpía de la llama oxiacetilénica que se muestra en la Tabla 5-2, corresponde a la 

energía  producida por la reacción completa de una mezcla estequiométrica de acetileno-oxígeno 

[19], sin embargo, en este estudio la relación de gases utilizada posee un exceso de oxígeno, el 

cual, al no participar en la reacción, conlleva al enfriamiento y consecuentemente a la reducción 

de la energía disponible para el calentamiento de las partículas, ver  

apartado 3.1.2. A pesar de lo anterior, se reporta la energía de la llama oxiacetilénica 

estequiométrica según Linde [19], para fines comparativos con la energía del jet de plasma. 
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Con el fin de obtener diferentes proporciones de ZPF en la estructura de los recubrimientos, se 

utilizaron diversos flujos de alimentación de materia prima (OM6221) manteniendo constante 

la energía suministrada por la fuente térmica (llama oxiacetilénica), produciendo así diferentes 

cantidades de partículas parcialmente fundidas. 

Para identificar las muestras elaboradas bajo las diferentes condiciones de proyección térmica 

se utilizó la siguiente nomenclatura: La primera letra indica la técnica aplicada, F = Flame spray 

(proyección térmica por llama oxiacetilénica) o P = APS (proyección térmica por plasma 

atmosférico), las siguientes dos letras corresponden a la materia prima, SG = Saint Gobain 107 

y OM = Oerlikon Metco 6221 y finalmente un número asignado para cada parámetro variable. 

Las condiciones fijas de proyección para aplicación de los recubrimientos por FS se muestran 

en la Tabla 5-2, por su parte, los parámetros variables se presentan en la Tabla 5-3. 

Tabla 5-2. Parámetros fijos de proyección térmica por llama oxiacetilénica. 

Materia prima SG107 OM6221 

Distancia de proyección [mm] 90,5 90 

Flujo de oxígeno [L/min] 70 

Flujo de acetileno [L/min] 22 

Entalpía [MJ/kg] 8,7 

Flujo de nitrógeno [L/min] 17 

Presión de oxígeno [MPa] 0,34 

Presión de acetileno [MPa] 0,08 

Presión de aire [MPa] 0,21 

Temperatura de precalentamiento [°C] 300 

Velocidad de la antorcha [cm/s] 0,59 

Velocidad del porta muestras [RPM] 116 

Rotojet RPA3 

 

Tabla 5-3. Parámetros variables de proyección térmica por llama oxiacetilénica 

Código de la 

muestra 

Flujo de materia 

prima [g/min] 

Pases de 

proyección 

FSG1 6,6 ± 0,1 10 

FOM1 7,5 ± 2,1 10 

FOM2 3,3 ± 0,3 24 

FOM3 6,6 ± 1,8 12 

FOM4 9,3 ± 1,5 10 

FOM5 11,3 ± 3,2 10 

FOM6 8,0 ± 0,8 10 
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5.2.2 ELABORACIÓN DE RECUBRIMIENTOS MEDIANTE PROYECCIÓN 

TÉRMICA POR PLASMA ATMOSFÉRICO (APS) 

Durante la pasantía doctoral, se realizó una estadía en el Institute de Recherche sur les 

Céramiques (IRCER) de la Universidad de Limoges en Francia, bajo la supervisión de la 

profesora Hélène AGEORGES, durante la cual se elaboraron los recubrimientos por APS. 

El equipo utilizado para elaborar los recubrimientos consta de una antorcha de plasma de arco 

de referencia Sulzer Metco-PTF4 (Wolhenm Uisse), la cual posee dos electrodos. Un cátodo 

de tungsteno dopado con Torio con un diámetro de 10 mm y extremo cónico de 40° de ángulo 

y un ánodo de cobre con forma de boquilla, el cual posee un diámetro interno de 7 mm y una 

longitud de 28 mm. El enfriamiento del equipo se hace mediante la circulación de agua a 2 MPa 

de presión. Los polvos son alimentados a la fuente térmica de manera radial y externa, utilizando 

un inyector ubicado a 5 mm en dirección axial y a 7 mm en sentido radial de la boquilla de la 

antorcha. Para la inyección de los polvos se utilizó un sistema conformado por un distribuidor 

neumático. La temperatura de los sustratos se controla mediante un sistema de refrigeración por 

aire comprimido. El control de los caudales de los gases de plasma, así como el de los gases de 

arrastre que transportan los polvos, se realizan mediante caudalímetros másicos, mientras que 

los caudales de aire del sistema de refrigeración se regulan mediante rotámetros. La temperatura 

de los sustratos y de los depósitos en construcción se mide mediante un pirómetro infrarrojo 

monocromático Ircon minIRT que permite mediciones de temperatura entre 0 y 600 °C. Las 

muestras se colocan en un porta muestras cilíndrico que gira a 164 rpm correspondiente a una 

velocidad lineal de 1 m/s. 

El montaje de los sustratos en la antorcha de plasma se presenta en la Figura 5-2. Por su parte, 

los parámetros utilizados para la fabricación de los recubrimientos por la técnica de APS se 

muestran en la Tabla 5-4. Entre los parámetros presentados se encuentra el CPSP, (cuya sigla 

corresponde a su nombre en inglés: Critical Plasma Spray Parameters), este parámetro es un 

indicador de la energía usada durante el proceso de APS y se define en la Ecuación (5-1). 

𝐶𝑃𝑆𝑃 =
𝑉𝑜𝑙𝑡𝑎𝑗𝑒 [𝑉] 𝑥 𝐶𝑜𝑟𝑟𝑖𝑒𝑛𝑡𝑒 [𝐴]

𝐹𝑙𝑢𝑗𝑜 𝑑𝑒 𝑔𝑎𝑠 𝑝𝑟𝑖𝑚𝑎𝑟𝑖𝑜 [
𝑓𝑡3

ℎ
]
 

(5-1) 
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Figura 5-2. Montaje en equipo de proyección térmica por plasma atmosférico. 

Tabla 5-4. Parámetros utilizados para la elaboración de recubrimientos mediante APS. 

PARÁMETROS DE ALIMENTACIÓN 

Materia prima SG107 OM6221 

Código de la muestra PSG1 POM1 POM2 

Tasa de alimentación de polvo [g/min] 30 30 10 

Diámetro del inyector de polvo [mm] 1,8 

Distancia de proyección [mm] 100 

Presión de argón [MPa] 0,4 

Flujo de argón [L/min] 5 

CONDICIONES DE GENERACIÓN DE PLASMA 

Argón [L/min] 45 

Hidrógeno [L/min] 15 

Voltaje [V] 71,4 

Corriente [A] 600 600 500 

CPSP  449 449 374 

Potencia [KW] 42,8 42,8 35,7 

Entalpía [MJ/kg] 17,1 14,3 

Pases de proyección térmica 19 35 19 

Los valores de entalpía del jet de plasma empleado para la elaboración de los recubrimientos se 

calcularon haciendo uso del software Jets&Poudres a partir de una mezcla de gases de argón 

e hidrógeno de 45 y 15 L/min respectivamente, con los valores de corriente y voltaje que se 

presentan en la Tabla 5-4, asumiendo una eficiencia energética del 50%. 
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5.3 CARACTERIZACIÓN DE LOS RECUBRIMIENTOS  

5.3.1 CARACTERIZACIÓN ESTRUCTURAL  

Se midió la rugosidad media aritmética (Ra) de la superficie de los recubrimientos obtenidos, 

con base en la norma ASTM D7127 [132], usando un perfilómetro Taylor Hobson Surtronic 

S128, con el fin de identificar si existe relación entre el porcentaje de ZPF en la estructura del 

recubrimiento y su rugosidad. Posteriormente, los recubrimientos se prepararon de acuerdo con 

lo indicado en la norma ASTM E1920-03 [133] para ser caracterizados en su sección transversal. 

Para tal efecto, los recubrimientos depositados sobre sustratos en forma de disco se embebieron 

en resina epóxica de baja contracción durante el curado y se cortaron de forma compresiva en 

un equipo Isomet 1000 utilizando un disco diamantado 15LC, ambos de marca Buehler. 

Posteriormente, se desbastó la sección transversal de las muestras recubiertas con papel abrasivo 

de carburo de silicio, utilizando la serie con tamaños de granos: P600, P1000, P1200, P1500, 

P2000, P2200 y P2500. Finalmente, se realizó un pulido con suspensiones de partículas de 

alúmina con tamaños de 5, 3 y 1 µm. La velocidad de rotación en la máquina de pulido fue entre 

200-300 rpm, acorde a lo estipulado en la norma antes mencionada, con el fin de minimizar el 

desprendimiento de material del recubrimiento que pudiera generar resultados erróneos en los 

análisis.  

Se determinó el espesor, el porcentaje de zonas parcialmente fundidas y la porosidad de los 

recubrimientos utilizando el software libre de análisis de imágenes ImageJ. El espesor se evaluó 

tomando 5 medidas por imagen, de al menos 10 imágenes, según lo estipulado por la norma 

ASTM B487-85 [134]. El porcentaje de porosidad fue determinado siguiendo el método B de 

la norma ASTM E2109 [135], a partir de campos de visión tomados de tal manera que se abarcó 

la mayor área posible del recubrimiento. Las ZPF se cuantificaron mediante análisis digital de 

imagen a partir de 10 campos de visión de los recubrimientos usando la misma magnificación 

entre ellas. Para discernir entre porosidad y ZPF en los campos de visión obtenidos, se realizan 

dos medidas por imagen: i) Una medida completa, donde se cuantifica tanto la porosidad como 

las ZPF y ii) la medida del porcentaje de ZPF; finalmente, el porcentaje de porosidad es el 

resultado de la resta de la primera medida (ZPF + porosidad) menos el porcentaje de área 

correspondiente a la segunda medición (ZPF).  

La morfología de las ZPF fue clasificada en términos de su esfericidad, haciendo uso del factor 

de forma, el cual relaciona el diámetro mayor y menor de una elipse que circunscribe cada zona. 

Las imágenes usadas para los análisis descritos se tomaron en un microscopio óptico marca 

Nikon, referencia Eclipse MA100 con una cámara Nikon DS-FI2.  

Además, se realizaron barridos mediante la técnica de MEB en el microscopio JEOL JSM- 

6490LV, con el fin de corroborar las diversas características estructurales identificadas mediante 

microscopía óptica, como son: La porosidad y existencia de grietas, así como la morfología y 

distribución de las ZPF. Así mismo, se realizó un barrido composicional a diferentes zonas de 

la sección transversal de los recubrimientos, con el fin de identificar las diferencias en la 

distribución de Al2O3 y TiO2 dentro de las características estructurales de los recubrimientos; 
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para lo cual se utilizó el detector de rayos X (EDS) acoplado al microscopio electrónico de 

barrido. 

5.3.2 CARACTERIZACIÓN DE FASES CRISTALINAY AMORFA   

Se identificaron y cuantificaron las fases cristalográficas presentes en los recubrimientos, 

utilizando la técnica de difracción de rayos X con un difractómetro de referencia Bruker D8 

AdvanceTM con radiación de CuKα. A partir de los difractogramas obtenidos se identificaron las 

fases cristalinas utilizando el software X’pert High Score de Panalytical y posteriormente se 

cuantificaron por el método de Rietveld empleando el software MAUD. Por su parte, el 

contenido de fase amorfa se calculó mediante la aproximación de Le Bail para la sílice amorfa, 

que asume que esta fase es similar a un sólido nanocristalino haciendo que el largo alcance de 

la red cristalina se pierda; esta aproximación se ha usado para analizar patrones semicristalinos 

de varios cerámicos, incluida la alúmina [136], [137]. Estos análisis fueron llevados a cabo 

durante una pasantía doctoral realizada en el Instituto de Cerámica y Vidrio, en Madrid-España, 

bajo la tutoría de la Doctora Carmen Baudín. 

Los picos de difracción fueron tomados en un ángulo 2θ entre 10 y 70 grados con un paso de 

0,01313 grados y tiempo por paso de 3,15 segundos. 

5.3.3 CARACTERIZACIÓN MECÁNICA 

La evaluación de la dureza se realizó sobre la superficie pulida de los recubrimientos, empleando 

un microindentador Shimadzu G20 seriesTM, de acuerdo con lo establecido en las normas ASTM 

C1327-15 [84] y ASTM C1326-13 [85] para indentaciones Vickers y Knoop respectivamente. 

La superficie de los recubrimientos fue pulida siguiendo el mismo procedimiento descrito 

anteriormente para el pulido de la sección transversal de los mismos. Con el fin de determinar 

la carga crítica a la cual la recuperación elástica del recubrimiento es baja respecto a su 

deformación plástica, sin que se presente agrietamiento excesivo, se realizó una curva de 

calibración variando la carga entre 100 y 500 gf, llevando a cabo 10 medidas por cada carga. A 

partir de lo anterior se reduce la posibilidad de subestimación y de sobreestimación de la dureza 

del recubrimiento. Por otro lado, la dureza Knoop fue medida para calcular el módulo de 

elasticidad (E), utilizando el método propuesto por Marshall et al., mencionado en el apartado 

3.3.2 haciendo uso de la Ecuación (3-23). Para lo anterior, se realizaron 20 indentaciones Knoop 

por cada muestra, aplicando la carga crítica durante 15 s, produciendo huellas distribuidas en 

toda la superficie de la muestra. 

Debido a las diferentes características estructurales presentes en los recubrimientos, como ZPF, 

ZCF, poros y grietas, inherentes al proceso utilizado para su elaboración, así como a las 

diferentes fases cristalinas y amorfa que lo conforman, los valores de sus propiedades mecánicas 

tienden a ser ampliamente dispersos, pues su comportamiento depende del área evaluada. Por 

esta razón se utilizó la herramienta estadística propuesta por Weibull, para analizar los resultados 

de las propiedades mecánicas medidas y así identificar si estas poseen una tendencia 
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monomodal, o si es bimodal. La distribución de Weibull se ha utilizado para el análisis de 

propiedades mecánicas de materiales frágiles, entre ellos recubrimientos cerámicos, donde la 

premisa principal es que la resistencia del material en uso dependerá de su valor más bajo o su 

mayor debilidad [138]; lo que en el caso de recubrimientos cerámicos, estará relacionado con 

las grietas, poros u otras características estructurales que pueden ser elementos concentradores 

de esfuerzo y que consecuentemente afectan el desempeño global del material, generando 

posibles fallas a valores de esfuerzos inferiores a lo esperado teóricamente. 

La distribución de Weibull de dos parámetros se describe así:  

𝑙𝑛 {𝑙𝑛 [
1

1 − 𝐹(𝑥)
]} = 𝛽[ln(𝑥) − ln(𝑥0)] (5-2) 

De donde, F(x) se obtiene disponiendo los datos en orden ascendente y se define como:  

𝐹(𝑥) =
𝑖 − 0,5

𝑛
    𝑐𝑜𝑛 𝑖 = 1,2.3 … . . 𝑛 (5-3) 

i corresponde al i-ésimo elemento del conjunto de datos ordenados de manera ascendente y n es 

el número total de datos. 

Con el fin de evaluar el comportamiento mecánico de los recubrimientos a un nivel más discreto, 

con medidas sensibles a las diferencias en composición y fases cristalinas presentes, y además 

evitando el efecto de la porosidad y grietas, se optó por realizar mediciones de dureza y modulo 

elástico efectivo o reducido a partir de nanoindentación con una punta tipo Berkovich en un 

equipo de indentación instrumentada CETR UMT 1136257.F05 build 1281 con AFM integrado, 

disponible en el Instituto de Cerámica y Vidrio de Madrid-España. Las medidas se hicieron a lo 

largo de la superficie transversal de los recubrimientos en matrices de indentaciones de 3x3, con 

distancias de 50 µm entre huellas, con velocidad de carga y descarga constante, la carga máxima 

aplicada fue de 50 mN. 

Los modelos desarrollados por Anstis, Lawn, Marshall y Evans, presentados en el  

apartado 3.3.3, para el cálculo de la tenacidad a la fractura mediante indentación Vickers parten 

de dos supuestos principales: i) Que las características estructurales del material son más 

pequeñas que la longitud de las grietas generadas por indentación, y ii) Que el material tiene un 

comportamiento isotrópico. Los recubrimientos elaborados por proyección térmica no caben 

dentro de estos supuestos debido a que su estructura conformada por el apilamiento de laminillas 

le confiere un comportamiento anisotrópico y, por lo tanto, una grieta no se propagará igual 

entre los límites entre laminillas que a través de ellas; es decir, en sentido paralelo o 

perpendicular a la interfaz recubrimiento/sustrato, respectivamente. De igual modo, las 

características estructurales, como las laminillas y las ZPF, poseen dimensiones comparables 

con las longitudes de grieta obtenidas por indentación, lo que invalida el primer supuesto. Por 

esta razón, en el presente estudio se evaluó desde un punto de vista cualitativo y semicuantitativo 

la propagación de grietas generadas por ensayos de flexión en tres puntos y por indentación 

Vickers, a través de las características estructurales (interfaz entre laminillas, ZPF y porosidad) 

de recubrimientos separados del sustrato. 
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Con base en lo anterior, sobre la sección transversal de cada recubrimiento se realizaron 10 

indentaciones Vickers con una carga de 500 gf, generando grietas que se analizaron mediante 

microscopia óptica y MEB; evaluando su longitud, ancho, trayectoria preferencial e interacción 

con las características estructurales ya mencionadas. 

Con el fin de evaluar la respuesta de las características estructurales de los recubrimientos al 

crecimiento de grietas generadas por esfuerzos de tracción, aplicados en volúmenes del material 

más representativos que los involucrados en la microindentación, se realizaron ensayos de 

flexión en tres puntos con base en la norma ASTM E855 [139] a los recubrimientos separados 

de los sustratos, con la configuración mostrada en la Figura 5-3, se utilizó una separación entre 

los puntos de apoyo de 3 cm y velocidad de aplicación de carga constante de 0,01 mm/min,; en 

un equipo Shimadzu AGSX 50KN de doble columna, teniendo en cuenta los parámetros usados 

por García et al. [140] donde se buscaba obtener una grieta estable en cerámicos de mullita. La 

sección trasversal fracturada de los recubrimientos se analizó mediante microscopia óptica y 

MEB. 

 

Figura 5-3. Esquema de aplicación de esfuerzo en ensayo de flexión en 3 puntos. 

  



 

6 RESULTADOS Y ANÁLISIS 

6.1 CARACTERIZACIÓN DE MATERIA PRIMA 

6.1.1 SUSTRATOS  

Los resultados del análisis de la composición química de los sustratos utilizados para depositar 

los recubrimientos se presentan en la Tabla 6-1, a partir de lo cual se pudo corroborar que este 

material corresponde a un acero AISI-SAE 1020. 

Tabla 6-1. Composición química de acero usado como sustrato. 

 C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu Fe 

Material del 

sustrato 
0,18 0,26 0,87 0,026 0,01 0,07 0,06 0,06 0,07 Balance 

Acero AISI SAE 

1020 [141] 
0,18-0,23 -- 0,3-0,6 0,04max 0,05max -- -- -- -- -- 

6.1.2 POLVOS  

La morfología de los polvos de partida se presenta en la Figura 6-1. De acuerdo con las imágenes 

de MEB, se pudo establecer que el polvo SG107, Figura 6-1 a, posee una forma angular e 

irregular que corresponde con las características de las partículas procesadas mediante 

molienda, la cual, en este caso, sería realizada después de la mezcla y fusión de alúmina y 

dióxido de titanio, como es reportado por la empresa fabricante. Por otro lado, se pudo establecer 

que el polvo OM6221 posee una morfología de alta esfericidad, con un hueco que se prolonga 

desde el centro hacia su superficie y le confiere una forma tipo dona, ver Figura 6-1 b, como la 

de las partículas aglomeradas mediante secado por aspersión (Spray Drying). Además, se pudo 

establecer que el tamaño de este polvo es de orden micrométrico y que cada granulo está 

constituido por partículas de menor escala que se unen entre sí, dejando espacios vacíos o poros. 

