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DESCRIPCION
Capa de adhesién de PVD
Campo técnico

La invencién se refiere al campo de los materiales de superaleaciones recubiertas (SA), en particular a un
procedimiento de recubrimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, una pieza de trabajo de acuerdo con la
reivindicacion 12 y un procedimiento para fabricar una pieza de trabajo de acuerdo con la reivindicacion 26.

Antecedentes técnicos

Las superaleaciones exhiben varias caracteristicas clave: excelente resistencia mecanica, resistencia a la
deformacion por fluencia térmica, buena estabilidad superficial y resistencia a la corrosién u oxidacion. La estructura
cristalina es tipicamente austenitica cubica centrada en las caras. Ejemplos de tales aleaciones son Hastelloy,
Inconel, Waspaloy, aleaciones Rene, aleaciones Haynes, Incoloy, MP98T, aleaciones TMS y aleaciones
monocristalinas CMSX. Las superaleaciones desarrollan resistencia a altas temperaturas mediante el
endurecimiento por soluciones sdlidas. Un mecanismo de endurecimiento importante es el endurecimiento por
precipitacion que forman precipitados de fase secundaria tales como prima gamma y carburos. La resistencia a la
oxidacion o a la corrosion la proporcionan elementos como el aluminio y el cromo. Bésicamente, hay dos tipos de
superaleaciones, una son las superaleaciones basadas en Co con cobalto como componente metélico principal v,
por ejemplo, C, Cr, W, Ni, Ti, Al, Ir y Ta como elemento de aleacion, el otro y hasta el dia de hoy el mas clase
importante son las superaleaciones a base de Ni con niquel como principal componente metalico y, por ejemplo, Cr,
Fe, Co, Mo, W, Ta, Al, Ti, Zr, Nb, Re, Y, V, C, B o Hf como Unicos algunos ejemplos de las adiciones de aleacion
utilizadas con este grupo de superaleaciones. Un objetivo de la presente invencién es mejorar las propiedades
térmicas y de desgaste de las superaleaciones en general y especialmente para aplicaciones tales como
componentes de turbinas de alta y baja presion para aplicaciones de turbinas de gas industriales y aerodinamicas
(IGT) en las que se han realizado varios experimentos exitosos con Superaleaciones de base Ni tales como PWA
1483 y CM 247-DS. Ademés, las aleaciones a base de aluminuros como superaleaciones de base TiAl como y-TiAl u
otros aluminuros que forman aleaciones resistentes a altas temperaturas y al desgaste que comprenden: El
aluminuro de niquel como el NiAl también conocido como Raney Nickel o como NiAls, el aluminuro de hierro, el
aluminuro de hafnio, el aluminuro de cromo, el aluminuro de niobio, por ejemplo, NbsAl o NbAls, el aluminuro de
tantanio, por ejemplo, TasAl o TaAls, el aluminuro de platino, el aluminuro de zirconio y similares se entienden en la
presente memoria como composiciones de superaleaciones.

La sinterizaciéon por plasma de chispa (SPS) es un procedimiento de fabricacion de pulvimetalurgia en el que una
composicion de polvo se presuriza preferentemente en un molde de grafito entre, por ejemplo, dos punzones de
grafito al vacio y se aplica una corriente continua u opcionalmente una corriente continua pulsada al mismo tiempo
entre los dos punzones para ayudar al procedimiento de conformado de la pieza, en este caso del blanco, a fabricar.
De este modo la corriente continua o la corriente continua pulsada pasa directamente a través del molde de grafito,
asi como el polvo compacto, en el caso de muestras conductoras como las superaleaciones. Por tanto, la
generacion de calor es interna, a diferencia del prensado en caliente convencional, donde el calor lo aportan
elementos calefactores externos. Esto da como resultado lograr una densidad tedrica cercana a una temperatura de
sinterizacién mas baja en comparacion con las técnicas de sinterizacion convencionales y facilita una velocidad de
calentamiento o enfriamiento muy alta (hasta 1.000 K/min), por lo que el procedimiento de sinterizacion
generalmente es muy rapido (en unos pocos minutos). La velocidad general del procedimiento asegura que tiene el
potencial de densificar polvos con hanométricas o nanoestructuras mientras evita el engrosamiento que acompafia a
las rutas de densificacion estandar. Como ejemplo, para tal procedimiento una serie de pulsos de corriente continua
de 3 ms con una fuerza de hasta 1.500 A y un voltaje bajo de 25 V pueden pasar directamente por la muestra en
polvo y la herramienta de prensado.

La investigaciéon de materiales utilizados a alta temperatura y en ambientes oxidantes y corrosivos ha sido un
esfuerzo continuo para aplicaciones en aviones, turbinas de gas y motores de combustion. A pesar de los diferentes
usos finales y la diferencia en disefio y dimensiones, la tendencia en estas industrias va hacia el mismo objetivo, que
es una mejora continua de la eficiencia del motor para reducir el consumo de combustible, pero también para cumplir
con regulaciones mas estrictas en materia de la emision de CO2. Esto implica hacer funcionar el motor a
temperaturas mas altas, lo que aumenta en consecuencia la necesidad de materiales base mas robustos, estables y
resistentes que operen en entornos hostiles en diferentes secciones de un motor de turbina. Incluso con el uso de
los materiales mas avanzados, como las superaleaciones o los composite, las tecnologias de recubrimiento no
pueden pasarse por alto cuando se trata de mejorar la vida util de los componentes aumentando la resistencia a la
oxidacion, el desgaste, la erosion y la corrosiéon a altas temperaturas de funcionamiento. A pesar del hecho de que
las tecnologias de recubrimiento introducidas hace muchas décadas estan bien establecidas y se mejoran de forma
continua mediante el uso de nuevos procedimientos y nuevos materiales de recubrimiento, los sistemas de
recubrimiento producidos en los componentes del motor requieren una mayor complejidad. Por lo tanto, las
interacciones, por ejemplo, entre capas, los procedimientos para la preparaciéon de la superficie, los tratamientos
térmicos y los problemas de difusiéon se vuelven cada vez mas importantes. Ademas, los requisitos de los motores
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de proxima generacion son bastante desafiantes para estas tecnologias existentes debido a sus limitaciones e
incapacidad para proporcionar las propiedades requeridas. Los sistemas de recubrimiento tipicos en las turbinas de
gas estan hechos de varias capas, que generalmente consisten en una capa de adhesioén, un 6xido de crecimiento
térmico y una capa superior de ceramica. Las capas de adhesion, que se utilizan para proteger la turbina contra la
oxidacion, se producen normalmente mediante procedimientos de difusion para PtAl, deposicidn fisica de vapor por
haz de electrones (EB-PVD) o pulverizacién de plasma a baja presién (LPPS) para MCrAlY. La capa de adhesion
PLANSEE vy la capa superior de ceramica forman el llamado recubrimiento de barrera térmica (TBC). El
recubrimiento ceramico superior se produce mediante pulverizacion de plasma atmosférico (APS) como un
recubrimiento poroso o EB-PVD como un recubrimiento estructurado en columna. El disefio de la capa de adhesion
es desafiante porque tiene que realizar dos interfaces sofisticadas: una con el sustrato de superaleaciéon para
garantizar la estabilidad mecanica en un amplio rango de temperatura y la otra con el éxido poroso que proporciona
una excelente barrera contra el oxigeno. Esto implica no solo un disefio inteligente de la capa de adhesién, sino que
también requiere una alta reproducibilidad en la fabricacién del sistema de recubrimiento (pila de capas).

Los documentos EP1944387 y US2013122317 divulgan procedimientos de depdsito de una capa de adhesion sobre
un sustrato.

Divulgacién y ejemplos

Por lo tanto, es un objetivo de la presente invencién mejorar y simplificar los procedimientos de recubrimiento
conocidos para superaleaciones evitando los inconvenientes del estado de la técnica de los procedimientos mas
avanzados que son, por ejemplo, el uso de materiales de recubrimiento costosos como PtAl y procedimientos como
EB-PVD que son complicados y dificiles de realizar si se deben aplicar recubrimientos que consiste en elementos
con diferentes presiones de vapor. Otro objetivo de la presente invencidon es mejorar los revestimientos existentes en
términos de rendimiento general, por ejemplo, para superar las limitaciones y la incapacidad de los sistemas de
recubrimiento del estado de la técnica.

En las reivindicaciones adjuntas se define un procedimiento de recubrimiento, una pieza de trabajo de superaleacion
y un procedimiento de fabricacién de una pieza de trabajo de superaleacion de acuerdo con la invencién.

Por lo tanto, es un objeto de la presente invencién divulgar un procedimiento de recubrimiento que comprende los
siguientes pasos:

- proporcionar un sustrato de superaleacion (SA) en una unidad de recubrimiento por PVD;

- proporcionar un objetivo de superaleacion (SA) como catodo de una fuente de evaporaciéon por arco de la
unidad de recubrimiento;

- proporcionar una polarizacion del sustrato al sustrato;

- depositar una capa de interfaz (IF-1) de superaleacion sobre una superficie del sustrato mediante deposicion
por arco al vacio desde el objetivo de superaleacion;

- proporcionar un suministro de gas reactivo que contiene oxigeno a la unidad de revestimiento;

- depositar una capa de transicion (TL) de la misma superaleacién o una composicion de metal diferente
mediante la deposicion por arco al vacio en la que el contenido de oxigeno de la capa varia desde (IF-1) hacia
la superficie cambiando la presion parcial del gas reactivo en la atmosfera del procedimiento, por ejemplo,
aumentando el contenido de oxigeno de la capa desde (IF-1) hacia la superficie aumentando y/o variando la
presion parcial del gas reactivo;

- depositando una capa de barrera (IF-2) que comprende una mayor cantidad de 6xidos de superaleacion o de
una composicion de 6xidos metalicos diferente a la de dentro de la capa de transicion posterior a la capa de
transicion por deposicion por arco al vacio en una atmosfera del procedimiento que contiene gas reactivo en
una concentracion mas alta como con el deposito de la capa de transicion (TL).

Cualquier cambio del contenido de oxigeno dentro de la capa de transicién se puede realizar aumentando/variando
el flujo del gas reactivo que contiene oxigeno por etapas o por rampas y/o variando la potencia de la fuente de arco.
Por lo general se utilizard gas oxigeno (O2) como gas reactivo, sin embargo, cualquier otro compuesto volatil que
contenga oxigeno como el ozono (O3) bien podria usarse.