Según reporta la empresa fabricante de este polvo, las partículas de partida son de escala 

nanométrica, estas se mezclan y aglomeran para luego ser sometidas a un proceso de 

sinterización, provocando una fusión entre las partículas nanométricas de partida, generando 

nuevas partículas con tamaño entre 2 y 5 µm, las cuales conforman los aglomerados. 
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 a. 

 

b. 

 

Figura 6-1. Morfología de los polvos utilizados para elaborar los recubrimientos. a. SG107 y b. OM6221. 

La distribución granulométrica de los polvos, obtenida a partir de análisis de imagen, haciendo 

uso del software imageJ sobre micrografías MEB, es presentada en la Figura 6-2. Puede verse 

que ambos polvos poseen una distribución de tamaño monomodal. Por su parte, el polvo 

SG107 tiene una distribución de tamaño de partícula entre 11,1 µm (d10) y 21,7 µm (d90), 

mientras que el OM6221 tiene una distribución granulométrica entre 25,6 µm (d10) y 40,3 µm 

(d90), como se indica en la Figura 6-2 a y b, respectivamente. Cabe aclarar que la distribución 

granulométrica acá reportada para el polvo OM6221 corresponde a los aglomerados, mas no 

al tamaño de las partículas que los componen, las cuales poseen un diámetro promedio de  

2,4 ± 0,5 µm. A partir de lo anterior, se puede indicar que las materias primas poseen una 

distribución de tamaño adecuada para la elaboración de recubrimientos por proyección térmica, 

la cual preferencialmente debe ser entre 10 y 45 µm para materiales con alto punto de fusión 

aplicados por APS [17]. Este rango garantiza que no haya partículas excesivamente grandes, 

que por su baja relación entre el área superficial y su volumen no alcanzan un estado fusión 

adecuado, y que tampoco haya partículas demasiado pequeñas que se aglomeren de manera 

descontrolada o no fluyan continuamente en los ductos de los equipos debido a su baja masa. El 

cumplimiento de este rango de tamaño de partícula debe ser más estricto en la elaboración de 

recubrimientos mediante el proceso de proyección térmica por combustión que por plasma, 
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debido a la menor energía térmica disponible para la fusión de las partículas. A pesar de que el 

polvo OM6221 posee un tamaño cercano al límite superior de lo deseado para este proceso, su 

morfología tipo dona favorece la distribución de calor por convección en el interior de las 

partículas.  

a.                                         SG107 

 

b.                                       OM6221 

 

Figura 6-2. Distribución de tamaño de partícula de los polvos usados como material de partida. a. SG107 y b. 

OM6221. 

En la Tabla 6-2 se presentan los resultados del análisis químico realizado mediante fluorescencia 

de rayos X, a partir de los cuales se pudo establecer que ambos polvos poseen una composición 

cercana a la nominal que es reportada por las casas productoras (87% en peso de Al2O3 + 13% 

en peso de TiO2). Además de los componentes principales, se detectó la presencia de otros 

compuestos, entre ellos ZrO2, SiO2, y Fe2O3, los cuales no suman más del 1% en peso y no 

influyen de forma significativa sobre la calidad de la materia prima ni sobre los recubrimientos 

obtenidos a partir de esta.  

Tabla 6-2. Resultados del análisis de composición química realizado a los polvos de partida medida por FRX. 

Polvo de partida 
Porcentaje [peso] 

Al2O3 TiO2 Otros 

SG107 84,7  0,2 14,3  0,2 <1 

OM6221 ̴ 85,2  0,2 13,8  0,2 <1 

En la Figura 6-3 y en la Tabla 6-3 se muestran respectivamente los espectros de DRX y los 

resultados de la cuantificación de las fases presentes en los polvos de partida utilizados para 

elaborar los recubrimientos. Estos resultados permitieron establecer que estos polvos están 

constituidos principalmente por alúmina alfa (Al2O3-α), seguida por el titanato de aluminio de 

tipo tialita (Al2TiO5), rutilo (TiO2) en bajos porcentaje y alrededor de 1% de fase amorfa. Los 
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patrones utilizados tanto para la identificación como la cuantificación de las fases cristalinas, se 

obtuvieron de la base de datos COD (Crystallography Open Database) [142]. 

a.  

 

b.  

 

1. Al2O3- α, 2. Al2TiO5 y 3. TiO2. 

Figura 6-3. Espectro de difracción de rayos X de los polvos. a. SG107 y b. OM6221.  

Tabla 6-3. Cuantificación de fases cristalinas y amorfa, presentes en los polvos usados para elaborar los 

recubrimientos. 

Polvo Al2O3- α Al2TiO5 TiO2 Amorfo 

SG107 73,6 ± 0,0 23,5 ± 2,2 1,5 ± 0,4 1,2 ± 0,4 

OM6221 75,6 ± 1,5 17,0 ± 0,5 5,5 ± 0,4 1,6 ± 0,7 

Código COD 1000032 1000060 1530026 NA 

Se realizaron medidas de composición química mediante EDS sobre zonas de partículas 

individuales de los polvos SG107 y OM6221 con el fin de establecer si su composición es 

homogénea, o si por el contrario hay zonas o partículas con mayores concentraciones de Al o 

de Ti, que puedan conllevar a un tratamiento térmico heterogéneo de las partículas en la llama 

o en el jet de plasma. Los resultados de estas medidas se presentan en la Figura 6-4. 
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Figura 6-4. Partículas analizadas mediante la técnica de EDS. a. SG107 y b. OM6221. 

Los resultados obtenidos indican que los puntos analizados sobre una misma partícula del polvo 

SG107, Figura 6-4 a, o sobre un aglomerado de OM6221, Figura 6-4 b, poseen diferentes 

porcentajes en peso de Al y Ti. Lo anterior permitió establecer que a pesar de que estos polvos 

son obtenidos a partir de una mezcla de Al2O3 con aproximadamente 14% en peso de TiO2, 

como se mostró en la Tabla 6-2, durante su fabricación no se alcanza una distribución 

homogénea de los óxidos que los conforman. Estos gradientes de composición química pueden 

afectar el tratamiento térmico que experimentan las partículas en la llama o en el jet de plasma 

y son la razón por la cual en los espectros de difracción de rayos X se evidencia la presencia no 

solo de Al2O3-α, sino también de Al2TiO5. Esta última fase tiende a formarse a partir de la 

mezcla de alúmina con proporciones entre 20 y 45% en peso de TiO2, lo que implica que, a 

pesar de que la mezcla general posee 14% de TiO2 en peso, existen zonas enriquecidas de Ti 

que permiten la formación de titanatos, como se describe en el  

apartado 3.2.3. Es de tener en cuenta que el Al2TiO5 posee propiedades que difieren a la alúmina, 

tales como menor temperatura de fusión (1700 °C), módulo elástico (20 GPa) y dureza (7 GPa) 

[5], lo que podría afectar de manera negativa el desempeño de los recubrimientos, en el caso tal 

de que esta fase no sufra transformaciones durante el proceso de proyección térmica. Por otro 

lado, gracias al bajo punto de fusión del Al2TiO5, comparado con el de la alúmina y el dióxido 

de titanio, los polvos requerirán menor energía para alcanzar un estado de viscosidad adecuado 

para la formación de los recubrimientos.  

6.2 RECUBRIMIENTOS  

6.2.1 CARACTERIZACIÓN ESTRUCTURAL  

Con base en los parámetros presentados en la Tabla 5-2, en la Tabla 5-3 y en la Tabla 5-4 se 

elaboraron recubrimientos con diferentes proporciones de ZPF en su estructura. Cabe recordar 

que estas ZPF además pueden tener diferentes grados de porosidad y diferente morfología lo 

cual se verá reflejado en el desempeño del recubrimiento [37], ver sección 3.2.2.  
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Se midió la rugosidad superficial de los recubrimientos como un primer indicador del grado de 

fusión que logran las partículas durante el proceso de proyección térmica utilizado para su 

elaboración. Se realizaron 10 medidas de la rugosidad media aritmética (Ra) de la superficie de 

cada recubrimiento, 5 en un sentido arbitrario y las demás en dirección normal a las primeras 

medidas, procurando cubrir toda el área de la probeta. En la Tabla 6-4 se presentan los resultados 

de la rugosidad medida sobre la superficie de los recubrimientos. 

Tabla 6-4. Rugosidad media aritmética (Ra) de la superficie de los recubrimientos. 

Recubrimiento Ra [µm] 

FSG1 5,7 ± 1,1 

FOM1 10,1 ± 1,2 

FOM2 11,2 ± 1,1 

FOM3 11,2 ± 1,1 

FOM4 11,7 ± 1,3 

FOM5 11,9 ± 12 

FOM6 12,1 ± 1,5 

PSG1 4,1 ± 0,6 

POM1 7,1 ± 1,3 

POM2 7,7 ± 1,1 

Puede verse como los recubrimientos elaborados a partir del polvo SG107 presentan menor 

rugosidad que los elaborados con el polvo OM6221, sea FS o APS; esto  se debe a dos razones: 

la primera de ellas, relacionada con el tamaño de partícula, ya que como se mostró en la Figura 

6-2, la distribución de tamaño de partícula de los polvos de SG107 es menor que la del polvo 

OM6221, y como ya se indicó, para una misma cantidad de energía termo-cinética 

suministrada a partículas de igual composición química y durante el mismo periodo de tiempo, 

como lo fue para los recubrimientos elaborados por FS, aquellas de menor tamaño logran un 

mayor grado de fusión. En el caso de los recubrimientos elaborados por APS, esta condición 

solo aplica entre PSG1 y POM1, ya que se depositaron bajo las mismas condiciones de 

generación de plasma , ver Tabla 5-4. La segunda razón para el menor valor de Ra en los 

recubrimientos elaborados a partir del polvo SG107, es que las partículas que constituyen este 

material son compactas, mientras que los aglomerados del polvo OM6221, a pesar de su 

morfología tipo dona, que puede favorecer la distribución de calor en su interior, son porosos. 

Las partículas compactas transfieren de manera más efectiva el calor hacia su interior que las 

porosas, mediante el mecanismo de conducción, lo que facilita su fusión, mientras que en las 

porosas se transfiere por radiación entre los vacíos del aglomerado. 

La sección transversal de los recubrimientos, analizada mediante MEB, se muestra en la  

Figura 6-5, en esta se puede identificar que poseen estructura lamelar constituida principalmente 

por las ZCF y los defectos característicos de los recubrimientos cerámicos elaborados por 

proyección térmica, como son los poros y las grietas verticales, que son producidos por fallas 

en el apilamiento de las partículas depositadas y por su rápido enfriamiento respectivamente. 

En las muestras de los recubrimientos depositados tanto por FS como por APS a partir del polvo 

SG107, además se identificaron algunas laminillas de tono más claro que el color característico 

del resto de la estructura lamelar. Por su parte, en los recubrimientos fabricados tanto por FS 
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como por APS, a partir del polvo OM6221 se evidenciaron ZPF, que están constituidas por 

partículas de orden submicrométrico que mantienen parte de la morfología del polvo de partida. 

A partir de lo anterior, se pudo establecer que los recubrimientos elaborados con el polvo 

SG107 presentan estructura monomodal, mientras que los elaborados con el polvo OM6221 

tienen una estructura de tipo bimodal con diferentes cantidades de ZPF. 

Así mismo, es evidente que en los recubrimientos elaborados con el polvo OM6221, las ZPF 

adoptan diferentes morfologías, algunas de forma más aplanada (similar a la de las laminillas), 

mientras que otras con tendencia circular, ver Figura 6-5. Esto es posible a los diferentes estados 

de fusión que alcanzan las partículas cuando son depositadas, lo cual estaría influenciado a la 

diferencia de entalpía y a la variación de la tasa de alimentación de materia prima. 

A partir de las micrografías de la sección transversal de los recubrimientos, tomadas mediante 

microscopía óptica, se calculó el porcentaje de ZPF y de defectos (porosidad y grietas verticales, 

perpendiculares a la interfaz entre el sustrato y el recubrimiento), haciendo uso del software 

ImageJ. Para ello las imágenes de la estructura de los recubrimientos, en las que se identifican 

claramente las ZCF, las ZPF, la porosidad y las grietas verticales, se transformaron en un campo 

de visión binario, donde las regiones negras corresponden a las grietas, a la porosidad y a las 

ZPF del recubrimiento, mientras que las blancas a las ZCF. A partir de esta representación 

binaria total se calculó el primer porcentaje de componentes estructurales de los recubrimientos. 

Posteriormente, la imagen original fue tratada digitalmente para seleccionar solo las ZPF, 

discriminando las demás características estructurales, obteniendo así una segunda imagen que 

se sometió a la misma transformación binaria. En este caso las regiones negras corresponden a 

las ZPF y las blancas al resto de características estructurales de cada recubrimiento, obteniendo 

así la representación binaria a partir de la cual se calculó el porcentaje de ZPF, como se ilustra 

en la Figura 6-6. 
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Recubrimientos elaborados por FS 

                                                                  a.                       FSG1 

 
b.                      FOM1 

 

c.                        FOM2 

 

d.                     FOM3 

 
e.                       FOM4 

 

f.                         FOM5 

 

g.                       FOM6 

 
Recubrimientos elaborados por APS 

h.                        PSG1  

 

i.                         POM1 

 

j.                         POM2 

 
Figura 6-5. Imágenes MEB de la sección transversal de los recubrimientos a. FSG1, b. FOM1, c. FOM2, d. 

FOM3, e. FOM4, f. FOM5, g. FOM6, h. PSG1, i. POM1 y j. POM2. 
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El porcentaje de defectos en la estructura de cada recubrimiento se determinó a partir de la 

diferencia del porcentaje de zonas negras calculado en la primera y en la segunda binarización. 

A partir de las mismas micrografías se realizaron las medidas correspondientes al espesor de los 

recubrimientos. Los resultados se reportan en la Tabla 6-5. Cabe resaltar que en esta tabla no se 

reportan valores del porcentaje de ZPF para los recubrimientos elaborados a partir del polvo 

SG107, ya que como se indicó anteriormente su estructura es monomodal.  

 

Figura 6-6. Imágenes del proceso de binarización realizado para la cuantificación de ZPF y defectos presentes 

en la estructura de los recubrimientos. 

Los resultados de la Tabla 6-5 hacen evidente que el porcentaje de defectos presentes en la 

estructura de los recubrimientos no presentan grandes variaciones entre ellos, aunque los 

depositados mediante APS tienden a tener un menor contenido de defectos. El porcentaje de 

defectos para los recubrimientos depositados mediante FS es entre 6,1  2,5% y 9,4  0,6%, 

mientras que para los recubrimientos elaborados por APS es entre 4,4  2,8% y 6,9  2,3%. 

Cabe resaltar que el alto porcentaje de defectos en la muestra FOM6 está relacionado con su 

alto porcentaje de ZPF, en cuyo alrededor se presenta porosidad a causa del mal apilamiento de 

las laminillas, que ocurre durante la formación de la estructura de los recubrimientos, como se 

observa en la Figura 6-5 g. 
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Tabla 6-5. Resultados del porcentaje de defectos y de ZPF, así como del espesor de los recubrimientos 

estudiados en función de la energía de la fuente térmica y de la tasa de alimentación de polvo. 

Recubrimiento 
Pases de 

proyección 

Alimentación 

[g/min] 
Defectos [%] ZPF [%] Espesor [µm] 

FSG1 10 6,6 ± 0,1 6,6 ± 2,1 0 308 ± 11 

FOM1 10 7,5 ± 2,1 7,2 ± 0,6 12,9 ± 1,5 308 ± 17 

FOM2 24 3,3 ± 0,3 6,4 ± 2,4 22,1 ± 2,1 309 ± 14 

FOM3 12 6,6 ± 1,8 6,1 ± 2,5 24,0 ± 3,0 312 ± 18 

FOM4 10 9,3 ± 1,5 6,1 ± 1,1 27,2 ± 2,1 313 ± 14 

FOM5 10 11,3 ± 3,2 6,7 ± 2,6 32,5 ± 3,0 369 ± 16 

FOM6 10 8,0 ± 0,8 9,4 ± 0,6 43,5 ± 3,6 328 ± 15 

PSG1 19 30 5,2 ± 1,9 0 263 ± 9 

POM1 35 30 6,9 ± 2,3 36,9 ± 3,9 212 ± 11 

POM2 19 10 5,8 ± 1,7* 47,7 ± 2,9 225 ± 14 

* El bajo valor en el porcentaje de defectos del recubrimiento POM2, a pesar de poseer mayor 

porcentaje de ZPF, en comparación a POM1, se debe a la manera en que se realiza la medida; 

esta depende de un área problema, la cual, para este caso, posee un 47,7 ± 2,9 % de ZPF, lo que 

reduce significativamente la posibilidad de detectar defectos no asociados directamente a las 

mismas ZPF. Por ende, es posible que el valor real de defectos en dicho recubrimiento sea mayor 

al reportado.  

Aunque es de esperar que los recubrimientos elaborados mediante APS posean menor porosidad 

que los depositados por FS, gracias a su mayor capacidad para fundir la materia prima, lo que 

promueve un mejor apilamiento de las partículas, también es de esperar que entre más alta sea 

la temperatura que alcance el proceso, mayor será la tasa de enfriamiento y, por lo tanto,  

aumentará la generación de grietas verticales. Esta sería la principal causa por la cual la 

diferencia de defectos entre los recubrimientos depositados por APS y por FS no es mayor, a 

pesar de la gran diferencia de entalpía de los dos procesos de proyección térmica.  

Generalmente, los recubrimientos cerámicos depositados mediante proyección térmica por 

plasma atmosférico contienen porcentajes de porosidad de hasta el 10 y por FS de hasta el 20% 

[3], [4], lo que indica que los parámetros utilizados para la fabricación de los recubrimientos 

utilizados en este estudio promovieron la formación de un bajo contenido de defectos 

estructurales. 

En lo que respecta a la cantidad de ZPF presentes en los recubrimientos, es evidente que se 

lograron variaciones importantes a partir de la entalpía de la fuente térmica y de la cantidad del 

polvo (OM6221) alimentado a ella. El porcentaje de ZPF en los recubrimientos elaborados 

mediante FS varió entre 12,9 ± 1,5 % y 43,5 ± 3,6 %, mientras que en los depositados por APS 

esta variación fue entre 36,9 ± 3,9 % y 43,5 ± 3,6 %. No obstante, para las muestras FOM1 y 

FOM6, elaboradas a una tasa de alimentación de 7,5 ± 2,1 g/min y 8,0 ± 0,8 g/min, 

respectivamente, no se presentó la misma tendencia sobre el aumento del porcentaje de ZPF 

respecto a la tasa de alimentación, ver  Figura 6-7 a, lo cual podría estar asociado a variaciones 

no esperadas en la potencia suministrada al electroimán durante la elaboración del 

recubrimiento, las cuales  conllevan a cambios en la tasa de alimentación del polvo que no 
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pueden identificarse debido a que las medidas de flujo de la materia prima se realizan antes y 

después del proceso, más no durante el mismo. Por lo anterior, durante la elaboración de estas 

dos muestras de recubrimiento el volumen de material suministrado a la antorcha en un 

momento dado pudo ser diferente al reportado. Sin embargo, es importante resaltar que esto no 

compromete los objetivos de este estudio, pues su foco es analizar recubrimientos con diferente 

contenido de ZPF en su estructura. 