Tal procedimiento de recubrimiento se puede realizar usando un objetivo de superaleaciéon que tenga esencialmente
la misma composicion que la superaleacion. De ese modo, la composicion del polvo para la produccion objetivo se
selecciona de acuerdo con la composicion de la superaleacion que se va a recubrir para producir un objetivo de
esencialmente la misma composicion que la propia superaleacion. Esencialmente, la misma composicion en este
caso significa para el objetivo, producido por SPS o cualquier otro procedimiento pulvimetallrgico, que debido a la
fabricacion y/o, por ejemplo, a los efectos de medicion de EDX, los elementos principales constituyen un porcentaje
en peso de aproximadamente el 9 % o mas de la mezcla de polvo, como Ni, Co y Cr con PWA1483 como ejemplo,
no difieren méas de +20 %, preferentemente no mas de +10 % con respecto a la composicion original del polvo. Lo
mismo se aplica a los objetivos utilizados con procedimientos reactivos o no reactivos en los que las diferencias con
la composicion del polvo original pueden ser ligeramente mayores para los componentes principales individuales. Lo
mismo se aplica al significado del término esencialmente la misma composicién con la composiciéon de la capa de
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interfaz (IF-1). Entre otros, se usaron polvos de Ni, Al, C, Co, Cr, Mo, Ta, Ti y W para producir objetivos para el
recubrimiento por arco catédico al vacio como se describe a continuacion.

Alternativamente, también podria producirse un polvo adecuado pulverizando un cuerpo sélido de superaleacion y
luego formando un objetivo mediante SPS u otro procedimiento pulvimetalurgico.

En el procedimiento mas basico, se utiliza(n) el(los) mismo(s) objetivo(s) de superaleacion para depositar todas las
capas de la capa de adhesién y el oxigeno se utiliza Gnicamente como gas de procedimiento.

Ademas, se ha demostrado que es beneficioso en términos de estabilidad del procedimiento, por ejemplo, debido a
una menor formacién de gotas y a la construccién de una capa de IF-1 perfectamente ajustada, por ejemplo, con
referencia a la coherencia cristalografica y la epitaxia del sustrato, para proporcionar un objetivo con
predominantemente la misma estructura cristalina, lo que significa para las superaleaciones basadas en Ni o Co una
estructura objetivo de cristal fcc de aproximadamente 80 a 99 %.

En una realizacién adicional de la invencién, se proporciona al menos un objetivo adicional que tiene una
composicion metalica adicional para depositar la capa de transicion de una composicion metalica diferente y/o la
capa de barrera (IF-2) de una composicion de 6xido metdlico diferente. Esto se puede hacer proporcionando
objetivos elementales o de composite adicionales a la unidad de recubrimiento. Esto se puede hacer ya sea
formando un arco con el objetivo de superaleacion y/o mediante un arco independiente de al menos uno de los
objetivos de una composicion metalica adicional, en el que se establece una fase de transicién en la que ambos
tipos de objetivos se utilizan para depositar el recubrimiento respectivo de preferencia. Por lo tanto, la composicion
de un objetivo de composicion del metal adicional se ha elegido de tal manera que las capas de diferente
composicion metalica y/o de diferente composicion de éxido de metal puedan depositarse solas desde el objetivo de
composicion de metal adicional o formando un arco con el objetivo de superaleacion.

Alternativamente, o incluso en combinacién con el uso del objetivo mencionado de una composicion metalica
adicional, se puede introducir en la unidad de recubrimiento de PVD un precursor gaseoso, que comprende otro
metal a depositar en paralelo con la deposicion por arco al vacio del objetivo de superaleacion, para depositar la
capa de transicién de diferente composicion metalica y/o la capa de barrera (IF-2) de diferente composicion de
oxidos metalicos. Dichos precursores se pueden introducir en la unidad de recubrimiento utilizando la linea de
suministro de gas inerte o reactivo o mediante una linea separada.

A pesar del hecho de que, por lo general, la proporcion de al menos los componentes metalicos principales dentro
de la capa de transicién y los componentes metdlicos principales dentro de IF-2 serd aproximadamente la misma,
debe mencionarse que la proporcion de cualquier metal podria variar entre o incluso dentro de las capas respectivas
por pasos o rampas, por ejemplo, formando un arco de dos o mas objetivos de diferente composicién metalica y
cambiando la entrada de potencia respectiva de uno o ambos objetivos o variando el flujo de uno o mas precursores
gaseosos 0 aplicando una combinacion de los procedimientos mencionados respectivamente. Tal variacion del
contenido de metal se puede aplicar especialmente cuando se forma el 6xido con propiedades de barrera contra la
oxidacion, que esta en el disefio TBC estandar formado por oxidacion a alta temperatura de una superficie con alto
contenido de aluminio antes de la deposicién porosa del 6xido. Uno de los objetivos del nuevo disefio de la capa de
adhesion de PVD descrito aqui es reemplazar la oxidaciéon a alta temperatura por la formacién de 6xido en el
procedimiento de PVD in situ.

En otra realizacién de la invencion, la capa de interfaz (IF-1) se deposita con una estructura cristalina que es
coherente con la estructura cristalina del sustrato de superaleacién. De este modo, incluso podrian depositarse
estructuras de crecimiento epitaxial que reflejan la estructura cristalina de la ubicacion superficial respectiva de la
superaleacion SA. Se ha demostrado que tales estructuras cristalinas cultivadas coherentes y especialmente
epitaxiales aplicadas a superficies SA policristalinas, solidificadas direccionales (DS) o monocristalinas (SX)
proporcionan excelentes propiedades del recubrimiento general en términos de resistencia a la oxidacion y
adhesion.

Preferentemente, los 6xidos de superaleacion y/u 6xidos de diferente composicion metalica de la capa de barrera
(IF-2) se depositan con un excedente de oxigeno en la atmésfera del gas reactivo. La relacién de atomos de oxigeno
a atomos de metal (= excedente) puede ser de al menos 1,5, o incluso de al menos 5 para formar oxidos
termodinamicamente estables, especialmente los 6xidos mas estables, a partir de los metales de superaleacioén y/o
la composicion de diferentes metales evaporados al depositar la capa de barrera (IF-2). De ese modo se puede
formar una capa de barrera que comprende esencialmente Oxidos estequiométricos, especialmente en las fases
termodinamicamente mas estables para la mayoria o incluso para todos los elementos metalicos y/o aleaciones de
la superaleacion o de la diferente composicion metalica. Tales capas de barrera (IF-2) muestran una estructura
columnar densa, muy diferente, por ejemplo, de la estructura policristalina de orientaciéon de grano casi aleatoria de
una capa de interfaz (IF-1) depositada sobre la superficie de un SA policristalino.

A diferencia de la capa de barrera, la capa de interfaz puede depositarse en forma de vapor metalico puro sin ningun
gas de procedimiento.
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Alternativamente, se puede proporcionar un suministro de gas inerte a la unidad de recubrimiento para depositar al
menos una de la capa de interfaz (IF-1), la capa de transicién y la capa de barrera (IF-2) en una atmoésfera de
procedimiento que contiene gas inerte.

Con referencia a los parametros esenciales del recubrimiento, como la presion del procedimiento, la corriente del
arco y la polarizacion del sustrato, se debe mencionar lo siguiente.

Los rangos de presién del procedimiento usados para depositar la interfaz (IF-1) estaban entre 0,1 mPa y 100 mPa
si no se usaba gas inerte. Con la adicién de gas inerte, se aumento la presion de aproximadamente 0,1 Pa a 5 Pa.
Otros parametros de procedimiento para la capa de interfaz donde:

Corriente de arco con el objetivo de superaleacion: de 80 A Par 250 A;
Polarizacion del sustrato: de -20 V a -800 V CC y polarizacién pulsada bipolar

Los rangos de presion del procedimiento utilizados para depositar la capa de transicion (TL) en gas de oxigeno
reactivo oscilaron entre 0,1 Pa y 5 Pa con y sin adiciéon de gas inerte. Por lo general, la presion del procedimiento
durante la deposicion de la capa de transicion se ha incrementado desde la muy baja presion del procedimiento sin
utilizar ningln gas reactivo para depositar la interfaz (IF-1, ver arriba) hasta la presidon del procedimiento para
depositar la capa de barrera (IF-2) con una gran cantidad de gas reactivo (ver mas abajo). Otros parametros del
procedimiento para la capa de transicion donde:

Corriente de arco con el objetivo de superaleacion: de 80 A Par 200 A;
Corriente de arco con un objetivo de mayor composicion de metal:

de 60 A a 200 A;
Polarizacion del sustrato: de -20 V a -800 DC, asi como pulsadas unipolares y bipolares.

Los rangos de presién del procedimiento utilizados para depositar la capa de barrera (IF-2) oscilaron entre 0,1 Pa 'y
8 Pa si no se utilizé gas inerte. Con la adicidon de gas inerte, se aumento la presiéon de aproximadamente 0,2 Pa a
10 Pa. Otros parametros de procedimiento para la capa de interfaz donde:

Corriente de arco con el objetivo de superaleacion: de 60 A a 200 A;
Corriente de arco con un objetivo de mayor composiciéon de metal:
de 60 A a 220 A;
Polarizacién del sustrato: de -20 V a -600 V DC, preferentemente unipolar o bipolar pulsada.

Las composiciones de objetivos de la composicion metalica adicional se han elegido de tal manera que las capas de
composicién metalica diferente y/o de composicién de 6xido metalico diferente podrian depositarse solas desde al
menos un objetivo de composicién metalica adicional o mediante formacién de arco con al menos un objetivo de
superaleacion. Alternativamente, o adicionalmente, podrian usarse precursores que contengan al menos uno de los
metales adicionales que se depositaran en la capa de transicion y/o barrera.

Se ha demostrado que es beneficioso para el presente procedimiento usar objetivos de superaleacion que se han
producido mediante un procedimiento pulvimetalirgico. Ejemplos de tales procedimientos son el prensado en
caliente, el prensado isostatico en caliente (HIP) y especialmente la sinterizacién por chispa de plasma (SPS).

En otra realizacién de la presente invencién, se aplica otra capa superior de ceramica preferentemente porosa a la
superficie de la capa de barrera (IF-2) en un paso de procedimiento adicional.