Al comparar los resultados de rugosidad de la Tabla 6-4 con el porcentaje de ZPF presente en 

los recubrimientos elaborados a partir del polvo OM6221, Tabla 6-5, se evidencia que hay un 

aumento en el valor de Ra, el cual es directamente proporcional con la variación en el porcentaje 

de ZPF en su estructura. 

Así mismo, se pudo establecer que los recubrimientos fabricados mediante FS alcanzaron un 

espesor entre 308  11 m y 369  16 m, mientras que los depositados por APS poseen un 

espesor entre 212  11 m y 263  90 µm, lo que indica que a pesar de la menor tasa de 

alimentación (entre 3,3 ± 0,3 g/min y 11,3 ± 3,2 g/min para FS frente a una tasa de alimentación 

entre 10 y 30 g/min para APS) la eficiencia en el depósito de las partículas proyectadas por la 

llama oxiacetilénica es superior a la lograda por el jet de plasma. Lo anterior se debe a que en 

el proceso APS la inyección de las partículas es radial, mientras que en el proceso de FS la 

inyección es axial y además a que el jet de plasma es mucho más turbulento que la llama 

oxiacetilénica, lo que dificulta respectivamente, el ingreso y el paso de las partículas por la zona 

más energética de la fuente de calor y por lo tanto, en el proceso de proyección térmica por 

plasma hay más partículas que no logran el grado de fusión requerido para formar el 

recubrimiento que en el proceso de combustión por llama oxiacetilénica. 

Por su parte, dentro de los recubrimientos elaborados mediante FS no se evidencian cambios 

significativos en el espesor del recubrimiento a causa de la variación en la tasa de alimentación 

del polvo de partida, teniendo en cuenta que para las menores tasas de alimentación (3,3 g/min 

y 6,6 g/min para FOM2 y FOM3 respectivamente) se aplicaron más pases de proyección para 

así lograr un espesor aproximado al de las demás muestras. No obstante, con la máxima tasa de 

alimentación (11,3 ± 3,2 g/min), se alcanzó el mayor espesor de recubrimiento (369 ± 16 µm). 

Lo anterior indica que, aunque puede existir un efecto de la tasa de alimentación de polvo sobre 

el espesor de la capa depositada, las variaciones en el flujo de materia prima utilizados para 

depositar la mayoría de los recubrimientos no fueron suficientes para provocar cambios 

significativos en el espesor de las muestras; ver Figura 6-7 b, . Esto es positivo para los 

propósitos de este estudio, pues un aumento significativo en el espesor de los recubrimientos 

incrementaría las tensiones residuales que se generan en ellos y en consecuencia produciría 

variaciones en su comportamiento mecánico [143]. Por esta misma razón, durante la selección 

de los parámetros utilizados para la elaboración de los recubrimientos, se trató de que los 

elaborados por APS tuvieran un espesor inferior a los depositados por FS, pues la mayor entalpía 

del jet de plasma podría promover la generación de esfuerzos residuales de mayor magnitud que 

los producidos por llama. 

Puede verse en los recubrimientos elaborados por FS y APS, tanto en los monomodales como 

en los bimodales, la formación de grietas verticales producto del rápido enfriamiento, Figura 



RESULTADOS Y ANÁLISIS 

79 

6-5. Por su parte, se percibe la formación de grietas que circundan las ZPF a medida que aumenta 

su porcentaje dentro de la estructura de los recubrimientos. Las principales causas para la 

formación de estas grietas son: i) La baja cohesión entre la interfaz de las partículas fundidas y 

las ZPF, ii) la diferencia entre sus coeficientes de expansión y contracción térmica y iii) que las 

ZPF generen superficies irregulares, cuya forma es difícil de copiar para las partículas fundidas 

que se apilan sobre ellas, provocando además de grietas, vacíos Figura 6-5 c, d, e y g. Es de 

notar como el recubrimiento FOM2 parece presentar una mayor concentración de grietas 

verticales, Figura 6-5 c, fenómeno que puede atribuirse a la mayor cantidad de pases de 

aplicación del recubrimiento, ver Tabla 6-5, lo que genera mayor calentamiento y, por ende, 

mayores esfuerzos térmicos residuales. 

A su vez, es de notar que alrededor de las ZPF de los recubrimientos fabricados por APS, se dan 

altas concentraciones de defectos, Figura 6-5 i y j. Según la teoría, mediante esta técnica 

deberían obtenerse menores porcentajes de defectos en comparación con FS [3], [4], sin 

embargo, el gran porcentaje de ZPF en estos recubrimientos hace que la concentración de 

defectos se equipare al de los recubrimientos manufacturados mediante FS.  

Por otro lado, al contrastar el porcentaje de ZPF calculado sobre la sección transversal de los 

recubrimientos elaborados mediante un mismo proceso, con la rugosidad media aritmética (Ra), 

medida sobre la superficie de estos, se evidenció como la rugosidad aumenta con el porcentaje 

de ZPF, ver Figura 6-8, lo que indicaría que el valor de Ra puede ser un primer indicador de la 

presencia de ZPF en un recubrimiento. Por su parte, los recubrimientos elaborados con el polvo 

SG107, tanto por FS como por APS, son los que mostraron superficies de menor rugosidad, lo 

que es el reflejo del mayor estado de fusión y mejor apilamiento de las partículas, lo que se 

traduce en estructuras más homogéneas. Al comparar de manera general los recubrimientos 

elaborados mediante FS con aquellos depositados a partir de APS, es notable que los últimos 

alcanzan rugosidades más bajas a pesar de poseer porcentajes altos de ZPF, esto se debe a que 

la energía termo-cinética alcanzada mediante APS, la selección y el control adecuado de la tasa 

de materia prima, permiten la obtención de altos porcentajes de ZPF con morfologías similares 

a la de laminillas, lo que influye en el adecuado apilamiento y por ende menor rugosidad de los 

recubrimientos.  
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a.  

 

b.  

 
Figura 6-7. Relación entre la tasa de alimentación con a. el porcentaje de ZPF y b. el espesor de los 

recubrimientos elaborados por llama oxiacetilénica. 

 

Figura 6-8. Comparación de los valores de rugosidad Ra respecto al porcentaje de ZPF. 

Como se indicó anteriormente, la forma y el tamaño de las ZPF presentes en los recubrimientos 

elaborados con el polvo OM6221 dependen de su estado de fusión, el cual es producto de la 

energía adquirida durante su paso por la fuente térmica. Esto significa que las ZPF tenderán a 

ser esféricas (como el polvo de partida) cuando la energía recibida solo alcanza a fundir la 

superficie de cada aglomerado, como se requiere para que se adhiera a la estructura del 

recubrimiento. En caso contrario, la ZPF tendrá forma de laminilla si el aglomerado durante su 

paso por la fuente térmica, alcanza un estado de fusión que permita la penetración del líquido 

en los vacíos que hay en su interior [11], [35], [46] y una reducción suficiente de su viscosidad 

y con ello, su deformación cuando impacta a la superficie sobre la que es depositado.  
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De acuerdo con lo anterior, es importante identificar la morfología de las ZPF presentes en la 

estructura de los recubrimientos, ya que esta afectará el apilamiento de las partículas depositadas 

a su alrededor, generando porosidades o vacíos que son más evidentes cuando estas poseen una 

tendencia a ser esféricas. Con el fin de identificar la morfología de las ZPF, se midió la relación 

de aspecto (en inglés: Aspect Ratio - AR) con base en los diámetros de una elipse que 

circunscribe cada ZPF, así como su tamaño a partir del diámetro promedio de dicha elipse, como 

se ilustra en la Figura 6-9.  

 

Figura 6-9. Caracterización morfológica de una ZPF. 

La AR se calcula a partir de la siguiente ecuación, siendo d1 y d2 el diámetro mayor y menor de 

la elipse, respectivamente: 

𝐴𝑅 =
𝑑2

𝑑1
 (6-1) 

Donde: 

AR = 1 
Corresponde a una ZPF con forma esférica o casi esférica que logró un bajo 

grado de fusión durante la proyección térmica. 

AR < 1 

Indica que la ZPF tiende a ser una laminilla que será más aplanada cuanto más 

cercano a cero sea el valor de AR y se produce cuando el aglomerado alcanza un 

alto grado de fusión e impacta a la superficie sobre la cual se deposita con la 

velocidad suficiente para su aplanamiento. 

En la Figura 6-10, se presentan dos ejemplos de diferentes morfologías de ZPF, en la que es 

evidente que su forma es más esférica cuando el AR equivale a 0,77, ver Figura 6-10 a, que 

cuando este parámetro es de tan solo 0,42, ver Figura 6-10 b, en la que su forma es similar a la 

de una laminilla.   
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Figura 6-10. Morfología de ZPF con diferentes valores de AR. a. Con morfología casi esférica. b. Con forma de 

laminilla. 

La distribución granulométrica de los tamaños promedio de las ZPF fue calculada utilizando el 

software ImageJ, a partir de las mismas imágenes usadas para el cálculo del porcentaje de 

constituyentes estructurales. Los resultados obtenidos, así como los valores de AR son 

presentados en la Tabla 6-6. 

Tabla 6-6. Distribución de tamaños promedio y relación de aspecto (AR) de las ZPF. 

 FOM1 FOM2 FOM3 FOM4 FOM5 FOM6 POM1 POM2 

TAMAÑO DE ZPF 

d90 [µm] 38,7 34,7 36,3 41,8 40,8 40,4 34,9 40,1 

d50 [µm] 30,4 27,5 27,7 32,1 31,8 30,4 24,6 28,3 

d10 [µm] 24,7 19,8 20,7 23,2 23,1 22,4 15,9 21,5 

RELACIÓN DE ASPECTO (AR) 

Promedio 

[µm] 
0,31 ± 0,17 0,37 ± 0,19 0,37 ± 0,20 0,36 ± 0,18 0,54 ± 0,20 0,50 ± 0,21 0,41 ± 0,16 0,41 ± 0,18 

d90 [µm] 0,53 0,66 0,73 0,59 0,80 0,80 0,61 0,69 

d50 [µm] 0,27 0,33 0,29 0,32 0,54 0,44 0,37 0,36 

d10 [µm] 0,14 0,17 0,18 0,18 0,29 0,24 0,24 0,22 

Al comparar los resultados mostrados en la tabla anterior, con los de la distribución 

granulométrica del polvo OM6221 (d90=40,3 µm, d50=32,2 µm y d10=25,6 µm), es evidente 

una disminución en los tamaños nominales de las ZPF, especialmente en aquellos 

recubrimientos elaborados mediante FS en los que el contenido de estas zonas parcialmente 

fundidas es más bajo, o en el recubrimiento depositado por APS con alto valor de entalpía del 

jet de plasma. Es decir, existe una relación directa entre el porcentaje y el tamaño de ZPF, lo 

que confirma que a medida que se funde la partícula, el líquido que se va formando en la 

superficie penetra entre los poros de cada gránulo reduciendo así su tamaño. Así mismo, se pudo 

establecer que, en los recubrimientos depositados bajo un mismo proceso de proyección térmica, 

también existe una relación directa entre el porcentaje de las ZPF y el valor de AR, lo que 

confirma la importancia que tiene el grado de fusión que alcanzan las partículas durante la 

proyección térmica, sobre la morfología de las ZPF presentes en la estructura de los 

recubrimientos. 
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Adicionalmente, se midió el diámetro de las partículas que conforman el interior de las ZPF, el 

valor obtenido fue de 2,7 ± 0,6 µm, el cual es similar al diámetro de las partículas que 

constituyen los aglomerados del polvo OM6221 (2,4 ± 0,5 µm), ver Figura 6-11, lo que indica 

que el calentamiento que ellas experimentan durante la proyección térmica no es suficiente para 

fundirlas ni para sinterizarlas. Su paso por zonas menos energéticas de la llama oxiacetilénica o 

del jet de plasma y el corto tiempo de permanencia dentro de estas fuentes térmicas, que es de 

solo unos milisegundos [3], [4], reducen la energía térmica que ellas reciben. 

 

Figura 6-11. Comparación de las partículas que conforman el interior de: a. Una partícula aglomerada. b. Una 

ZPF. 

Con base en lo anterior, se puede indicar que las ZPF adoptan diferentes morfologías y tamaños, 

por lo tanto, es de esperarse que provoquen diferentes efectos en la estructura de los 

recubrimientos, tales como mayor o menor cohesión entre laminillas, así como cambios en la 

porosidad alrededor de las ZPF, servir como refuerzo, o en el caso contrario comportarse como 

un concentrador de esfuerzos. Por esta razón se realizó una identificación más detallada de las 

ZPF, que pueda contribuir a discernir su posible efecto en el desempeño del recubrimiento. En 

este estudio, a las zonas parcialmente fundidas provenientes de aglomerados que alcanzan un 

estado de fusión bajo y que, por lo tanto, su morfología tiende a ser esférica, con una AR entre 

0,5 y 1,0, fueron llamadas ZPF1, ver Figura 6-12 a. Por su parte, a las ZPF en las que se 

evidencia un grado de fusión medio y que por lo tanto, lograron una deformación, al impactar 

con la superficie donde son depositadas, que le confirió la forma de una elipse, con una AR entre 

0,25 y 0,49 se denominaron ZPF2, ver Figura 6-12 b. Finalmente, se denominó como ZPF3 a 

aquellas zonas parcialmente fundidas, que por su alto grado de fusión y energía de impacto, con 

la superficie sobre la que son depositadas, alcanzaron una morfología similar a la de una 

laminilla, con una AR entre 0,10 y 0,24, ver Figura 6-12 c. 
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Figura 6-12. Ejemplos de los diferentes tipos de ZPF, a. ZPF1, b. ZPF2 y c. ZPF3 

De acuerdo con lo anterior, se puede concluir que los recubrimientos elaborados a partir de 

SG107 y OM6221 poseen zonas completamente fundidas (ZCF) que hacen las veces de 

matriz y tienen dentro de su estructura un grupo de defectos inherentes al proceso de proyección 

térmica como lo son los poros y grietas. Adicionalmente, a partir de la materia prima OM6221 

se obtuvieron recubrimientos que además de poseer ZCF, tienen zonas parcialmente fundidas 

(ZPF) dentro de su estructura, las cuales a su vez, dependiendo de su morfología o relación de 

aspecto (AR) se pueden clasificar en ZPF1, ZPF2 o ZPF3, siendo las primeras las más cercanas 

a poseer forma esférica, con AR cercanos a 1, las ZPF2 valores intermedios que implican 

morfologías elípticas y las ZPF3 con AR cercanos a 0 con tendencias a formar laminillas. 

Además, las ZPF están constituidas por pequeñas partículas, con diámetros entre 2,1 µm y 3,3 

µm, similares a las que constituyen los polvos de partida, indicando que se da poca afectación 

térmica dentro de los aglomerados y, por lo tanto, se conserva su morfología dentro de la 

estructura del recubrimiento. Mientras en los recubrimientos elaborados por FS se identificaron 

ZPF1, ZPF2 y ZPF3, en aquellos depositados mediante APS no se evidenciaron las ZPF1, 

debido al alto grado de fusión que logran las partículas en el jet de plasma, gracias a su alta 

entalpía. 

6.2.2 CARACTERIZACIÓN DE FASES CRISTALINAS Y AMORFA 

Como se ha indicado previamente, el comportamiento mecánico de los recubrimientos 

elaborados mediante proyección térmica depende tanto de su estructura, como de las fases que 

lo componen. Por tal razón, se ha realizado la identificación y cuantificación de las fases 

cristalinas y amorfa, presentes en los recubrimientos elaborados mediante FS y APS. 

En los espectros de difracción mostrados en la Figura 6-13 y en la Figura 6-14, para los 

recubrimientos elaborados mediante FS y APS respectivamente, se logra identificar la presencia 

de Al2O3-γ, además de las fases que estaban presentes en el material de partida, Al2O3-α, Al2TiO5 
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y TiO2. Cabe anotar que en los recubrimientos de estructura bimodal depositados a partir del 

polvo OM6221, a medida que aumenta el porcentaje de ZPF, la intensidad de los picos 

asociados a la Al2O3-α tiene una tendencia creciente. En las muestras FSG1 y PSG1, que no 

poseen ZPF, los picos de Al2O3-α son imperceptibles, por el contrario, en la muestra FOM6 y 

POM2, con porcentajes de ZPF de 43,5 % y 47,7% respectivamente, pueden identificarse picos 

de Al2O3-α con mayor intensidad que los de Al2O3-γ, la cual es la fase predominante en las otras 

muestras de los recubrimientos. 

Los resultados de la cuantificación de las fases cristalinas y amorfa presentes en los 

recubrimientos, calculados usando el software de libre acceso MAUD y los códigos COD de los 

patrones utilizados para ello, son mostrados en la Tabla 6-7. Por su parte, en la Figura 6-15 se 

puede contrastar el porcentaje de ZPF con la cantidad de fases presentes en los recubrimientos. 

 
1. Al2O3-α, 2. Al2TiO5, 3. TiO2 y 4. Al2O3-γ. 

Figura 6-13. Espectro de difracción de rayos X de los recubrimientos elaborados por FS.  
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1. Al2O3-α, 2. Al2TiO5, 3. TiO2 y 4. Al2O3-γ. 

Figura 6-14. Espectro de difracción de rayos X de los recubrimientos elaborados por APS.  

Tabla 6-7. Resultados de la cuantificación de las fases presentes en los recubrimientos, porcentajes en peso. 

Muestra Al2O3-α Al2O3-γ Al2TiO5 TiO2 Amorfo σ (Rexp) 

FSG1 1,2 ± 0,1 70,2 ± 0,0 1,1 ± 0,2 3,3 ± 0,2 24,2 ± 0,2 2,5 (3,7) 

FOM1 20,7 ± 0,4 57,0 ± 3,6 0,8 ± 0,2 0,7 ± 0,2 20,7 ± 2,1 2,7 (3,8) 

FOM2 28,7 ± 0,5 49,8 ± 1,3 1,2 ± 0,2 1,1 ± 0,1 19,1 ± 1,0 2,8 (3,8) 

FOM3 20,9 ± 0,5 48,7 ± 1,2 0,9 ± 0,1 1,2 ± 0,1 28,2 ± 1,3 2,4 (3,9) 

FOM4 32,1 ± 0,3 50,7 ± 0,0 0,7 ± 0,1 0,9 ± 0,1 15,6 ± 0,4 2,9 (4,2) 

FOM5 33,7 ± 0,4 38,3 ± 1,4 0,8 ± 0,1 0,9 ± 0,1 26,2 ± 4,9 3,5 (3,8) 

FOM6 46,4 ± 0,5 30,7 ± 0,0 0,6 ± 0,1 0,5 ± 0,1 21,8 ± 0,7 3,2 (3,8) 

PSG1 3,9 ± 0,3 77,2 ± 1,1 1,5 ± 0,2 0,9 ± 0,2 16,5 ± 0,5 4,9 (4,3) 

POM1 15,3 ± 0,3 59,7 ± 1,1 1,7 ± 0,2 0,5 ± 0,2 22,6 ± 1,6 3,6 (3,8) 

POM2 20,7 ± 4,2 55,5 ± 0,3 2,8 ± 0,3 0,2 ± 0,1 20,4 ± 2,3 3,5 (3,8) 

Código COD 1000032 1533936 1000060 1530026 NA* -- 

* La fase amorfa se cuantificó haciendo uso de un patrón de sílice vítrea denominado sio250.par, 

el cual se encuentra dentro del software MAUD. 
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Figura 6-15. Comparación entre porcentaje de ZPF y fases presentes en los recubrimientos y polvos de partida. 