Una capa superior de este tipo se puede aplicar mediante tecnologia de pulverizaciéon térmica, por ejemplo,
pulverizacion por detonacion, pulverizacion por arco de alambre, pulverizacion por llama, pulverizacién de
recubrimiento con oxicombustible de alta velocidad (HVOF), combustible de aire de alta velocidad (HVAF),
pulverizacién en caliente, pulverizacién en frio y preferentemente pulverizacién de plasma o pulverizaciéon de plasma
al vacio.

La presente invencion también tiene el objeto de proporcionar un procedimiento para producir una pieza de trabajo
de superaleacion recubierta que comprende un procedimiento de recubrimiento como se describe anteriormente.
Dichas piezas de trabajo pueden ser, por ejemplo, cualquier pieza utilizada en el area de alta temperatura de
turbinas de gas industriales o motores de aeronaves como alabes de turbina, aspas o similares.

Otro objeto de la presente invencidn es proporcionar una pieza de trabajo de superaleacién que comprende:
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- un sustrato de superaleacion

- una capa de interfaz (IF-1) de esencialmente la misma composiciéon de superaleacion directamente sobre una
superficie del sustrato de superaleacion, seguida de

- una capa de transicidon (TL) de esencialmente la misma superaleacion y oxidos de superaleacion o una
composicion de metal diferente y 6xidos de metal diferentes por lo que el contenido de oxigeno de la capa de
transicion aumenta de IF-1 a

- una capa de barrera (IF-2) de 6xidos de super aleacion o de diferentes 6xidos metalicos.

Por tanto, la IF-1 puede tener una estructura cristalina coherente o incluso epitaxial a la estructura cristalina de la
superficie del sustrato de superaleacion.

El contenido de oxigeno en la capa de transicion puede aumentar por pasos o gradualmente de IF-1 a IF-2.

La diferente composicion de metal en la capa de transicién puede diferir esencialmente de la misma composicion de
superaleacion en al menos un elemento adicional. También puede diferir la composicién metalica de los diferentes
Oxidos metalicos de la capa de barrera por al menos un metal mas, que existira en forma de o6xido.

Al menos otro elemento puede tener una electronegatividad de acuerdo con Pauling igual o menor a 1,4. Tal baja
electronegatividad es tipicamente para metales que tienen un alto potencial para unir oxigeno, por ejemplo, cuando
tales metales estan dispersos en una matriz de metales en estado sélido que tienen menos tendencia a formar
oxidos. Dicho elemento adicional puede ser un lantanido, preferentemente al menos uno de La, Er o Yb.

Alternativamente, la composicion de metal diferente puede diferir de la composicién de superaleaciéon por la
concentracion de al menos un elemento o por la concentracion y/o la adicién de al menos uno de los siguientes
elementos adicionales: Mg, Al, Cr, Er, Y, Zr, La, Hf, Si.

Al menos una parte de los demas elementos puede oxidarse y depositarse como solucién sélida (SS) dentro de los
granos de cristal y/o a lo largo de los limites de grano de la capa de transicién (TL) y/o la capa de barrera (IF-2)
como oxido reforzado por dispersion (ODS).

Tales metales de baja electronegatividad, como metales alcalinos, metales alcalinotérreos, lantanidos, actinidos y
algunos metales de los 3™ y 4° (metales de transicion) del sistema periddico de los elementos, se sabe que son
propensos a formar soluciones soélidas (SS) dentro de los granos de cristal de la matriz principal sélida o a formar
cuerpos solidos reforzados por dispersion de 6xido (ODS) cuando dichos metales se encuentran a lo largo de los
limites de grano de un sélido policristalino y oxidado por la difusion de atomos de oxigeno. Se conoce el uso de
estos materiales termodinamicamente estables (SS y/o ODS) a partir de procedimientos de endurecimiento por
dispersion de oxido para fortalecer tales aleaciones, por ejemplo, superaleaciones, mediante la adicién de solo una
pequefia cantidad de dichos elementos formadores de 6xido (alrededor del 2 % en volumen). Sin embargo, es la
primera vez que se puede probar un efecto similar con recubrimientos cuando se han depositado recubrimientos de
acuerdo con la presente invencién. Se pudo mostrar el efecto del fortalecimiento de SS y/o ODS con
superaleaciones parcialmente oxidadas en la capa de transicion.

La concentracion de al menos uno de los elementos metalicos o de silicio en la capa de transicion se puede modular
0 aumentar por pasos o gradualmente de IF-1 a IF-2.

Los diferentes 6xidos metalicos pueden comprender al menos uno de los siguientes 6xidos o una mezcla de los
mismos:

oxido de aluminio, oxido de aluminio y cromo, oxido de erbio, 6xido de itrio, éxido de itrio y aluminio, 6xido de
magnesio y aluminio, 6xido de aluminio y silicio, 6xido de hafnio y silicio.

Por lo tanto, el 6xido de aluminio o el éxido de aluminio-cromo pueden ser Al203 o (AICr)203 que comprende una
estructura cristalina de corindén, mientras que el éxido de erbio o el 6xido de itrio pueden ser Er203 o Y203 que
comprende una estructura cristalina cubica y mas del 55 %, preferentemente mas del 75 % de la estructura cristalina
respectiva puede ser corinddn respectivo o estructura cristalina cubica.