Los resultados mostrados en la Tabla 6-7 y en la Figura 6-15, hacen evidente como la Al2O3- 

que se funde completamente tiende a solidificar en la fase metaestable Al2O3-, gracias a su 

menor energía de nucleación, sumado a las altas tasas de enfriamiento del proceso, como se 

muestra en el apartado 3.2.3 y como ha sido reportado previamente por otros investigadores 

[30], [72], [74]–[76]. En los recubrimientos elaborados a partir del polvo SG-107, tanto por 

FS, como por APS, los cuales no poseen una cantidad apreciable de ZPF, la fusión y consecuente 

transformación de la Al2O3- es casi total. Por su parte, en los recubrimientos elaborados con 

el polvo OM6221, se identificó una tendencia creciente del contenido de esta fase con el 

porcentaje de ZPF presentes en su estructura, lo cual es más evidente en aquellos elaborados por 

FS, que en los depositados por APS. Lo anterior indica que la Al2O3- identificada en los 

recubrimientos es una fase residual que ya estaba presente en los polvos de partida y que no 

logró transformarse durante el proceso de proyección térmica. Como había sido identificado a 

partir de la medición del diámetro de las partículas que conforman el interior de las ZPF, ver 

Figura 6-11, estas no logran fundirse, ni sinterizarse, por lo tanto, no alcanzan las condiciones 

requeridas para la transformación de la Al2O3- en Al2O3-. En la Figura 6-16 se muestra la 

relación existente entre el porcentaje de ZPF y el contenido de la fase Al2O3- en los 

recubrimientos depositados por FS y APS a partir del polvo OM6221. A pesar de que la 
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muestra FOM3 se sale de la tendencia, por tener menor cantidad de Al2O3-α que el recubrimiento 

FOM2, el cual posee menor cantidad de ZPF, es evidente la relación directa entre estas 

características, (ZPF) y la Al2O3- residual, de los recubrimientos elaborados con el polvo 

OM6221. Es importante notar que los porcentajes de ZPF de estas muestras son bastante 

cercanos, 22,1 ± 2,1 % y 24,0 ± 3,0 % para FOM2 y FOM3, respectivamente.  

a. 

 

b.  

 
Figura 6-16. Relación entre el porcentaje de ZPF y el contenido de Al2O3-α en los recubrimientos elaborados 

mediante a. FS y b. APS. 

La menor cantidad de Al2O3- residual identificada en las muestras POM1 (15,3 ± 0,3% en 

peso), respecto a la de la muestra FOM5 (33,7 ± 0,4 % en peso), las cuales poseen porcentajes 

de ZPF estadísticamente similares (36,9 ± 3,9 % y 32,5 ± 3,0 %, respectivamente), indica que 

en las zonas parcialmente fundidas de los recubrimientos elaborados por plasma se logró una 

mayor fusión de las partículas de Al2O3-, que en las mismas zonas de los recubrimientos 

elaborados por llama. Este análisis se corroboró al comparar la muestra POM2 con un porcentaje 

en peso de Al2O3- residual de 20,7 ± 4,2 %, frente a la muestra FOM6 cuyo contenido de esta 

fase residual es 46,4 ± 0,5 % en peso, a pesar de que su porcentaje de ZPF fue estadísticamente 

similar (47,7 ± 2,9 % y 43,5 ± 3,6 %, respectivamente), ver Tabla 6-5 y Tabla 6-7. 

Así mismo, en los recubrimientos elaborados tanto por FS, como por APS, a partir de los polvos 

SG107 y OM6221, se identificó una cantidad importante de fase amorfa, entre 15,6 ± 0,4 % 

y 28,2 ± 1,3 % en peso, la cual se produce a causa del enfriamiento rápido que experimentan las 

partículas depositadas mediante proyección térmica. Otros investigadores han reportado que la 

tasa de enfriamiento de las partículas depositadas por este proceso es del orden de 106 – 108 k/s 

[30] y aunque no se ha encontrado información acerca de la velocidad de enfriamiento a partir 

de la cual se producen este tipo de fases no cristalinas en recubrimientos de composición AT13, 

algunos investigadores han reportado que ellas aparecen en materiales de Al2O3-ZrO2 expuestos 

a tasas de enfriamiento superior a 104 K/s [144]. 

Investigadores reportan para FS, que el contenido de la fase amorfa presente en los 

recubrimientos de alúmina incrementa con el contenido de TiO2, de tal forma que, en 
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recubrimientos de alúmina pura, sus fases corresponden a un 93,8 % de Al2O3-, 1,2 % de Al2O3-

 y 5 % de fase amorfa (porcentajes en peso), mientras que un recubrimiento con 10 % en peso 

de TiO2 sus fases  están compuestas en un 75,6 % en peso por Al2O3- y en un 24,4 % por fase 

amorfa [144]. Este resultado es altamente concordante con el obtenido para la muestra FSG1 

elaborada mediante FS a partir del polvo SG107, cuyas fases cristalinas consisten en 70,2 ± 

0,0 % en peso de Al2O3- y 24,2 ± 0,2 % de fase amorfa. Por su parte, en recubrimientos de 

alúmina depositados por APS, algunos investigadores han indicado que las fases cristalinas de 

recubrimientos de alúmina pura depositados por APS están constituidas en un 84,0 ± 0,7 % en 

peso por Al2O3-, 12,0 ± 0,7 % por alúmina amorfa y en un 3,7 ± 0,1 % por Al2O3- [72]. Este 

porcentaje es menor al de fase amorfa presente en los recubrimientos por APS obtenidos en este 

estudio de 16,5 ± 0,1, 22,6 ± 1,6 y 20,4 ± 2,3 para PSG1, POM2 y POM3 respectivamente, lo 

cual puede obedecer a lo propuesto por Kratschmer et, al. [144] que indica que a mayor 

contenido de TiO2 en la materia prima, mayor tenderá a ser el porcentaje de fase amorfa presente 

en el recubrimiento. Finalmente, otros investigadores han encontrado porcentajes de hasta el 

50% en peso de fase amorfa en recubrimientos de AT13 depositados por APS aumentando la 

velocidad de enfriamiento al recubrir un sustrato enfriado, favoreciendo la formación de fase 

amorfa [145], lo que prueba que la cantidad de fase amorfa en el recubrimiento dependerá no 

solo de la composición química de la materia prima, sino también de las condiciones de 

aplicación de recubrimiento. 

Adicionalmente, se realizó análisis químico elemental mediante EDS a los diferentes 

constituyentes de la estructura de los recubrimientos, para lo cual se evaluaron las muestras 

elaboradas mediante FS, los resultados se muestran en la Tabla 6-8. En esta se indica que las 

partículas no fundidas en el interior de las ZPF tienen un mayor contenido de Al, entre  

62,9 ± 4,1 % y 68,3 ± 0,7 % que el de las zonas que las rodean, denominadas líquido solidificado, 

con porcentajes de Al entre 52,2 ± 2,9 % y 59,1 ± 7,2 %, siendo este último similar al de la 

matriz de las ZCF tanto de los recubrimientos elaborados con el polvo SG-107, como con el 

OM6221 el cual está entre 48,1 ± 7,1 % y 57,5 ± 0,6 %. Así mismo, es evidente el mayor 

contenido de Ti en el líquido solidificado que en las partículas sin fundir, los cuales varían entre 

12,6 ± 9,2 % y 21,9 ± 4,4% y entre 2,2 ± 1,9 % y 4,6 ± 1,5 % respectivamente. 

El contenido similar del aluminio, tanto en las zonas que circundan a las partículas no fundidas, 

como en la matriz de las ZCF de los recubrimientos depositados a partir del polvo SG-107 y 

del OM6221, confirma que dichas zonas son producto de la fusión de algunas de las partículas 

presentes en la superficie de los aglomerados, lo que permitió el ingreso de una fase líquida a 

través de los poros hacia el interior de estos aglomerados, logrando rodear a las partículas no 

fundidas y posteriormente alcanzando la solidificación alrededor de ellas, tal y como ha sido 

propuesto por otros investigadores [13], [35]. Por lo anterior, a la zona que circunda a las 

partículas no fundidas que se encuentran al interior de las ZPF, se le llamará líquido solidificado, 

tal y como se hizo en la Tabla 6-8. 
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Tabla 6-8. Resultados del análisis químico realizado a los diferentes componentes estructurales de los 

recubrimientos elaborados mediante FS. 

TIPO DE ZONA Y ÁREA 

MEDIDA 

% EN PESO 
MORFOLOGÍA DE LA ZONA EVALUADA 

Al Ti O 

ZPF1 

Partícula no fundida (P) 64,6 ± 5,0 4,2 ± 3,1 31,2 ± 2,1 

 

Líquido solidificado (L) 59,1 ± 7,2 12,6 ± 9,2 28,2 ± 4,0 

ZPF2 

Partícula no fundida (P) 68,3 ± 0,7 4,6 ± 1,5 27,8 ± 1,4 

 

Líquido solidificado (L) 55,0 ± 1,5 21,9 ± 4,4 23,1 ± 3,2 

ZPF3 

Partícula no fundida (P) 62,9 ± 4,1 2,2 ± 1,9 34,9 ± 6,0 

 

Líquido solidificado (L) 52,2 ± 2,9 19,8 ± 2,7 28,0 ± 5,6 

ZCF 

Matriz de recubrimientos 

depositados por FS con 

polvo OM6221 

57,5 ± 0,6 14,9 ± 1,5 27,5 ± 2,1 

 

Matriz de recubrimientos 

depositados por FS con 

polvo SG-107 

48,1 ± 7,1 15,6 ± 7,8 38,0 ± 8,0 

 

Laminillas claras 

en recubrimiento 

depositado por FS con 

polvo SG-107 

35,3 ± 7,7 24,6 ± 6,9 40,2 ± 5,9 
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El incremento en el contenido de Ti presente en el líquido solidificado, desde las ZPF1 hasta las 

ZPF3, confirma que estas últimas lograron un mayor grado de fusión durante la proyección 

térmica, lo que también favorece su aplanamiento al impactar con la superficie sobre la que 

fueron depositadas. La fusión parcial de los elementos que componen el aglomerado, empieza 

en aquellos óxidos con menor punto de fusión, como es el caso del TiO2, provocando una 

disolución líquida limitada entre la Al2O3 y el TiO2 fundido, lo que se ve reflejado en el mayor 

contenido de Ti en el líquido solidificado alrededor de las ZPF2 y ZPF3 [13], [35], ver Figura 

6-17. Por su parte, en la formación de las ZPF1, las partículas aglomeradas sufren poca o casi 

nula fusión durante su estadía en la fuente térmica, anclándose a la estructura del recubrimiento 

gracias a su energía cinética y al apilamiento con otras laminillas adyacentes que si alcanzan un 

alto grado de fusión. Estos mecanismos están asociados al tamaño inicial del aglomerado, a su 

tiempo de estadía y trayectoria en la fuente térmica durante la aplicación del recubrimiento, así 

como, a la cantidad de material alimentado a la fuente térmica, pues a mayor volumen de 

material a fundir con una fuente de energía térmica fija, la probabilidad de obtener ZPF1 será 

mayor. 

El mayor contenido de Ti en el líquido solidificado, respecto al de las partículas no fundidas, 

indica que la fase predominante es la Al2O3-, ya que como lo han indicado previamente otros 

investigadores, en los recubrimientos de composición química AT13 elaborados mediante 

proyección térmica, la alúmina en estado líquido forma una solución con el TiO2, que 

posteriormente conlleva a la Al2O3- saturada en Ti+4 [13], [35]. Es de resaltar que al igual que 

la matriz de la ZCF (ver resultados de la cuantificación de fases para la muestra FSG1 

presentados en la Tabla 6-7), el líquido solidificado estaría constituido principalmente por 

Al2O3- y por fase amorfa, producto de la rápida solidificación que experimenta el líquido 

durante el enfriamiento de los recubrimientos depositados por proyección térmica. 

 

Figura 6-17. Proceso de fusión de partículas de AT13 aglomerado durante su estadía en la fuente térmica. 
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En la Tabla 6-8 también es evidente que las laminillas de color claro presentes en las ZCF poseen 

el mayor contenido de Ti (27,3 ± 11,0 % en peso) medido para las diferentes características 

estructurales de los recubrimientos, el cual es similar al porcentaje de Ti presente en los titanatos 

de aluminio del tipo Al2TiO5, fase que es estable en el sistema Al2O3-TiO2, con 43% en peso de 

TiO2 y que tiene un punto de fusión entre 1800 y 1860 °C [73], [78], [79]. A pesar de que el 

contenido de TiO2 en los polvos de partida es de tan solo el 13% en peso, la formación de la 

fase Al2TiO5 es favorecida por las grandes áreas de contacto entre partículas de escala 

nanométrica y/o submicrométrica de alúmina y dióxido de titanio, lo que promueve su reacción 

durante la elaboración de los recubrimientos mediante proyección térmica [35]. 

De acuerdo con lo anterior, las ZCF de los recubrimientos depositados por FS a partir de los 

polvos SG-107 y OM6221, al igual que el líquido solidificado que circunda las ZPF de los 

recubrimientos bimodales, están constituidos principalmente por Al2O3- saturada en Ti+4, 

seguido por una fase amorfa y dióxido de titanio. Por su parte, las laminillas de color claro 

presentes en las ZCF corresponden a soluciones sólidas de Al2O3-TiO2 del tipo Al2TiO5. De otra 

pare, las ZPF de los recubrimientos de estructura bimodal, están constituidas principalmente por 

Al2O3-, proveniente de los polvos de partida que no sufren transformaciones cristalinas durante 

el proceso. 

Con base en la composición química elemental medida por EDS, presentada en la Tabla 6-8, se 

calculó su equivalente en forma de los óxidos presentes en los recubrimientos (Al2O3 y TiO2) 

para cada zona, los resultados obtenidos se muestran en la Figura 6-18, donde P y L indican la 

composición de las partículas sin fundir y del líquido producto de la fusión de las partículas 

durante el proceso de elaboración del recubrimiento, que solidifica para formar laminillas o ZCF 

en el recubrimiento, respectivamente. 

 

Figura 6-18. Distribución de la composición química en forma de óxidos de los diferentes componentes 

estructurales de los recubrimientos. 
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Los resultados del análisis químico y de fases cristalinas y amorfa de la matriz o ZCF de los 

recubrimientos elaborados con los polvos SG-107 y OM6221 indican que estos poseen una 

composición química estadísticamente similar, con contenidos en peso de alúmina de 69,1 ± 6,0 

% y 74,1 ± 0,7 % respectivamente (el porcentaje restante corresponde al TiO2) lo que las hace 

análogas desde el punto de vista composicional además del estructural, como ya se presentó en 

el apartado 6.2.1. Adicionalmente, como ya se indicó, las fases presentes en estas zonas 

completamente fundidas corresponden a Al2O3- saturada en Ti+4, acompañada por una fase 

amorfa. 

Por su parte, la composición química de las partículas que conforman las ZPF muestra que estas 

son ricas en Al2O3-α, la cual corresponde a la principal fase de los polvos de partida que no se 

transformó debido a que no alcanzaron su estado de fusión (Al2O3- residual), con valores entre 

83,8 ± 0,5 % y 84,6 ± 1,2 % en peso, con contenidos de TiO2 entre  

16,7 ± 3,8 % y 15,4 ± 1,2 % en peso. 

Finalmente, el líquido solidificado que rodea las partículas no fundidas presentes en las ZPF 

contiene un porcentaje en peso de TiO2 entre 23,9 ± 8,2 % y 31,5 ± 0,0 %, siendo mayor en las 

ZPF3 y menor en las ZPF1. Este contenido de TiO2 es estadísticamente similar al de las ZCF 

que conforman la matriz tanto de los recubrimientos depositados a partir del polvo SG-107, 

como del polvo OM6221, que corresponde a 25,9 ± 0,7 % y 30,9 ± 6,0 % en peso 

respectivamente. Por lo que se pudo establecer que el líquido solidificado que rodea a las 

partículas no fundidas presentes en las ZPF es análogo al de la matriz de las ZCF. 

6.2.3 CARACTERIZACIÓN MECÁNICA  

6.2.3.1 Dureza y módulo elástico  

Como ya se ha establecido, los recubrimientos elaborados tanto por FS, como por APS con el 

polvo OM6221, poseen una estructura bimodal con ZPF que tienen diferentes morfologías y 

que pueden influir, ya sea de manera positiva o negativa, en sus propiedades y en su desempeño 

mecánico. Estas ZPF se han caracterizado de acuerdo con su relación de aspecto (AR) en ZPF1, 

ZPF2 y ZPF3. Al momento de realizar las indentaciones, las huellas residuales pueden ser 

influenciadas por ZPF de cualquier tipo, o en el caso contrario, ser generadas sobre una ZCF, 

como se muestra en la Figura 6-19; lo cual, sumado a la anisotropía inherente de los 

recubrimientos cerámicos aplicados por proyección térmica, se verá reflejado en grandes 

dispersiones en los valores de microdureza y del módulo elástico medidos. Teniendo en cuenta 

lo anterior, se utilizó la distribución de Weibull con miras a identificar si los recubrimientos 

poseen más de un comportamiento, este método ha sido ampliamente aplicado por otros autores 

para la evaluación e interpretación de los resultados de las propiedades mecánicas de los 

recubrimientos cerámicos elaborados por proyección térmica [33], [34], [43], [138], [146]–

[150]. 

Otros autores como Lima et al., han identificado variaciones en las propiedades mecánicas de 

los diferentes constituyentes estructurales de recubrimientos de circona parcialmente 
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estabilizada con carácter bimodal, a partir de los resultados de indentaciones Knoop realizadas 

aplicando una carga 10 gf [34]. Los resultados reportados por estos autores muestran las 

diferencias entre el comportamiento mecánico de las zonas completamente fundidas y el de 

aquellas con partículas parcialmente fundidas en su estructura. Dichas diferencias se hacen 

evidentes al comparar el módulo de Weibull (m) de un recubrimiento convencional de estructura 

monomodal, con los dos módulos obtenidos para los recubrimientos con estructura bimodal, 

siendo el valor de m más alto para las ZCF y más bajo para las ZPF o para las zonas afectadas 

por ZPF.  

En este estudio, haciendo un análisis discreto de cada indentación, como se muestra en la  

Figura 6-19, se caracterizó cada huella con base en la ZPF que la afecta, bien sea ZPF1, ZPF2 

o ZPF3. De igual manera, pueden darse diversos tipos de interacciones con las ZPF al momento 

de la indentación, las cuales dependen de factores como: i) la conformación del recubrimiento, 

ii) el efecto en los puntos de contacto o cohesión entre laminillas y ZPF, iii) la porosidad 

asociada al apilamiento de laminillas sobre las ZPF y iv) la densidad de las ZPF.  

 

Figura 6-19. Huellas de microindentación Vickers realizadas sobre: a. ZPF1. b. ZPF2. c. ZPF3. d. ZCF. 
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Teniendo en cuenta los diferentes fenómenos que pueden ocurrir al hacer una indentación cerca 

o sobre una ZPF, las medidas de microdureza y módulo elástico se han discriminado mediante 

un código de colores presentado en la Tabla 6-9, para así conocer el tipo de ZPF que afecta cada 

medida consignada en el análisis gráfico de la distribución de Weibull. Los valores de 

microdureza y módulo elástico, medidos a partir de indentaciones realizadas con una carga de 

300 gf, son exhibidos en la Figura 6-20 y en la Figura 6-21, respectivamente. 

Tabla 6-9. Código de colores utilizado para la identificación de las indentaciones afectadas por las ZPF y las 

ZCF. 

Zona Color 

ZCF Verde 

ZPF1 Azul 

ZPF2 Gris 

ZPF3 Rojo 

A partir del análisis gráfico de la distribución de Weibull de los recubrimientos evaluados, se 

identificó un comportamiento bimodal respecto a la microdureza de las muestras elaboradas a 

partir del polvo OM6221 (cuya estructura es bimodal y está constituida por ZCF, ZPF y 

defectos) con excepción de la FOM2, Figura 6-20 c. Por su parte, los recubrimientos cuya 

estructura fue conformada solamente por ZCF y defectos, FSG1 y PSG1, presentaron un 

comportamiento monomodal respecto a la microdureza, ver Figura 6-20 a y h.  

En lo que respecta a la distribución de Weibull para la medida del módulo de elasticidad,  

Figura 6-21, solo el recubrimiento PSG1, manufacturado por la técnica de plasma atmosférico 

a partir del polvo SG-107, presentó un comportamiento monomodal, ver Figura 6-21 h. 

El comportamiento bimodal, tanto de la microdureza, como del módulo elástico, se atribuye 

principalmente al efecto que ejercen las zonas parcialmente fundidas sobre la resistencia del 

material a ser penetrado por el indentador y sobre su recuperación elástica. Lo anterior indica 

que las dimensiones de las ZPF, con diámetros promedio entre 20 y 50 µm aproximadamente, 

son lo suficientemente grandes para afectar la respuesta de los recubrimientos a las 

microindentaciones realizadas. 

 

 

 

 

 

 

 



RESULTADOS Y ANÁLISIS 

96 

 

Recubrimientos elaborados por FS 

                                                                   a.                    FSG1 

 
 

b.                        FOM1 

 

c.                         FOM2 

 

d.                       FOM3 

 

e.                       FOM4 

 

f.                       FOM5 

 

g.                       FOM6 
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Recubrimientos elaborados por APS 

                                                                  h.                       PSG1 

 
                    i.                       POM1 

 

                    j.                       POM2 

 
Figura 6-20. Distribución de Weibull aplicada a medidas de microdureza Vickers realizadas sobre la sección 

transversal de los recubrimientos estudiados. 
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Recubrimientos elaborados por FS 

                                                                  a.                     FSG1 

 
b.                        FOM1 

 

c.                       FOM2 

 

d.                       FOM3 

 
e.                       FOM4 

 

f.                       FOM5 

 

g.                        FOM6 
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Recubrimientos elaborados por APS 

                                                               h.                        PSG1 

 

                  i.                         POM1 

 

                  j.                       POM2 

 
Figura 6-21. Distribución de Weibull aplicada a medidas de módulo de elasticidad realizadas sobre la sección 

transversal de los recubrimientos estudiados. 

Adicionalmente, se pudo identificar que de las 20 indentaciones llevadas a cabo sobre la muestra 

FMO2, fueron realizadas sobre ZCF y 5 de ellas sobre las ZPF3 (en la Figura 6-20 c, puntos de 

color verde y rojo respectivamente), mientras que tan solo 3 puntos corresponden a 

indentaciones sobre las ZPF1 y otros 3 sobre ZPF2 (en la Figura 6-20 c, puntos de color azul y 

gris respectivamente). Es importante recordar que de acuerdo con los resultados del análisis 

estructural y de las fases cristalinas y amorfa, presentes en los recubrimientos, las ZPF3 poseen 
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a partir de cuales se realiza el calculó del módulo elástico, es mucho menor en comparación con 

la de las huellas Vickers, siendo esta 1/30 veces la longitud de su diagonal más larga para 

indentaciones Knoop, y 1/7 veces la longitud de la diagonal promedio para indentaciones 

4.2 4.4 4.6 4.8 5.0 5.2 5.4 5.6 5.8 6.0

-4

-3

-2

-1

0

1

2

ln
(l

n
(1

/1
-F

))

Ln E

50 100 150 200 250 300 350

E [GPa]

4.2 4.4 4.6 4.8 5.0 5.2 5.4 5.6 5.8 6.0
-4

-3

-2

-1

0

1

ln
(l

n
(1

/1
-F

))

Ln E

50 100 150 200 250 300 350

E [GPa]

4.2 4.4 4.6 4.8 5.0 5.2 5.4 5.6 5.8 6.0
-4

-3

-2

-1

0

1

2

ln
(l

n
(1

/1
-F

))

Ln E

50 100 150 200 250 300 350

E [GPa]



RESULTADOS Y ANÁLISIS 

100 

Vickers [84], [85]; razón por la cual, la huellas residuales generadas por indentación Knoop 

serán más sensibles a la presencia de ZPF, a las diferentes fases cristalográficas en la estructura 

del recubrimiento, a los defectos y a la cohesión entre laminillas, lo que se ve reflejado en que 

solo el recubrimiento denominado como PSG1 presentó comportamiento monomodal respecto 

al módulo elástico. Podría esperarse que el recubrimiento denominado FSG1, de estructura 

convencional, presentara un comportamiento monomodal respecto al módulo, al igual que 

PSG1, sin embargo, la menor entalpía asociada al proceso de combustión oxiacetilénica, en 

comparación con el de plasma, produce recubrimientos con menor grado de fusión y por ende, 

menor área de contacto entre laminillas, además de mayor porosidad (6,6 ± 2,1 %) en 

comparación con  PSG1 (5,2 ± 1,9 %); razón por la cual su comportamiento respecto al módulo 

se ve más afectado por la sensibilidad del método. 

En las muestras que presentaron comportamiento bimodal, las medidas de microdureza y 

módulo elástico asociados a m(1), fueron menores que aquellas asociadas a m(2). Con base la 

Figura 6-20 y Figura 6-21, se pudo identificar que las medidas de microdureza y módulo de 

elasticidad para las ZPF1 y ZPF2, están principalmente asociadas a m(2), mientras que para ZCF 

y ZPF3 estuvieron relacionadas con m(1). Por ende, se pudo concluir que los valores de estas 

propiedades fueron mayores para ZPF1 y ZPF2.  

En la Tabla 6-10 y en la Tabla 6-11 se muestra el resumen del análisis Weibull para la 

microdureza y el módulo elástico de los recubrimientos respectivamente, en ellas se consignan 

los valores de R2, correspondientes al ajuste de las regresiones lineales de cada región de las 

curvas, el valor de la pendiente de cada recta o módulo de Weibull m, el cual indica la dispersión 

de las medidas evaluadas y el número n de medidas correspondientes a cada grupo o regresión 

lineal. Los valores de R2 obtenidos fueron superiores a 0,8 lo que indica un buen ajuste de las 

regresiones lineales. Al comparar los valores de las pendientes o módulos de Weibull m, puede 

verse que  m(1) es mayor que m(2) en todos los casos, indicando que los valores de microdureza 

y módulo de elasticidad asociados a las ZPF1 y ZPF2 tienen mayor dispersión que los asociados 

a las ZCF y a las ZPF3, lo cual se debe a que en las ZPF1 y ZPF2 la cantidad de líquido 

solidificado que retiene a las partículas no fundidas presentes en su interior es menor y puede 

ser insuficiente para proporcionar una resistencia a la indentación y un comportamiento elástico 

más reproducible. 

Tabla 6-10. Resumen del análisis Weibull de la Microdureza. 

Muestra ZPF [%] HV0,3 (1) [GPa] m (1) R2 (1) n (1) HV0,3 (2) [GPa] m (2) R2 (2) n (2) 

FSG1 -- 12,0 ± 0,8 17,9 ± 0,6 0,98 20 -- -- -- -- 

FOM1 12,9 ± 1,5 12,7 ± 0,2 44,3 ± 7,8 0,77 11 14,1 ± 0,7 8,3 ± 0,8 0,94 9 

FOM2 22,1 ± 2,1 12,5 ± 0,8 17,9 ± 0,4 0,99 20 -- -- --  

FOM3 24,0 ± 3,0 10,9 ± 0,4 22,3 ± 2,4 0,94 7 12,8 ± 0,8 9,7 ± 0,6 0,95 13 

FOM4 27,2 ± 2,1 13,2 ± 0,2 43,2 ± 7,0 0,90 6 14,4 ± 0,4 20,1 ± 1,2 0,95 14 

FOM5 32,5 ± 3,0 11,6 ± 0,4 35,6 ± 5,2 0,88 8 13,6 ± 0,9 7,7 ± 0,5 0,96 12 

FOM6 43,5 ± 3,6 11,6 ± 0,2 50,2 ± 10,4 0,85 6 13,4 ± 0,9 9,3 ± 0,5 0,96 14 

PSG1 -- 12,2 ± 0,7 21,7 ± 1,2 0,94 20 -- -- -- -- 

POM1 36,9 ± 3,9 10,3 ± 0,4 21,2 ± 3,0 0,87 9 12,5 ± 1,0 6,23 ± 0,3 0,97 11 

POM2 47,7 ± 2,9 10,2 ± 0,2 32,6 ± 6,9 0,84 6 12,0 ± 0,8 9,1 ± 0,7 0,92 14 
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Tabla 6-11. Resumen de análisis Weibull del módulo elástico. 

Muestra ZPF [%] E (1) [GPa] m (1) R2 (1) n (1) E (2) [GPa] m (2) R2 (2) n (2) 

FSG1 -- 100,0 ± 8,0 11,1 ± 1,3 0,90 10 150,9 ± 27,8 2,6 ± 0,1 0,99 10 

FOM1 12,9 ± 1,5 134,8 ± 7,5 16,0 ± 1,2 0,96 9 198,0 ± 33,6 3,1 ± 0,3 0,94 11 

FOM2 22,1 ± 2,1 109,7 ± 15,6 5,8 ± 1,0 0,86 8 173,8 ± 29,7 3,2 ± 0,2 0,95 12 

FOM3 24,0 ± 3,0 109,9 ± 9,6 9,8 ± 1,5 0,85 9 179,2 ± 37,2 2,6 ± 0,2 0,95 11 

FOM4 27,2 ± 2,1 142,0 ± 21,6 5,9 ± 0,2 0,98 13 216,6 ± 35,0 2,4 ± 0,1 0,98 7 

FOM5 32,5 ± 3,0 123,7 ± 11,8 9,0 ± 1,4 0,84 9 208,5 ± 41,0 2,6 ± 0,2 0,95 11 

FOM6 43,5 ± 3,6 110,3 ± 7,3 11,7 ± 1,7 0,92 6 174,3 ± 21,5 5,1 ± 0,3 0.95 14 

PSG1 -- 143,3 ± 32,8 5,6 ± 0,3 0,94 20 -- -- -- -- 

POM1 36,9 ± 3,9 97,9 ± 16,0 4,9 ± 0,3 0,97 7 174,5 ± 29,7 3,5 ± 0,2 0,96 13 

POM2 47,7 ± 2,9 89,8 ± 5,8 12,6 ± 1,5 0,94 6 158,0 ± 45,9 2,3 ± 0,2 0,92 14 

No obstante, también existen algunas medidas que, siendo mayoritariamente afectadas por las 

ZPF1 y ZPF2, tuvieron un comportamiento acorde con m(1) y otras que siendo influenciadas 

principalmente por las ZCF y ZPF3 experimentaron comportamientos conformes a m(2). Esto 

indica que cada uno de los módulos de Weibull de los recubrimientos de estructura bimodal no 

están necesariamente asociados a un solo tipo de característica, lo cual discrepa con los 

resultados hallados por Lima et al. [33], [34], lo que es debido al tamaño de la indentación, pues 

en este estudio se utilizó una carga de 300 gf para las medidas de la microdureza y del módulo 

de elasticidad, mientras que en el trabajo realizado por los otros autores, tan solo se utilizaron 

10 gf. La aplicación de una mayor carga conlleva a un área más grande de material que es 

afectada por el indentador y, por lo tanto, es difícil ensayar de manera aislada una sola 

característica estructural del recubrimiento, incluso aunque la huella residual de la impronta 

aparezca solo sobre una sola zona del recubrimiento, esta podría estar afectada por zonas 

aledañas o que se encuentran bajo la indentación, como se ilustra en la Figura 6-22.  

En esta figura, la línea punteada representa una huella teórica, correspondiente a una indentación 

realizada sobre una zona completamente fundida de comportamiento isotrópico que genera una 

huella residual con diagonal d. Si la indentación se realiza sobre una ZCF densa y aparentemente 

sin defectos, pero en un área circundante a una ZPF o sobre ella,  el material exhibirá una mayor 

resistencia a ser penetrado que la correspondiente a la resistencia de la matriz o ZCF, generando 

una huella de diagonal d’<d, dando como resultado una medida de dureza y del módulo de 

elasticidad mayor que la de la ZCF, como se ilustra en la Figura 6-22 a y b. Esto se debe a que 

las ZCF están constituidas principalmente por Al2O3-γ saturada en Ti+4, seguida de una fase 

amorfa, mientras que las ZPF contienen en su interior partículas no fundidas de Al2O3-α residual 

(que es la fase más dura y de mayor módulo de elasticidad entre los polimorfos de la alúmina), 

las cuales están rodeadas por un líquido solidificado, que al igual que las ZCF está constituido 

por Al2O3-γ saturada en Ti+4 acompañada por una fase amorfa. La Al2O3-α residual presente en 

los recubrimientos elaborados mediante proyección térmica alcanza valores de dureza y módulo 

de elasticidad de hasta 16 GPa [5] y 409 GPa [151] respectivamente, mientras que la Al2O3-γ y 

la fase amorfa, que constituyen la ZCF, tienen valores de dureza de 14 GPa [152] y menores a 

12 GPa [153], mientras que su módulo de elasticidad es de 253 GPa [154], [155] y 150 GPa 

[156],respectivamente. Por lo anterior, es de esperar que las ZPF aledañas, o bajo las ZCF, 

contribuyan con un aumento en la medida de dureza y módulo elástico. 
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Figura 6-22. Efecto de las ZPF sobre las huellas de indentación. 

No obstante, si la ZPF indentada o la ZCF adyacente a ella, posee defectos relacionados al mal 

apilamiento de las laminillas a su alrededor o porosidad en su interior, existe la posibilidad de 

que ocurra desplazamiento del material durante la indentación, generando una huella de 

diagonal d’>d, lo que se verá reflejado en un valor de dureza aparente menor, ver  

Figura 6-22 c y Figura 6-22 d. 

A partir de lo anterior, se realizaron medidas de la microdureza y del módulo de elasticidad 

independizando las ZPF de las ZCF, con el fin de identificar el aporte de cada una de ellas a las 

propiedades de los recubrimientos, los resultados se muestran en la Figura 6-23. Aunque los 

valores de las propiedades mecánicas de las ZCF y ZPF de estos recubrimientos son 

estadísticamente similares, en lo que respecta a los elaborados por FS, el promedio de su dureza 

y módulo de elasticidad es mayor en las ZPF1, Figura 6-23 a y c, gracias a que estas ZPF1 

poseen en su interior una mayor cantidad de partículas no fundidas, constituidas por Al2O3-α 

residual, que es la fase con mayores propiedades mecánicas dentro de las que constituyen a los 

recubrimientos. Además, a medida que las ZPF lograron una morfología más laminar (ZPF2 y 

ZPF3); es decir, a medida que su valor de AR disminuye, el valor tanto de la dureza, como del 

módulo de elasticidad de las ZPF tiende a ser similar al de la matriz o ZCF, lo cual se debe al 

aumento en la cantidad del líquido solidificado al interior de las zonas parcialmente fundidas. 

Este líquido solidificado de las ZPF está constituido por Al2O3- saturada en Ti+4, acompañada 

por una fase amorfa de la alúmina, al igual que en las ZCF. 
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DUREZA 

a.                                        FS 

 

b.                                       APS 

 
MÓDULO ELÁSICO 

c.                                        FS 

 

d.                                     APS 

 
Figura 6-23. Dureza y módulo de elasticidad de las diferentes características estructurales presentes en los 

recubrimientos elaborados por: a. c. FS y b. d. APS. 

Por su parte, en los recubrimientos elaborados mediante APS no fue evidente el aumento de la 

dureza y del módulo de elasticidad de las ZPF (ver Figura 6-23 b y d) a causa de la presencia de 

la Al2O3-α residual que las constituye, lo cual se debe a que el contenido de esta fue bajo (15,3 

± 0,3 % en peso, para POM1 y 20,7 ± 4,2 % en peso para POM2), ver Tabla 6-7, comparado 

con los recubrimientos elaborados mediante FS con contenido similar de ZPF, como FOM5 y 

FOM6 (33,7 ± 0,4 % y 46,4 ± 0,5 % en peso, respectivamente), ver Tabla 6-5. Por el contrario, 

la dureza y el módulo de elasticidad de las ZPF disminuye respecto a las propiedades mecánicas 

de la ZCF o de la matriz, quizás debido a los defectos (principalmente poros), presentes al 

interior de las ZPF debido a que el líquido solidificado no alcanza a cubrir por completo a las 

partículas no fundidas, como se evidenció en la Figura 6-5 i y j; y por lo tanto, se produce la 

reducción en las propiedades mecánicas reportada en la Figura 6-23 c. 
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La gran dispersión de las medidas, representada en la desviación estándar, es debido a los 

fenómenos explicados en la Figura 6-22. 

Como ya se mencionó, las medidas realizadas por microindentación son sensibles a la presencia 

de ZPF, lo que permite discernir su efecto sobre el desempeño del recubrimiento, sin embargo, 

estás no son las únicas características estructurales presentes, los defectos y las laminillas ricas 

en Ti al ser de menor escala que las diagonales de las indentaciones Vickers y Knoop (máximo 

25 y 70 µm respectivamente) son censadas de manera general bajo el área del indentador, más 

no de manera específica. Mediante el uso de nanoindentación instrumentada fue posible evaluar 

áreas más pequeñas para determinar las propiedades mecánicas de las laminillas ricas en Ti y 

establecer la afectación causada por los defectos a dichas propiedades de las ZCF. En la 

Figura 6-24 se muestran algunos ejemplos de las huellas residuales producidas por 

nanoindentación con una punta tipo Berkovich, aplicando una carga máxima de 50 mN, para 

determinar la dureza y el módulo de elasticidad efectivo representativos de las ZCF y de las 

laminillas ricas en Ti, así como de las ZCF adyacentes a defectos como la porosidad y las grietas. 

Los resultados de las propiedades mecánicas medidas para estas características estructurales se 

muestran en la Tabla 6-12. 

a. 

 

b. 

 

c. 