Los diferentes 6xidos metalicos pueden comprender un 6xido que contiene aluminio y la capa de TL y/o IF-2 puede
comprender gotas de aluminio o gotas que tienen un alto contenido de aluminio metalico.

En el caso de o6xidos que comprenden 6xido de cromo-aluminio, por ejemplo, en estructura de corindén y/o
dispersos como SS u ODS en la capa de transicién y/o barrera, las capas también pueden comprender gotas que
tienen un alto contenido de cromo metalico.

Como ejemplo, para su uso con aplicaciones IGT y aerodindmicas, se puede proporcionar una capa superior de
ceramica como capa terminal en la superficie de la capa de barrera (IF-2) encima de la capa de adhesion. Tal capa
superior se puede hacer con una estructura porosa para adaptar mejor la expansion térmica con aplicaciones de alta
temperatura.
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Con referencia a la capa de adhesién que consiste en consecutivas
- capa de interfaz (IF-1)

- capa de transicion (TL) y

- capa de barrera (IF-2)

se puede elegir lo siguiente sobre todo el espesor del recubrimiento:
pm < Qadhesion < 200 pm
Con espesor de capa de la capa de interfaz (IF-1):

0,01 pm < dip1 € 20 pm

Con espesor de capa de la capa de transicion (TL):

0,1 Bm < drp £ 100 prm

Con espesor de capa de la capa de barrera (IF-2):

1pm < dip2 < 50 pm

El grosor de la siguiente capa superior de ceramica de proyeccion térmica para aplicaciones aerodinamicas o IGT se
eligio entre 10 ym y 3 mm y mostré una excelente adherencia y resistencia al desgaste.

A continuacion, la invencion se explicara mas detalladamente mediante ejemplos y figuras. Debe mencionarse que
cualquier combinacién de cualquier realizacion, modificacién o ejemplo de la presente invencion, también si no se
menciona explicitamente en la presente descripcion o reivindicaciones, se supone que es parte de la invencién en la
medida en que no se pueda reconocer de inmediato que es disfuncional para el especialista en la técnica.
Descripcion de las figuras

A continuacion, se describe la invencién en un modo ejemplar con ayuda de detalles experimentales y figuras. Las
Figuras de 1 a la 8 muestran lo siguiente:

La Figura 1 El concepto de capa y un ejemplo de una capa de adhesion;

La Figura 2 Patron XRD de un blanco virgen y uno operado;

La Figura 3 Micrografia y EBSD de la superficie SA-T;

La Figura 4 Imagenes TEM de la superficie SA-T;

La Figura 5 Mapeo EDX

La Figura 6 Micrografias de campo brillante y oscuro, exploracion lineal;

La Figura 7 XRD analogo a Figura 2 en zafiro

La Figura 8 Pila de capas: STEM de campo claro, TKD, mapa de calidad;

La Figura 9 Interfaz de micrografia TEM
Con la presente invencion se introduce un concepto de capa que se esboza en la Figura 1a. El enfoque es en base a
la formacion de una capa de interfaz (IF-1) "idéntica al sustrato” al sustrato de superaleacion a granel (SA-S) y una
capa de transicion posterior (capa graduada) de IF-1 a una capa parcial o totalmente recubierta en 6xido que termina

en una segunda capa de interfaz, aqui también capa de barrera (IF-2). Este IF-2 puede ser una barrera de difusion
de oxigeno y/o una capa de nucleacién para un 6xido poroso como se utiliza en el disefio de un TBC. También
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podria ser un recubrimiento de ODS o una mezcla de 6xidos que se forman durante la oxidacion del vapor de
superaleacion. Toda la pila de capas se sintetiza en un procedimiento en condiciones de vacio tipicas de la
deposicion fisica de vapor (PVD). La evaporacién por arco reactivo y no reactivo se utiliza para producir este disefio
de recubrimiento mediante el procesamiento en el lugar.

En la Figura 1b se muestra un ejemplo de capa de adhesion basica sobre una superaleacion policristalina, que
comprende una interfaz muy similar o incluso idéntica a la base de la superaleacion, una capa de transicion que se
clasifica en funcién de la concentracion de oxigeno, lo que significa que el contenido de oxigeno aumenta desde la
interfaz hasta la capa de barrera que es una superaleacion oxidada de acuerdo con el presente ejemplo.

Los sustratos, asi como los objetivos, se produjeron a partir de polvos con la composicién quimica enumerada en la
tabla 1, 2% columna. Esta composicién corresponde a la memoria descriptiva de la superaleacion PWA1483. Sin
embargo, tanto los sustratos como los objetivos se fabricaron mediante sinterizacién por chispa de plasma a
aproximadamente 1.200 °C y 30 MPa (PLANSEE Composite Materials GmbH). Por lo tanto, es probable que este
material difiera del material a granel utilizado industrialmente producido por fusion y fundicion. Al respecto es
importante sefalar que:

- el tamafio medio de grano en la estructura es inferior a 50 pym y preferentemente inferior a 20 um,

- la produccién pulvimetallrgica parte preferentemente de polvos aleados en lugar de una mezcla de polvos
elementales,

- por tanto, la sintesis de las fases tiene lugar durante la fabricaciéon de los polvos y no durante el procedimiento
SPS,

- dichos objetivos fabricados no tienen textura, es decir, se caracterizan por una orientacion de grano aleatoria (por
ejemplo, medida por EBSD), que es muy diferente de los objetivos fabricados por metalurgia de fusion,

- la porosidad en estructuras producidas mediante los procedimientos SPS se ajusta para que sea inferior al 10 %
o preferentemente inferior al 5 %,

- Los procedimientos SPS se llevan a cabo sin que implique la formacion de fases liquidas en rangos de
temperatura de 1.000 a 1350 °C, preferentemente en rangos de temperatura de 1.100 a 1.300 °C.