 
Figura 6-24. Huellas producidas por nanoindentaciones con una punta tipo Berkovich sobre: a. ZCF, b. una 

laminilla rica en Ti y c. sobre ZCF adyacente a un poro. 

Tabla 6-12. Valores de dureza y módulo de elasticidad medidos a partir de nanoindentación con una punta tipo 

Berkovich para diferentes características estructurales de los recubrimientos AT-13. 

Característica Dureza Berkovich [GPa] Eeff [GPa] 

ZCF sin defectos 18,6 ± 0,7 206,0 ± 34,1 

Laminilla rica en Ti 17,8 ± 0,7 197,2 ± 2,1 

ZCF afectada por defectos 14,3 ± 1,0 194,4 ± 54,8 

De acuerdo con los resultados de la Tabla 6-12 se pudo establecer que la dureza y el módulo de 

elasticidad efectivo, de las ZCF son ligeramente superiores a los de las laminillas ricas en Ti, lo 

cual se debe a las fases que constituyen dichas características estructurales de los 

recubrimientos. Como fue indicado en el apartado 6.2.2, las ZCF están constituidas 

principalmente por Al2O3-γ saturada en Ti+4 acompañada por una fase amorfa de la alúmina, 

mientras que las laminillas ricas en Ti además poseen titanatos de aluminio (Al2TiO5). De 

acuerdo con los resultados presentados por otros autores la Al2O3-γ, fase principal de las ZCF, 

tiene una dureza que varía desde 14-16 GPa dependiendo de su grado de cristalinidad [152] y 
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un módulo de elasticidad de 253 GPa [154], [155], mientras que la dureza de la alúmina amorfa 

es de hasta 10 GPa [152] y el módulo de elasticidad de la Al2O3-γ embebida en alúmina amorfa 

disminuye a 150 GPa [156] Por su parte, la dureza y el módulo de elasticidad del Al2TiO5, 

identificado en las laminillas ricas en Ti son de 7 GPa y 20 GPa [5], respectivamente. 

Así mismo, se pudo establecer que los defectos adyacentes a las ZCF reducen su dureza y su 

módulo de elasticidad, debido al desplazamiento irreversible que experimenta el material al ser 

indentado, aumentando el tamaño de la huella. 

Cabe aclarar que, las medidas de dureza y/o módulo de elasticidad producto de una huella 

afectada por defectos, tales como porosidades y grietas, como se ilustra en la Figura 6-24 c, 

deben ser descartadas, ver apartados 3.3.1 y 3.3.2, sin embargo, en la Tabla 6-12, se reporta el 

valor con el fin de ejemplificar cómo este tipo de defectos presentes en la estructura de los 

recubrimientos influyen de manera negativa en las propiedades mecánicas del material, lo cual 

solo es apreciable con medidas en esta escala. 

La tenacidad a la fractura es una propiedad que además de estar ligada a las condiciones 

estructurales del material, es influenciada por sus propiedades mecánicas, como la dureza y el 

módulo de elasticidad. Por su parte, como se ha descrito en este capítulo, la dureza y el módulo 

de elasticidad de los recubrimientos estudiados poseen comportamientos anisotrópicos 

dependientes del tipo de ZPF, de los defectos estructurales (poros y grietas) y de sus 

interacciones con las ZCF, además de los gradientes de composición química y de las fases 

cristalinas y amorfa presentes. Por lo tanto, es importante conocer cómo podrían influir la dureza 

y el módulo de elasticidad en la propagación de grietas en los recubrimientos de estructura 

bimodal. 

A partir de los valores de dureza y módulo de elasticidad de cada una de las características 

estructurales de los recubrimientos estudiados, medidos a partir de microindentación e 

indentación instrumentada, reportados en la Figura 6-23 y en la Tabla 6-12, se calculó su 

relación (H/E) correspondiente. Estos resultados, junto con un resumen de los valores de dureza 

y módulo de elasticidad medidos para las diferentes características estructurales de los 

recubrimientos, se presentan en la Figura 6-25. 
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Figura 6-25. Distribución de la dureza y módulo de elasticidad, además de la relación (E/H) de los diferentes 

componentes estructurales de los recubrimientos. 

Los valores de H/E para cada una de las características estructurales de los recubrimientos 

mostradas en la Figura 6-25, varían entre 0,069 y 0,095, estos indican que la propagación de 

grietas a través de cada una de ellas estaría controlada principalmente por: i) el componente 

residual, producto de una deformación plástica del material, (para aquellas características con 

valores de 0,069 o ligeramente superiores), o ii) controlada equivalentemente por ambos 

componentes, el residual y el elástico (para aquellas características con valores de 0,095 o 

ligeramente inferiores) [103]. 

De acuerdo con otros autores, cuando la relación H/E es cercana a 0,1 la respuesta elástica del 

material es equivalente a la respuesta del componente del esfuerzo residual que experimenta 

durante la aplicación de carga y descarga en un ensayo de indentación. A medida que dicha 

relación aumenta, el componente elástico es cada vez más preponderante frente a la respuesta 

residual; mientras que, a medida que H/E disminuye, quien toma mayor relevancia es la 

respuesta del componente residual [103]. La respuesta elástica del material frente a la 

indentación tiene un papel subordinado en el crecimiento de la grieta, pues mientras que 

aumenta el crecimiento de la fisura mediana en la subsuperficie, se restringe el crecimiento en 

la orientación radial en la superficie [103]. Lo anterior indica que a medida que aumenta la 

relación H/E (para una misma carga aplicada durante la indentación), aumenta la resistencia a 

la propagación de la grieta radial, lo que puede ser un indicativo de la mejora en la tenacidad a 

la fractura del material, producida no solo por indentación, sino también mediante ensayos de 

flexión [157], [158]. 
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A partir de los valores de H/E para cada característica estructural de los recubrimientos y su 

diferencia en porcentaje respecto al de las ZCF de cada tipo de recubrimiento, ver Figura 6-25 

se pudo establecer que: 

• La relación H/E calculada a partir de las propiedades mecánicas medidas por 

microindentación para las ZCF de los recubrimientos depositados por FS, fue de 0,087, 

mientras que la calculada a partir de las medidas realizadas por nanoindentación fue de 

0,090. Lo anterior, da cuenta de un pequeño aumento (del 3,33%), para la relación H/E de 

las ZCF calculada a partir de las medidas realizadas por nanoindentación en estos 

recubrimientos, lo que podría estar asociado a que en las medidas realizadas por 

microindentación hay una mayor afectación de las propiedades mecánicas (especialmente 

de la dureza) a causa de los poros y otros defectos incluidos en estas medidas. No obstante, 

este aumento del 3,33%, puede ser considerado despreciable, si se tiene en cuenta la alta 

variabilidad que suelen presentar los resultados de las medidas de las propiedades 

mecánicas de los recubrimientos cerámicos elaborados mediante proyección térmica.  

• La relación H/E calculada para las laminillas claras, ricas en Ti, y para las ZCF de los 

recubrimientos elaborados por FS medidas por nanoindentación, fue igual, con un valor de 

0,090.  

• La relación H/E calculada a partir de las propiedades mecánicas medidas por 

microindentación para las ZCF de los recubrimientos depositados por APS fue de 0,082, lo 

cual representa una disminución del 5,7% respecto a la relación calculada para las ZCF de 

los recubrimientos elaborados por FS. Esta disminución en la relación H/E aún podría ser 

considerada baja, si se tiene en cuenta la alta variabilidad que suelen presentar las 

propiedades mecánicas medidas en este tipo de recubrimientos. 

• En lo que respecta a las ZPF de los recubrimientos elaborados por FS, la relación H/E para 

las ZPF1 fue de 0,069, lo que representa una disminución del 20,7% respecto a la relación 

de las ZCF en el mismo tipo de recubrimientos. Esta disminución indicaría una menor 

capacidad teórica de las ZPF1 para absorber energía en el campo elástico antes de la 

fractura. Sin embargo, la relación H/E para las ZPF2 en estos recubrimientos fue de 0,095, 

lo que representa un aumento del 9,2% respecto a la relación de las ZCF en el mismo tipo 

de recubrimientos y para las ZPF3 la relación H/E fue de 0,086, lo que representa una 

disminución del 1,2% respecto a la de las ZCF, la cual resulta insignificante. 

• Para los recubrimientos elaborados por APS la relación H/E calculada para las ZPF1 y ZPF2 

fue de 0,079 y 0,077, lo que representa una disminución del 3,7% y del 4,9%, 

respectivamente, respecto a la relación de las ZCF para los mismos recubrimientos. Estas 

diferencias pueden ser consideradas despreciables dada la variabilidad de las propiedades 

mecánicas característica de este tipo de recubrimientos. De otra parte, la relación H/E para 

las ZPF3 de estos recubrimientos fue de 0,091, lo que representa un aumento del 11,0% 

respecto a las ZCF. 

De acuerdo con lo anterior, es de esperar un aumento en la capacidad para absorber energía en 

el campo elástico antes de la fractura, por parte de las ZPF2 de los recubrimientos elaborados 
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por FS, y de las ZPF3 de los elaborados por APS, respecto a sus ZCF. Por el contrario, de las 

ZPF1 de los recubrimientos elaborados por FS, se espera una menor capacidad para absorber 

energía en el campo elástico antes de la fractura, que las ZCF,ZPF2 y ZPF3 de los mismos 

recubrimientos. 

6.2.3.2 Evaluación de la fractura de los recubrimientos 

Fractura a partir de ensayos de flexión en tres puntos 

La medida de la tenacidad a la fractura (KIC) en materiales cerámicos avanzados a partir ensayos 

de flexión en 3 o 4 puntos implica el uso de probetas con geometría definida, de 3 mm de alto y 

4 mm de alto, con un largo entre 20 y 50 mm, que deben ser entalladas y/o pre-agrietadas como 

se detalla en la norma ASTM C1421 [159]. Durante el mecanizado de la entalla en materiales 

cerámicos con frecuencia se producen grietas no deseadas debido a su comportamiento frágil 

[160], lo cual resulta aún más crítico en el caso de recubrimientos cerámicos aplicados por 

proyección térmica, cuyo espesor suele ser inferior a 300 µm y por lo tanto, son más propensos 

a la fractura durante la elaboración de grietas previas al ensayo mecánico. Teniendo en cuenta 

que la determinación del valor de KIC del recubrimiento no es el objetivo principal de este 

estudio, sino que se trata de dilucidar el efecto de las características estructurales en la resistencia 

a la propagación de grietas, la adecuación de probetas de recubrimientos, que se ajusten a los 

parámetros mencionados, se encuentra fuera del interés de esta investigación. Sin embargo, con 

el fin de contrastar los patrones de crecimiento de grieta en recubrimientos con estructura 

monomodal convencional, con aquellos de estructura bimodal de manera cualitativa, se indujo 

la fractura en láminas de recubrimientos (que fueron previamente separadas del sustrato), 

mediante ensayos de flexión en tres puntos, con la configuración ilustrada en la Figura 5-3, del 

apartado 5.3.3. El montaje utilizado para realizar el ensayo de flexión de los recubrimientos se 

muestra en la Figura 6-26. 

 
Figura 6-26. Montaje para el ensayo de flexión en tres puntos para los recubrimientos. 

La sección transversal de la zona fracturada de cada uno de los recubrimientos estudiados es 

mostrada en la Figura 6-27. La sección transversal de los recubrimientos previos al ensayo de 

flexión en tres puntos se muestra en los anexos, en la Figura A-1. 
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Recubrimientos elaborados por FS 

                                                     a.                  FSG1 

 
b.                 FOM1 

 

c.                 FOM2 

 

d.                FOM3 

 
e.                 FOM4 

 

f.                FOM5 

 

g.                FOM6 
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Recubrimientos elaborados por APS 

                                                     h.                 PSG1 

 

             i.                 POM1 

 

             j.                 POM2 

 

Figura 6-27. Sección transversal de los recubrimientos en las zonas de fractura producida por ensayos de flexión 

en tres puntos.  

Se pudo establecer que en los recubrimientos FSG1 y PSG1 de estructura monomodal, 

elaborados a partir del polvo SG107 mediante llama y plasma, ver Figura 6-27 a y h 

respectivamente, se genera una grieta primaria que inicia en la zona donde se da el esfuerzo 

máximo de tracción (el cual para ensayos de flexión en tres puntos se ubica al lado opuesto de 

la superficie de aplicación de la carga, como se ilustrada en la Figura 6-28) y avanza en dirección 

normal a la superficie en la que se encuentran los dos apoyos de la muestra, produciendo una 

fractura en modo I, característica de los materiales frágiles [160]. Cabe anotar que en las aristas 

producidas por la fractura de estas dos muestras se evidencian pocos cambios en la dirección de 

propagación de la grieta principal, los cuales además son tenues, con ángulos entre 7° y 26°, lo 

que indica que la activación de mecanismos de disipación de energía como el generado por la 

deflexión de la grieta fueron escasos o inexistentes [161], [162]. 
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Figura 6-28. Distribución de esfuerzos en ensayos de flexión en tres puntos. Modificado y traducido de [82] 

Por su parte, en los recubrimientos de estructura bimodal elaborados a partir del polvo 

OM6221, se identificaron dos características especiales, la primera de ellas relacionada con 

múltiples y drásticos cambios en la dirección de propagación de la grieta principal, con ángulos 

entre 45° y 75°, con algunos casos específicos de hasta de 84° (ver Figura 6-27 b - g y  

Figura 6-27 i - j, para los recubrimientos depositados por llama y por plasma respectivamente), 

que ocurren debido a la activación del mecanismo de deflexión a causa del avance de la fisura 

por la zona del material que le ofrece menor resistencia [161]. El análisis de la superficie de 

fractura de estos recubrimientos permitió identificar que la grieta se propaga principalmente por 

las ZCF (que hacen las veces de matriz) y que al encontrarse con las ZPF se produce un cambio 

en la dirección en que ella se desplaza. Cuando la grieta que se propaga por la ZCF (tanto de los 

recubrimientos elaborados por FS, como por APS) se encuentra con ZPF2 y ZPF3 se produce 

una deflexión, que le permite a la fisura rodear a dichas zonas parcialmente fundidas, por lo que 

la fisura avanza por la interfaz ZCF-ZPF2 o ZCF-ZPF3 (ver Figura 6-29 a. y b.). De otro lado, 

si la grieta al propagarse por la ZCF se encuentra con una ZPF1 de los recubrimientos elaborados 

por FS, logra a travesar a dicha ZPF1 (ver Figura 6-29 c. y d).  

Lo anterior indica que tanto en los recubrimientos elaborados por FS, como por APS, se da 

menor resistencia a la propagación de fisuras en las interfaces entre la ZCF con las ZPF2 y 

ZPF3, ; este fenómeno está en parte relacionado a la existencia previa de grietas generadas 

durante la elaboración de los recubrimientos, como se visualizan en FOM4 o FOM6 

principalmente, ver Figura 6-5, donde el mayor porcentaje de ZPF y su geometría con tendencia 

esférica propicia la formación de defectos; sin embargo, en recubrimientos con ZPF de tipo 3, 

donde no existen este tipo de grietas características de las ZPF1 y ZPF2, también se ve el 

fenómeno de deflexión de grieta por sus interfaces, posiblemente por la baja cohesión, lo que 

favorece la formación de interfaces de menor resistencia. 

Así mismo, se pudo establecer en los recubrimientos elaborados por FS, que las zonas 

parcialmente fundidas de tipo ZPF1 poseen una resistencia a la propagación de fisuras inferior 



RESULTADOS Y ANÁLISIS 

112 

a la de su interfaz con las ZCF, la cual está asociada a su baja relación H/E (0,069), que es menor 

a la de las ZCF, ZPF2 y ZPF3 con valores de H/E de 0,087, 0,095 y 0,086, respectivamente. 

a. 

 

b. 

 
c. 

 

d. 

 
Figura 6-29. Superficies de fractura de recubrimientos de estructura bimodal. 

La segunda característica especial identificada sobre la sección transversal de la zona fracturada 

de los recubrimientos de estructura bimodal, está relacionada con la formación de grietas 

secundarias que se propagan en dirección normal a la grieta principal, es decir, paralelas a los 

esfuerzos de tracción producidos en los recubrimientos, lo cual es típico de la fractura en modo 

II, como puede verse en la Figura 6-27 para todos los recubrimientos fabricados por FS a partir 

del polvo OM6221. Otros investigadores han indicado que la generación de grietas secundarias 

que evolucionan en modo II de fractura, a partir de los esfuerzos que originan el avance de la 

fisura principal en modo I, es un mecanismo de deflexión que desarrollan los materiales 

cerámicos de estructura laminar y que les permite reducir el crecimiento de la grieta principal a 

expensas de una posible delaminación [163]–[165]. 

P. Bansal et al., reportan resultados similares para ensayos de flexión realizados a 

recubrimientos AT-13 elaborados mediante proyección térmica por plasma (APS), tanto de 

estructura monomodal convencional, como bimodal, adheridos a un sustrato metálico [36]. 

Estos investigadores identificaron en los recubrimientos de estructura convencional, el 
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crecimiento de una grieta principal que se propaga mediante el modo I de fractura, que al hacer 

contacto con el sustrato metálico (que posee mayor resistencia al avance de la grieta), comienza 

a propagarse a lo largo de la interfaz recubrimiento-sustrato. Por su parte, en recubrimientos de 

estructura bimodal, identificaron la formación de más de una grieta vertical, que se propaga en 

modo I de fractura a través del espesor del recubrimiento y de fisuras que se propagan de modo 

II (paralela a la interfaz sustrato-recubrimiento), lo cual atribuyeron a la mayor adherencia entre 

los recubrimientos de estructura bimodal y el sustrato, lo que implica que el exceso de energía 

elástica acumulada que no se libera en la interfaz, se propague por diferentes caminos. En la 

actual investigación se eliminó la interferencia del sustrato, antes de realizar los ensayos de 

flexión, por lo que se pudo establecer que la generación de grietas que se propagan en modo II 

de fractura no está solamente relacionada con la mayor adherencia de los recubrimientos de 

estructura bimodal, como fue reportado por Bansal et al., sino por la presencia de ZPF en la 

estructura de los recubrimientos, las cuales permiten que se presente deflexión de la grieta 

principal, rodeando a dichas zonas parcialmente fundidas (por la interfaz ZCF-ZPF), cambiando 

la orientación de la propagación de la fisura, ver Figura 6-30. 

 

Figura 6-30. Evolución de una grieta en modo II de fractura a partir de la deflexión que ocurre alrededor de una 

ZPF3, para una fisura que se propaga en modo I. 

Lo anterior indica que, en los recubrimientos cerámicos de estructura bimodal elaborados 

mediante proyección térmica, se activa el mecanismo de deflexión de grieta cuando esta alcanza 

la interfaz entre las zonas parcialmente fundidas (ZPF) y las zonas completamente fundidas 

(ZCF), gracias a la menor resistencia a la propagación de fisuras que le confiere la 

discontinuidad en el apilamiento que ocurre entre estas dos zonas y la consecuente disminución 

en la cohesión entre ellas. No obstante, se requiere que las ZPF posean una morfología adecuada, 

entre ZPF2 y ZPF3, y que en su interior tengan la cohesión suficiente entre las partículas no 

fundidas y el líquido solidificado que las rodea, para que puedan ofrecer a la grieta una 

resistencia suficiente que le impida atravesarlas, obligándola a cambiar de dirección. De acuerdo 

con lo indicado, es de esperar que en los recubrimientos depositados por FS a partir del polvo 

OM6221, las ZPF2 y ZPF3 tengan una mayor capacidad de activación del mecanismo de 
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deflexión de grieta que las ZPF1. Sin embargo, en los recubrimientos elaborados por APS a 

partir del mismo polvo, esta diferencia en la capacidad de activación del mecanismo de 

deflexión de grieta no fue tan evidente, dado que se presenta una menor discontinuidad en la 

interfaz entre las ZPF y las ZCF y a que la cantidad de ZPF1 es muy baja como para que la 

grieta principal, que se propaga en modo I de fractura, interactúe con alguna de ellas, todo esto 

debido a la mayor capacidad de fusión de las partículas del polvo OM6221 en el jet de plasma, 

respecto a la llama oxiacetilénica. 