Considerando esto, denominaremos a este material como sustrato de superaleaciéon (SA-S), si se utiliza como
sustrato, y objetivo de superaleacion (SA-T), si se usa como objetivo para la evaporacion. Se produjeron pequefios
discos (@ 60 mm) a partir de este material y se mecanizaron al tamafo de (30 mm x 10 mm x 5 mm) para el SA-S.
En procedimientos idénticos, se fabricaron los discos SA-T (& 150 mm).

La tabla 2 enumera los principales parametros del procedimiento utilizados en la evaporacion por arco catédico
utilizando el SA-T como catodos en los ejemplos discutidos a continuacion. Antes de la deposicion, la camara del
procedimiento se evacud por debajo de 0,02 Pa y se realizaron pasos estandar de calentamiento y grabado para
garantizar una adhesion suficiente del recubrimiento al sustrato. Se eligié un tiempo de deposicion neta de 45 min
para el procedimiento no reactivo (solo vapor metalico) y se aumenté a 240 min para los procedimientos reactivos en
oxigeno. Esto se debe a la tasa de evaporacion reducida del SA-T en gas de oxigeno puro reactivo, lo que da como
resultado espesores de recubrimiento de 1,5 um (reactivo) y 2,2 ym (no reactivo), respectivamente. Los catodos se
operaron con corrientes de arco de DC de 140 A, ya sea solo en vapor metalico o con un flujo de gas de 800 sccm
de oxigeno (procedimientos reactivos) utilizando un sistema de produccion tipo lote INNOVA de Oerlikon Surface
Solutions AG. Los SA-S junto con sustratos de zafiro se recubrieron a temperaturas de sustrato de aproximadamente
550 °C. Solo se utilizé una fuente de arco para la deposicidon. Se aplicd al sustrato una tensiéon de polarizacion
bipolar simétrica de 40 V con una frecuencia de 25 kHz y una longitud de pulso negativa de 36 s y una longitud de
pulso positiva de 4 ps durante el procesamiento en oxigeno.

La superficie objetivo se analizé en un microscopio electronico de barrido (SEM) LEO 1530. Las composiciones
quimicas de SA-T y SA-S se midieron mediante espectroscopia de rayos X de dispersion de energia (EDX) en el
SEM.

Las mediciones XRD en cortes pulidos del material objetivo policristalino se realizaron en un difractémetro Bruker D8
Davinci equipado con un espejo Gobel para la generaciéon de un haz paralelo y con un detector LynxEye 1D que usa
radiaciéon Cu-Ka. Las medidas se realizaron en modo 26/w entre 5-140°. Para el analisis de fase, se utilizé el
software Diffrac.Eva V4.1 de Bruker en combinacién con la base de datos abierta de cristal (COD), una coleccion de
estructuras cristalinas de acceso abierto publicada en la Journal of Applied Crystallography 42 (2009) 726-729.

Los analisis convencionales de difraccidon de retrodispersion de electrones (EBSD) se realizaron en las superficies
SA-T en un FIB FEG-SEM Lyra3 dual de Tescan, utilizando una camara Digiview IV EDAX. Se utilizé un voltaje de
aceleracion de 20 kV y una corriente de emision de 5 nA. Ademas, se realiz6 la Transmission-EBSD o Transmission
Kikuchi Diffraction (TKD) en muestras de elevacion de aproximadamente 100 nm de espesor, montadas en un
soporte con un angulo de preinclinacién de 20° con respecto a la pieza polar con una distancia de trabajo de 3 mm.
Las condiciones del haz fueron 30 kV y 5 nA. La segregacién quimica se analizé por medio de imagenes de
contraste de canalizacion de iones que se realizd utilizando iones Ga de 30 kV y 1,5 pA. Las laminas de
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levantamiento fueron finalmente analizadas por microscopia electrénica de transmision (TEM) en un JEOL JEM
2200fs equipado con un sistema EDAX EDS.

Analisis de objetivo virgen (catodo)

El EDX investigd la composicion quimica del SA-T fabricado mediante sinterizacién por chispa de plasma. Debido a
la gran cantidad de elementos a analizar y su diferente sensibilidad para este procedimiento, un analisis cuantitativo
es dificil. Sin embargo, la similitud en los materiales permite (aparte de C) una comparacién cualitativa. La tabla 1
muestra los resultados para la superficie virgen fabricada del objetivo fabricado con numeros en relacién con la
composicién total de elementos en la 3 y diferentes (A) nimeros a la composicién del polvo en la 4% columna.
Excepto por el carbén y el tantalio, hay un acuerdo justo en la composiciéon con el polvo original. La estructura
cristalina de la superficie objetivo virgen obtenida por analisis XRD se comparé con la superficie objetivo después de
la operacion de arco en procedimientos no reactivos. Las exploraciones 26/w se muestran en la Figura 2.