Así mismo, la deflexión producida por la presencia de ZPF en la estructura bimodal de los 

recubrimientos, contribuye a la propagación de grietas en modo II de fractura, en su estructura 

laminar, gracias a la menor resistencia al avance de fisuras que se presenta en la interfaz entre 

laminillas. 

La deflexión de grietas y la evolución de fisuras secundarias en modo II de fractura a partir de 

grietas principales que propagan en modo I en materiales de estructura laminar, son mecanismos 

previamente propuestos por otros autores para mejorar la tenacidad a la fractura de los cerámicos 

[161]–[164], [166]. 

Un esquema de los modos de fractura identificados en los recubrimientos de estructura 

monomodal convencional y bimodal se presenta en la Figura 6-31. , donde se muestra como en 

aquellos con presencia de ZPF en su estructura, se da la deflexión de grietas y fractura de modo 

I y II, gracias a que presentan mecanismos de liberación de energía inexistentes en 

recubrimientos monomodales, lo cual puede influir de manera positiva en la resistencia a la 

propagación de grietas de estos materiales. 

 

Figura 6-31. Esquema de los tipos de fractura en recubrimientos. a. De estructura monomodal convencional y b. 

De estructura bimodal. 
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Fractura generada por indentación Vickers 

Como se expuso en el apartado 3.3.3, el método de fractura mediante indentación Vickers-VIF 

(por la sigla en inglés de Vickers Indentation Fracture) es el más utilizado para evaluar la 

tenacidad a la fractura en recubrimientos cerámicos [167], [168]. En este estudio se realizaron 

indentaciones sobre la sección transversal de los recubrimientos aplicando una carga de  

500 gf, la cual es superior a la carga critica de 300 gf utilizada para medir la dureza y el módulo 

de elasticidad. Las grietas de tipo radial producidas a partir de las indentaciones, tanto las 

horizontales que son paralelas a la interfaz con el sustrato, como las verticales que son 

perpendiculares a dicha interfaz, ver Figura 6-32, fueron utilizadas para el análisis del efecto de 

las características estructurales sobre la tenacidad a la fractura de los recubrimientos. 

 

Figura 6-32. Generación de grietas radiales a partir de microindentación Vickers a 500gf. 

Durante su propagación, las grietas radiales producidas presentaron seis tipos de 

comportamientos, según su interacción con las características estructurales de los 

recubrimientos, tal y como se describe a continuación: 

• Grietas regulares que avanzan por las ZCF, sin aparente interacción con alguna otra 

característica estructural, denominada como (R), ver Figura 6-33. 

• Grietas que presentan deflexión y/o puenteo, denominadas como (D/P), ver Figura 6-34. 

• Grietas que se propagan por la interfaz entre las ZCF y las laminillas ricas en Ti, 

denominadas como (ZCF/L), ver Figura 6-35. 

• Grietas que presentan deflexión debido a la presencia de ZPF, denominadas como (D/ZPF), 

ver Figura 6-36. 

• Grietas que atraviesan las ZPF denominadas como (At/ZPF), ver Figura 6-37. 

• Grietas cuya propagación fue detenida por las ZPF, las cuales se denominaron (Det/ZPF), 

ver Figura 6-38.  
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El análisis morfológico de las grietas que se propagan por las ZCF, sin aparente interacción con 

alguna otra característica estructural, permitió identificar su alto grado de linealidad. No 

obstante, estas grietas (principalmente las que se propagan paralelas al sustrato), experimentan 

bajos grados de deflexión al transitar por el contorno de las laminillas que conforman la ZCF o 

sufren puenteo cuando su desplazamiento cambia de propagarse sobre una interfaz entre 

laminillas a una interfaz adyacente, ver Figura 6-33. 

 

Figura 6-33. Grietas regulares que avanzan por las ZCF, sin aparente interacción con alguna otra característica 

estructural. 

La deflexión y el puenteo que experimentan las grietas radiales durante su propagación también 

se producen cuando estas interactúan con características estructurales, como la porosidad y otros 

defectos, como se evidencia en la Figura 6-34; en esta se puede apreciar una grieta que se 

propaga hacia la izquierda de la huella realizada por indentación Vickers. Inicialmente, esta 

fisura se desplaza casi en línea recta por la interfaz entre laminillas de la ZCF y a los 6 µm de 

avance, medidos a partir del vértice izquierdo de la huella, la grieta experimenta un puenteo en 

un plano inferior, lo que aparentemente ayuda a disipar algo de energía que posee en el frente 

de grieta, provocando al resurgir en la superficie que su ancho disminuya en un 33%, pasando 

de medir 60 ± 20 nm a 40 ± 20 nm. Posteriormente esta grieta avanza hasta encontrarse con otro 

defecto donde se detiene por completo a una distancia de 14 µm medidos a partir del vértice de 

la huella. 
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Figura 6-34. Puenteo producido por interacción entre una grieta radial y un poro. 

Así mismo, las grietas radiales experimentan deflexión cuando interactúan con las laminillas 

ricas en Ti. En la Figura 6-35 a, se muestra el crecimiento de una grieta en el lado derecho de 

una indentación Vickers, esta se propaga de manera lineal hasta encontrarse con una interfaz 

ZCF/laminilla rica en Ti, donde se produce un cambio de dirección (deflexión) de casi 90°, la 

grieta penetra la laminilla y al hacer contacto con la interfaz superior, cambia de dirección 

nuevamente en un ángulo recto continuando su propagación sobre dicha interfaz. Previo al 

primer cambio de dirección, la grieta muestra un ancho promedio de 100 ± 20 nm; después de 

salir de la laminilla blanca, se empieza a cerrar a razón de 7,5 nm/µm hasta detenerse a una 

longitud de 14 µm medidos desde el vértice derecho de la huella de indentación. 

La deflexión de las grietas en la interfaz con laminillas no es exclusiva de las fisuras radiales 

que propagan horizontalmente. Como se muestra en la Figura 6-35 b, una grieta que avanza 

verticalmente a partir del vértice inferior de una indentación Vickers, presenta una deflexión de 

casi 90° justo en la interfaz ZCF/laminilla rica en Ti. El ancho de la grieta antes del cambio de 

dirección se mantuvo casi constante, entre 140 ± 20 nm y 120 ± 20 nm por una distancia 

aproximada de 5 µm. Al acercarse a la interfaz y cambiar de dirección, el ancho de la grieta se 

redujo más del 50% debido al gasto energético que implica la deflexión, alcanzando valores 

entre 60 y 40 nm, la grieta continuó avanzando 4,0 µm a lo largo de la interfaz ZCF/laminilla, 

cerrándose a una tasa de reducción aproximada de 12,5 nm/µm. La menor resistencia a la 

propagación de grieta de la interfaz ZCF/Laminilla, comparada con la de la laminilla en sí, 

propicia la activación de este mecanismo de disipación de energía, lo que se ve reflejado en un 

aumento de la resistencia a la propagación de la grieta, fenómeno similar al que se presenta en 

las interfaces de materiales laminados [163], [165]. También es visible una pequeña grieta que 

se ramifica hacia el lado derecho de la grieta de interés, justo después de que se da la deflexión, 

que penetra la laminilla y se cierra a los pocos micrómetros, evento que, sumado al descrito 

anteriormente, permite la disipación total de la energía en el frente de grieta. 

Por su parte, en la Figura 6-35 c se muestran tres grietas que se desarrollan verticalmente en la 

parte superior de la indentación Vickers, denotadas a, b y c. En la grieta denominada a pueden 
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verse tres puntos de deflexión los cuales son llamados 1, 2 y 3, de los cuales el primero se 

encuentra desviado hacia la derecha 30° respecto a un eje paralelo a la diagonal vertical de la 

huella generada por la indentación Vickers; no hay una característica estructural visible que 

pueda explicar de manera directa este cambio de dirección, sin embargo, hay que tener presente 

que las redes cristalográficas del material poseen direcciones preferenciales de fractura [96], 

[161]. Además, la existencia de esfuerzos térmicos residuales inherentes al proceso de 

proyección térmica, influyen en la propagación de grieta, ya sea oponiéndose, mediante 

esfuerzos de compresión, o propiciando su avance, a partir de esfuerzos de tracción [96], [161]. 

La propagación de la grieta continúa hasta encontrarse con un poro y posteriormente con una 

laminilla rica en Ti, punto 2, donde se da un cambio de dirección de 23° hacía la izquierda, al 

salir de la laminilla, entrando de nuevo a la ZCF, sufre una tercera deflexión, punto 3, con un 

cambio de dirección de aproximadamente de 32° y se propaga hasta cerrarse por completo. Estos 

dos últimos cambios de dirección se deben principalmente al efecto del paso de la grieta a través 

de las interfaces ZCF/Laminilla, mas no a diferencias entre la relación de H/E, ya que sus valores 

son similares, de 0,090, ver Figura 6-25. 

                                      a. 

 
b. 

 

c. 

 
Figura 6-35. Grietas que se propagan en la interfaz entre las ZCF y las laminillas ricas en Ti. a. Grieta 

horizontal. b. grieta vertical. c. grietas verticales que además se propaga a través de las laminillas ricas en Ti. 

En lo que respecta a la grieta denominada b, se aprecia como a medida que se acerca a la interfaz 

con la primera laminilla rica en Ti experimenta múltiples cambios de dirección (en forma de 
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zig-zag), mientras que su avance al interior de la laminilla es casi en línea recta, lo que indica 

que la interfaz ZCF/Laminilla promueve más la deflexión de la grieta que la laminilla rica en Ti 

por sí misma. Al salir de la primera laminilla rica en Ti, la grieta se bifurca y la nueva grieta 

(denominada c) se propaga con una inclinación aproximada de 33° hacia la derecha. Dicha 

bifurcación es una evidencia adicional de la alta resistencia a la propagación de grietas que 

ofrece la interfaz Laminilla/ZCF [167]. 

La interacción de las grietas radiales con zonas parcialmente fundidas, especialmente del tipo 

ZPF3, también promueve el mecanismo de deflexión de las fisuras. Como se muestra en la 

Figura 6-36, la grieta experimenta varias deflexiones al propagarse por la interfaz entre 

ZCF/ZPF, que en algunos casos conducen a una bifurcación y propagación de la grieta al interior 

de las ZPF. 

 

Figura 6-36. Grietas que presentan deflexión y bifurcación debido a la presencia de ZPF 

A partir de la propagación de la grieta radial evidenciada en la Figura 6-36 se pudo establecer 

que previo a la deflexión y bifurcación producida por la interacción con una partícula no fundida, 

la grieta posee un ancho cercano a los 200 ± 20 nm, pero posterior a la deflexión, comienza a 

cerrarse a una tasa de 32,2 nm/µm hasta disipar su energía por completo, alcanzando una 

longitud de grieta de 19 µm medidos desde el vértice de la indentación. 

La propagación de grietas al interior de las ZPF fue otro de los comportamientos evidenciados 

y analizados. En la Figura 6-37 se muestran tres grietas, denominadas a, b y c, donde la primera, 

luego de un puenteo en un plano inferior al visto en la imagen SEM, avanza a lo largo de la 

interfaz ZCF/ZPF terminando su recorrido al hacer contacto con una partícula sólida. Durante 

su recorrido por la interfaz esta grieta exhibe un ancho cercano a los 100 nm que comienza a 

reducirse al alejarse de la interfaz a una tasa de 27,9 nm/µm hasta alcanzar una longitud de  

8,7 µm medidos desde el vértice izquierdo de la huella de indentación. Por su parte, la grieta 

denominada b, avanza por debajo de una partícula sólida cerrándose de una manera abrupta a 

una tasa de 132 nm/µm, al surgir en el plano superficial. La grieta denominada c, cuyo inicio 

pudo darse desde la indentación, o como una bifurcación de la grieta b bajo la partícula sin 

fundir, avanza a través de una partícula sólida mostrando principalmente puenteos bajo la ZPF, 

esta es la grieta de mayor energía ya que a pesar de sobrepasar dos partículas sólidas alcanza 
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una longitud de 19 µm; luego de atravesar la segunda partícula comienza a reducir su espesor a 

una tasa de 10,2 nm/µm. 

De otra parte, cuando las grietas se propagan al interior de zonas parcialmente fundidas que 

poseen una cantidad importante de porosidades, como las ZPF1, la energía que posee la fisura 

en su punta puede llegar a disiparse hasta detenerse por completo, como se muestra en la  

Figura 6-38. Es de resaltar que en este caso la longitud de la grieta dependerá ampliamente de 

la distancia entre la huella y la ZPF. Además, estas grietas, experimentan deflexión al interactuar 

con la interfaz entre el líquido solidificado y las partículas no fundidas, que conforman a las 

ZPF1, llevándolas a propagarse por dicha interfaz como se muestra en la Figura 6-38 a. Estos 

eventos proporcionan al recubrimiento mecanismos de disipación de energía en el frente de 

grieta, que permiten un aumento en la resistencia a la propagación de grieta. 

 

Figura 6-37 Grietas radiales que se propagan al interior de una ZPF3. 

a. 

 

b. 

 

 

Figura 6-38. Grietas radiales detenidas por las ZPF. a. Grieta horizontal. b. Grieta vertical. 
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El análisis de las fisuras según los seis comportamientos descritos anteriormente permitió 

establecer el efecto de las características estructurales sobre la tenacidad a la fractura de los 

recubrimientos estudiados. Según la Ecuación (3-39), para el cálculo de KC a partir de las grietas 

radiales producidas por indentación, es necesario conocer la dureza y el módulo elástico del 

material, con el fin de obtener la razón E/H, además de la longitud de la grieta c generada por 

la carga aplicada P. Sin embargo, como se ha demostrado en el apartado 6.2.3.1, la relación E/H 

varía según las características estructurales de los recubrimientos, es decir, no es la misma para 

una ZPF1 que para una ZCF, y teniendo en cuenta que una misma grieta puede interactuar con 

diversos elementos estructurales, no es conveniente asumir un valor único de E/H para el cálculo 

de KC. Por esta razón, y con fines comparativos, se calculó la resistencia a la propagación de 

grietas (KC relativa), utilizando la Ecuación (3-58), para las fisuras que se propagan de acuerdo 

con los seis tipos de comportamientos descritos previamente, los resultados se muestran en la 

Figura 6-39. 

De otra parte, el análisis de la resistencia a la propagación de las grietas que crecen 

horizontalmente por las ZCF sin aparente interacción con otros componentes estructurales (R), 

permitió establecer que el valor de la KC relativa es estadísticamente similar, con un promedio 

ligeramente mayor, al calculado para las grietas que presentan los demás comportamientos, 

como lo son el relacionado a la interacción con la interfaz entre zonas completamente fundidas 

y las laminillas (ZCF/L), la deflexión debido a la presencia de ZPF (D/ZPF), la interacción con 

defectos que genera deflexión o puenteo (D/P) y las que atraviesan las ZPF, generalmente las 

tipo ZPF3 (At/ZPF). Lo anterior se debe a que los cambios de dirección causados por las 

interfaces entre laminillas son similares a aquellos generados por las características estructurales 

mencionadas. 

a. 

 

b.  

 
Figura 6-39. KC relativa medida a partir de grietas propagadas de acuerdo con los seis comportamientos descritos 

anteriormente. a. En sentido horizontal y b. En sentido vertical. 

En el caso de las grietas radiales que se propagan verticalmente, el valor de KC relativa para 

aquellas que crecen a través de las ZCF y son detenidas por las ZPF (Det/ZPF) también tiende 
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a ser superior al de la KC relativa calculada para los demás comportamientos. Lo anterior indica 

que las ZPF, especialmente las ZPF1 y ZPF2 con altos valores de AR, tienen la capacidad de 

aumentar la resistencia a la propagación tanto de las grietas que crecen horizontal, como 

verticalmente. 

Adicionalmente, los valores de la KC relativa para las grietas verticales que se propagan a través 

de las ZCF fueron estadísticamente similares. Sin embargo, se evidenció que los valores 

promedio de KC relativa para las grietas regulares (R) y para las que interactúan con la interfaz 

ZCF/L tienden a ser menores, debido a que en estas grietas que se propagan verticalmente se 

favorece su interacción con la interfaz entre laminillas, que tienen menor resistencia a la 

propagación de grieta. En el caso de las grietas radiales que se propagan verticalmente 

interactuando con las laminillas ricas en Ti, se obtuvieron valores de KC relativa con alta 

desviación estándar. Lo anterior está asociado a que aquellas grietas que crecen por las ZCF y 

experimentan altos grados de deflexión al interactuar con las laminillas (cercanos a 90º), 

continúan su trayectoria viajando por la interfaz zona completamente fundida-laminilla 

(ZCF/L), alcanzando una pérdida sustancial de la energía que poseen en el frente de 

propagación, lo que conlleva una reducción de aproximadamente un 50% en el ancho de la 

fisura, que continúa cerrándose a una tasa de 12,5 nm/m (como se muestra en la Figura 6-35 

b), por lo que los valores de KC relativa son altos. Por su parte, aquellas grietas que se propagan 

por las ZCF y experimentan bajos grados de deflexión al interactuar con las laminillas (inferiores 

a 40º), no se propagan por la interfaz zona completamente fundida-laminilla, sino que atraviesan 

las laminillas ricas en Ti, sin experimentar una reducción importante en el ancho de la grieta, 

como se muestra en la Figura 6-35 c, y, por lo tanto, los valores de KC relativa calculados son 

bajos. 

Finalmente, los valores de KC relativa calculados para las grietas radiales que se propagan 

horizontalmente, tienden a ser hasta aproximadamente un 20% más bajos que los que fueron 

calculados para las grietas que se propagan verticalmente, lo cual está relacionado con la 

anisotropía que le confiere la estructura laminar que tienen los recubrimientos elaborados 

mediante proyección térmica. 

Los resultados anteriores dan cuenta de cómo la estructura laminar de los recubrimientos 

estudiados promueve la deflexión de grietas (con ángulos de hasta 45º) durante su propagación 

a través del contorno de las laminillas que conforman las ZCF. Esta se presenta principalmente 

en las grietas radiales producidas por indentación que se propagan paralelas al sustrato 

(horizontalmente), mientras que en las que propagan verticalmente no se evidenció dicho 

mecanismo. 

De acuerdo con estudios realizados previamente por otros autores, la deflexión de fisuras es 

indicativo del aumento en la resistencia a la propagación de grietas que experimenta un material 

y el factor de intensidad de esfuerzo necesario para su nucleación puede ser calculado a partir 

de la siguiente ecuación [161]. 

𝐾(𝜃) = 𝐾1𝐶 ∗ 𝑠𝑒𝑐2(
𝜃

2
) (6-2) 
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De acuerdo con la ecuación anterior, una deflexión de 45º en una grieta radial como las que se 

propagan horizontalmente por las ZCF de los recubrimientos, es el resultado de un incremento 

en el factor de intensidad de esfuerzo de 1,17 veces con respecto a la tenacidad a la fractura en 

modo 1 (KIC). 

Otros autores han reportado un valor de KC relativa =14.0 ± 2.5 MPa.m1/2 para recubrimientos 

AT13, de estructura monomodal convencional elaborados mediante APS [48], mientras que en 

los recubrimientos estudiados en esta tesis, en los que se produjo deflexión de grietas, el valor 

de KC relativa varió entre 19,6  2,6 – 25,5  4,8 MPa.m1/2 y entre 23,9  2,5 – 28,8  6,1 MPa.m1/2 

para las grietas que propagan en sentido horizontal y vertical, respectivamente. De acuerdo con 

la Ecuación (6-2) y con el valor de KC relativa reportado por R. S. Lima y colaboradores [48], estos 

valores de KC relativa corresponderían a las grietas radiales que propagan horizontalmente en las 

que se produce deflexión con ángulos entre 65º – 84º y entre 80 – 90º, para aquellas que 

propagan verticalmente. 

Lo anterior refleja la importancia que tiene el mecanismo de deflexión de grietas desarrollado 

por la interfaz entre las laminillas de las ZCF, así como por la interfaz entre ZCF-ZPF y entre 

la interfaz entre ZCF-Laminillas ricas en Ti; para el aumento en la tenacidad a la fractura de los 

recubrimientos estudiados. 

En la Figura 6-40 se muestra un resumen de los 6 tipos de comportamientos en la propagación 

de grietas que fueron evidenciados con sus respectivos valores de tenacidad relativa. 

 

Figura 6-40 Comportamientos evidenciados en la propagación de las grietas con los valores de  

KC relativa [MPa.m1/2] de las grietas horizontales (H) y verticales (V). 

 



 

7 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

7.1 CONCLUSIONES 

En este estudio se elaboraron recubrimientos de alúmina con 13% en peso de óxido de titano 

mediante proyección térmica por llama oxiacetilénica y plasma atmosférico, a partir de dos 

materias primas comerciales, Saint Gobain 107 y Oerlikon Metco 6221, la primera  de ellas 

consiste en una mezcla mecánica de alúmina con óxido de titanio fundida y molida (fused and 

crushed); la segunda, en aglomerados obtenidos a partir de partículas nanométricas hasta 

tamaños micrométricos (d10=25,6 m, d90= 40,3m), que son sometidas a un tratamiento de 

sinterización que permite mantener la integridad de los aglomerados, pero provoca el 

crecimiento de las partículas nanométricas hasta partículas con tamaños entre 2-5 m. Estos 

recubrimientos se realizaron con el propósito de obtener diferentes características estructurales, 

además de variadas proporciones y morfologías de zonas parcialmente fundidas (ZPF) dentro 

de su estructura con el fin de identificar su papel en la resistencia a la propagación de grieta del 

material. Basado en los resultados experimentales se pueden formular las siguientes 

conclusiones. 

• Mediante proyección térmica por llama oxiacetilénica y por plasma atmosférico, se 

depositaron polvos Saint Gobain 107, obteniendo recubrimientos altamente homogéneos 

y con porcentajes de porosidad de 6,6 ± 2,1 % y 5,2 ± 1,9 %, respectivamente; valores 

menores a los reportados la literatura para los de llama oxiacetilénica, entre 10 % - 15 %, 

y dentro del rango esperado para los de plasma atmosférico, entre 1 % - 5 % [3], [4], [28]. 

Esto fue posible gracias a la fusión casi total de las partículas en vuelo, lograda a partir de 

los parámetros seleccionados para la aplicación de los recubrimientos. Estos sirvieron 

como base para el análisis del comportamiento de la propagación de grietas en 

recubrimientos con y sin zonas parcialmente fundidas en su estructura. 

 

• Es posible obtener recubrimientos con zonas parcialmente fundidas en su estructura 

(estructura bimodal) con diferentes proporciones y morfologías, sin afectar la integridad 

del recubrimiento, teniendo un control adecuado de los parámetros de proyección térmica, 

bien sea por llama oxiacetilénica o por plasma atmosférico, a partir de la materia prima 

adecuada, en este caso, aglomerados comerciales Oerlikon Metco 6221. 

 

• El volumen de material particulado alimentado a la fuente térmica, con entalpía constante, 

es directamente proporcional al porcentaje de zonas parcialmente fundidas alojadas en la 

estructura del recubrimiento, a su esfericidad y a los defectos generados alrededor de las 

mismas. 
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• Las ZPF pueden adoptar diversas morfologías, dependiendo del estado de fusión del 

aglomerado durante su estancia en la fuente térmica, entre menor sea su estado de fusión, 

mayor su tendencia a ser esférica. En esta investigación las zonas parcialmente fundidas 

se clasificaron en tres formas especificas denominadas ZPF1, ZPF2 y ZPF3 con relaciones 

de aspecto (AR) entre 0,5 – 1,0 para las ZPF1, entre 0,25 – 0,49 para las ZPF2 y menores 

a 0,25 para las ZPF3.  

 

• Las principales fases cristalográficas presentes en los recubrimientos fabricados tanto por 

llama oxiacetilénica, como por plasma atmosférico, a partir de materias primas de 

composición AT13 son: Al2O3-γ, Al2O3-α-, TiO2 , Al2TiO5 y fase amorfa, las cuales se 

distribuyen en los recubrimientos así: 

o La Al2O3-γ es la fase que se encuentra en mayor cantidad y constituye principalmente 

a las ZCF; esta se forma preferencialmente gracias a las altas tasas de solidificación 

que experimentan las partículas fundidas y que son inherentes al proceso de 

proyección térmica. 

 

o La Al2O3-α está ligada a las partículas que no se funden durante el proceso de 

proyección térmica y que se alojan en las ZPF presentes en la estructura del 

recubrimiento. Por ende, el porcentaje de esta fase será un indicador de la cantidad de 

ZPF presente en los recubrimientos bimodales.  

 

o El Ti, producto de la fusión del TiO2, se divide en dos, una parte dopa, en forma de 

ion (Ti+3, Ti+4), a la fase Al2O3-γ durante su solidificación, y la otra se enlaza con 

aluminio y oxígeno para formar titanatos de aluminio, razón por la cual se reportan 

bajos porcentaje en peso de TiO2 en el recubrimiento. Estás fases se encuentran 

principalmente en el líquido que solidifica entre las partículas sólidas que componen 

las ZPF y en laminillas ricas en Ti de las ZCF. 

 

o Debido a las altas tasas de enfriamiento de las partículas depositadas mediante 

proyección térmica, no todo el material fundido cristaliza completamente, lo que 

genera un porcentaje de fase amorfa, el cual se mantuvo en un intervalo constante, 

indicando que la cantidad de partículas sin fundir presentes en el recubrimiento no 

influye en la cristalización del material fundido. La fase amorfa hace parte 

principalmente de la ZCF. 

• Tanto la dureza como el módulo elástico de los recubrimientos fabricados a partir de la 

materia prima OM6221, con diferentes porcentajes de ZPF en su estructura, presentan 

comportamientos bimodales. Por otro lado, los recubrimientos elaborados a partir de 

SG107, al estar compuestos solo por ZCF, mostraron un comportamiento monomodal, a 

excepción del módulo de elasticidad, el cual al ser medido mediante indentación Knoop 

fue lo suficientemente sensible para ser afectado por las laminillas ricas en Ti y otros 
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defectos presentes en su estructura. El comportamiento bimodal de los recubrimientos está 

dado por: 

o Defectos inherentes al proceso de proyección térmica como la porosidad y las grietas 

producidas por el enfriamiento rápido de las partículas depositadas. 

 

o Defectos generados alrededor o dentro de las ZPF que permiten el desplazamiento del 

material al momento de realizar medidas por indentación. 

 

o Heterogeneidad en la composición química, además de las diversas fases cristalinas 

y de la fase amorfa, presentes en cada una de las características estructurales de los 

recubrimientos (ZCF, partículas sin fundir y líquido solidificado dentro de las ZPF, 

así como laminillas ricas en Ti). 

 

o Campos de esfuerzos residuales generados alrededor de las ZPF debido a coeficientes 

de expansión térmica disimiles respecto a las ZCF. 

 

o La presencia de ZPF con diversas morfologías (ZPF1 – ZPF2 – ZPF3) y en diferentes 

porcentajes, lo cual implica que se den distintas interacciones al momento de aplicar 

la carga de la indentación. Las ZPF2 y ZPF3 tienden a ser más densas, con mayor 

cantidad de líquido solidificado respecto a las partículas no fundidas y con morfología 

alargadas tipo laminillas, lo que permite que los esfuerzos se transmitan de manera 

más efectiva, con poca interferencia de la interfaz ZCF/ZPF, logrando aumentar la 

resistencia del material a ser penetrado. Por su parte, las ZPF1 debido a su morfología 

con tendencia esférica, generan defectos a su alrededor provocando una interfaz débil 

con la ZCF, haciendo que se reduzca el valor promedio de dureza y el módulo 

elasticidad del recubrimiento. 

 

• Los resultados de los ensayos de flexión en tres puntos, realizados a los recubrimientos 

separados de los sustratos, permiten concluir que: 

o Los recubrimientos constituidos solo de ZCF, es decir, aquellos fabricados a partir de 

SG107, presentan fracturas de modo I, típica de materiales frágiles, donde se genera 

una grieta que se propaga en dirección normal al plano donde se aplica el esfuerzo 

máximo de tracción. 

 

o Los recubrimientos de estructura bimodal, además de presentar fractura de modo I, 

mostraron propagación de grietas paralelas al plano de aplicación del esfuerzo de 

tracción, correspondientes al modo II de fractura. Estas grietas tienden a propagarse 

por la interfaz de ZCF/ZPF, principalmente de las ZPF2 y ZPF3. En el caso de las 

ZPF1, se produce su fractura total. La propagación de grietas en modo II a partir de 

ensayos de flexión es un indicativo de la mejora en la resistencia a la propagación de 

grietas que experimentan estos recubrimientos. 
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• La generación de grietas a partir de indentación Vickers permitió identificar diferentes 

comportamientos de propagación de grietas, donde se resalta lo siguiente: 

o Las interfaces entre la ZCF y las laminillas ricas en Ti, al tener diferente resistencia a 

la propagación, propicia la activación de mecanismos de deflexión de grieta, 

primando su propagación a lo largo de las mismas; no obstante, la grieta puede 

atravesar dichas laminillas, dependiendo de la energía en el frente de grieta. 

 

o Cuando una grieta se encuentra con una ZPF hay tres escenarios posibles: i) Que la 

ZPF detenga su propagación gracias a que esta posee en su interior poros que ayudan 

a disipar la energía de propagación de la fisura, o debido a la mayor dureza o por los 

campos de esfuerzo residual que la rodean. ii) Que la grieta posea la energía suficiente 

para superar la resistencia de la ZPF y por ende la atraviese. En este caso si es una 

ZPF1, hay una alta probabilidad de que esta zona parcialmente fundida se fracture; si 

es del tipo ZPF2 o ZPF3, se propagará a través de la interfaz ZCF/ZPF generando a 

su vez cambios de dirección que disiparan la energía en el frente de grieta y por último 

iii) Que la grieta al propagarse por la ZCF logre la deflexión justo antes de alcanzar 

la interfaz ZCF/ZPF, debido a los esfuerzos residuales existentes alrededor de dicha 

interfaz.  

 

o Debido al enriquecimiento en Ti que alcanza el líquido solidificado alrededor de las 

partículas no fundidas que conforman las ZPF, la interfaz ZPF/ZCF posee una menor 

resistencia a la propagación de grieta que las demás características estructurales de 

los recubrimientos estudiados. A partir de lo anterior, las grietas tienden a cambiar su 

dirección de propagación para viajar por las interfaces ZCF/ZPF, activando el 

mecanismo de deflexión que conlleva a una mejora en la tenacidad a la fractura de 

estos materiales. 

 

o Los valores de tenacidad relativa (KC relativa), calculados a partir de las grietas radiales 

generadas por indentación, permitieron identificar que las grietas detenidas por las 

ZPF (Det/ZPF) tienen el mayor efecto sobre su longitud final, con valores de KC relativa 

de 34,6 ± 2,6 MPa.m1/2 y 37,4 ± 6,4 MPa.m1/2 para las grietas horizontales y verticales, 

respectivamente. Seguidos de valores entre 19,6 MPa.m1/2 y 25,5 MPa.m1/2 para las 

demás interacciones mencionadas, en el sentido horizontal y entre 23,9 MPa.m1/2 y 

28,8 MPa.m1/2 para las grietas verticales. 

 

• A pesar de la capacidad que pueden llegar a tener las ZPF1 para detener las grietas, gracias 

a los poros presentes en su interior; bajo condiciones de esfuerzo creciente hasta la fractura 

(como el aplicado en los ensayos de flexión), estos poros pueden actuar como concentradores 

de esfuerzo para la nucleación y crecimiento de nuevas grietas que conducen al rompimiento 

total de dichas zonas parcialmente fundidas y con ello a la falla súbita del material. Por su 

parte, debido al gran contenido de líquido solidificado en las ZPF3, la grieta que experimenta 

deflexión en la interfaz ZCF/ZPF, tenderá a propagarse al interior de la zona ZPF3, 

provocando una reducción en la resistencia al crecimiento de grieta. De acuerdo con lo 
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anterior, para el mejoramiento en la tenacidad a la fractura de los recubrimientos estudiados, 

se requiere que los constituyentes de su estructura (principalmente las laminillas de las ZCF 

y las ZPF) sean altamente cohesivos y con presencia de zonas parcialmente fundidas, 

especialmente de tipo ZPF2, distribuidas homogéneamente. 

• Se logró identificar que la estructura laminar, que se presenta normalmente en recubrimientos 

fabricados por proyección térmica, promueve la propagación de grietas entre laminillas 

generando cambios de dirección o deflexión con ángulos menores a 45°, cuando la grieta 

crece en sentido paralelo al sustrato, y en ángulos hasta de 90°, cuando se propagan en sentido 

normal al sustrato; siendo este último caso una situación ideal para el aumento a la resistencia 

de propagación de grieta. Sin embargo, la presencia de ZPF propicia mecanismos de 

disipación de energía en el frente de grieta que no se evidencian normalmente en 

recubrimientos conformados solo por ZCF.  

 

• Con base en los resultados obtenidos, pudo concluirse que, entre los posibles 

comportamientos de propagación de grieta frente a las ZPF, la activación del mecanismo de 

deflexión al interactuar con ZPF2 distribuidas homogéneamente en recubrimientos con 

estructuras altamente cohesivas presenta la mejor opción para el mejoramiento a la tenacidad 

a la fractura. Teniendo en cuenta lo anterior, para fabricar un recubrimiento mediante 

proyección térmica por llama oxiacetilénica con tenacidad a la fractura mejorada, es decir, 

con alta presencia de ZPF2 y ZPF1 con valores de AR cercanos a 0,5 homogéneamente 

distribuidas y sin sacrificar la cohesión de las demás características estructurales, debe 

optarse por obtener un recubrimiento con características similares a las del denominado 

FOM4, que posee un 27% de ZPF en su estructura, con una distribución de AR dada por un 

d90= 0,59 y un d50= 0,32. Los parámetros para la fabricación de un recubrimiento con las 

características mencionadas se muestran en la Tabla A-1. 

 

• Por su parte, los recubrimientos obtenidos a partir de APS, a pesar de presentar altos 

porcentajes de ZPF, no evidenciaban la existencia de altas cantidades de ZPF del tipo 1, 

debido la alta entalpía y fuerza cinética del plasma. En este caso, mayor cantidad de  

Al2O3-α indica alta presencia de ZPF3 en la estructura, lo cual propicia el crecimiento de 

grieta a través de ellas debido a la baja resistencia del líquido que solidificado y sus interfaces 

con las partículas no fundidas. Con base en esto, en el caso del APS, el recubrimiento con 

menor presencia de ZPF sería el más indicado para lograr una mejora en la tenacidad la 

fractura. Los parámetros para manufacturar este recubrimiento se presentan en la Tabla A-2. 
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7.2 RECOMENDACIONES 

• Manufacturar materias primas, mediante aglomeración por peletizacion o secado por 

atomización con mayor cohesión interna, con el fin de reducir su friabilidad en la 

estructura de los recubrimientos. 

 

• Estudiar el efecto de las características estructurales sobre la tenacidad a la fractura de 

recubrimientos AT13 tratados térmicamente para aliviar los esfuerzos producidos durante 

su elaboración y promover la transformación de Al2O3-γ a Al2O3-α. 

 

• Elaborar recubrimientos de AT13 a partir de polvos aglomerados con menor grado de 

porosidad, con el fin de reducir el incremento en la propagación de las grietas que 

interactúan con los poros presentes en las zonas parcialmente fundidas de tipo ZPF1. 

 

• Desarrollar probetas con geometrías adecuadas que permitan la propagación de grieta 

controlada durante ensayos de flexión, con miras al cálculo de la tenacidad a la fractura 

(KIC) a partir de la tasa de liberación de energía en el frente de la grieta G. 
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9 ANEXOS 

Tabla A-1. Parámetros para la fabricación de recubrimientos por proyección térmica por llama oxiacetilénica 

con potenciales mejoras en la tenacidad a la fractura. 

Materia prima OM6221 

Distancia de proyección [mm] 90 

Flujo de oxígeno [L/min] 70 

Flujo de acetileno [L/min] 22 

Flujo de nitrógeno [L/min] 17 

Presión de oxígeno [MPa] 0,34 

Presión de acetileno [MPa] 0,08 

Presión de aire [MPa] 0,21 

Pases de proyección 10 

Flujo de materia prima [g/min] 9,3 ± 1,5 

Temperatura de precalentamiento [°C] 300 

Velocidad de la antorcha [cm/s] 0,59 

Velocidad del porta muestras [RPM] 116 

Rotojet RPA3 

 

Tabla A-2. Parámetros para la fabricación de recubrimientos por proyección térmica por plasma atmosférico 

con potenciales mejoras en la tenacidad a la fractura 

PARÁMETROS DE ALIMENTACIÓN 

Materia prima OM6221 

Código de la muestra POM1 

Tasa de alimentación de polvo [g/min] 30 

Diámetro del inyector de polvo [mm] 1,8 

Distancia de proyección [mm] 100 

Presión de argón [MPa] 0,4 

Flujo de argón [L/min] 5 

CONDICIONES DE GENERACIÓN DE PLASMA 

Argón [L/min] 45 

Hidrógeno [L/min] 15 

Voltaje [V] 71,4 

Corriente [A] 600 

CPSP  449 

Potencia [KW] 42,8 

Pases de proyección térmica 35 
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Recubrimientos elaborados por FS 

                         a.                                                     FSG1 

  

                        b.                                                    FOM1 

  

                        c.                                                     FOM2 
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                             d.                                                       FOM3 

 
                              e.                                             FOM4 

 
                             f.                                               FOM5 
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                          g.                                               FOM6 

  
Recubrimientos elaborados por APS 

                             h.                                                  PSG1  

  
i.                                        POM1 
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                         j.                                                 POM2 

  
Figura A-1. Sección transversal de los recubrimientos antes y después de fractura producida por ensayos de 

flexión en tres puntos 