El patrén XRD de un objetivo virgen (linea de puntos) muestra varios picos principales que se pueden indexar como
fcc cubicos (Fm-3m) con a = 3,59 A. El patrén de difraccion que se observa para varios elementos de los que se
compone la superaleacion (tabla 1) coincide con esta red cubica. Ademas de los elementos individuales, una
multitud de diferentes compuestos intermetalicos como Cr2Nis; AlzeNito7Tao7; NiogTao1; Ni17Ws; Coo,87Wo,13;
Nis,28Tio,72; NiogsWo,15 0 CrNi se pueden indexar y se pueden considerar candidatos potenciales para la fase fcc
observada. Los picos con intensidades por debajo del 1 % también son visibles en el patron XRD de la superficie
virgen del objetivo. Pueden pertenecer al patron XRD de las fases de 6xido de tantalio que se forman como
resultado de la oxidacion superficial. Los picos del patron XRD revelaron para el objetivo operado (linea continua)
una fase fcc cubica (Fm-3m) similar a la observada para la superficie del objetivo virgen. Sin embargo, los picos del
objetivo operado se desplazan ligeramente hacia angulos mas altos lo que indica una disminucién del parametro de
célula unitaria a de 3,59 A para el objetivo virgen a 3,58 A para el objetivo operado. Al mismo tiempo, los picos del
objetivo operado son mas estrechos que los del objetivo virgen, lo que puede deberse a procedimientos de
recristalizacion en la superficie del objetivo y, en consecuencia, a la formacién de cristalitos mas grandes. La
suposicion de la presencia de diferentes compuestos intermetalicos del analisis de difraccion de rayos X esta de
acuerdo con los resultados de las medidas TEM. Ellos confirman que estos materiales de superaleacion estan
compuestos de diferentes compuestos intermetalicos (ver mas abajo).

En la Figura 3a se divulga una micrografia de la superficie SA-T obtenida de SEM con electrones retrodispersados
usando un voltaje de haz de 20 kV. El contraste en la imagen retrodispersada se debe principalmente a la
orientacion del grano. Esto se verific6 mediante un mapa de orientacion de cristal EBSD correspondiente de la
superficie investigada que se muestra en una version en blanco y negro (bw) con la Figura 3b. El analisis EBSD
indica un 88 % de angulo alto y un 12 % de limites de grano de angulo bajo y un 7 % de limites gemelos %3 (60° @
(111)) con un tamafio de grano promedio de (5,9 £ 3,1) ym. Las manchas blancas en la imagen retrodispersada
observada en la Figura 3a se identificaron en el TEM como precipitados ricos en titanio y tantalio. Una seccién
ampliada con diferentes granos se muestra en las imagenes de microscopia electrénica de transmision de barrido de
campo claro y campo oscuro en las Figuras 4a y b, respectivamente. Un mapeo EDX de este detalle se da en la
Figura 5. Este mapeo indica que Cr (sub-Figura 5b), Co (Figura 5c) y Mo (Figura 5g) se segregan juntos, también
dentro de los granos. Lo mismo se mantiene para Ni (Figura 5a), Al (Figura 5h), Ti (Figura 5e) y Ta (Figura 5d).
Ademas, el mapeo sugiere que los precipitados consisten principalmente en Tay Ti.

Como se mencion6 anteriormente, el patron XRD obtenido de la superficie de los objetivos fabricados y operados se
puede indexar con fases fcc para las cuales diferentes compuestos intermetalicos pueden ser candidatos
potenciales (Figura 2). Esta suposicién esta respaldada por investigaciones STEM, donde se observo segregacion
quimica dentro y entre los granos. La Figura 6 muestra como ejemplos micrografias de campo claro (6a) y campo
oscuro (6b) para las transiciones a través de dos limites de grano. La flecha en la Figura 6a indica la posicion para la
cual se realizo el escaneo de linea EDX que se muestra en la Figura 6¢. Se grafica la distribucién cualitativa de solo
los elementos predominantes y cambia significativamente entre los dos granos investigados. La segregacion de Ni/Al
y Co/Cr es observable, lo que esta en buen acuerdo con el mapeo que se muestra en la Figura 5. Este fue el caso
de muchos escaneos lineales similares, que indican la presencia de mas de una fase fcc con constantes de red muy
similares.

El analisis del objetivo indica que el procedimiento de sinterizacion por chispa de plasma produce un material
objetivo con estructura policristalina de orientacion de grano casi aleatoria. Ademas, el analisis demuestra la
presencia de diferentes fases intermetalicas con constantes de red similares y la existencia de precipitados en el
material producido.

Analisis de objetivos operados
En un paso siguiente, los objetivos fabricados se utilizaron como catodos y se evaporaron por arco. La evaporacion
se realizé en las condiciones mencionadas en la tabla 2. En el procedimiento no reactivo, no se utilizaron gases

adicionales durante la evaporacion. Este enfoque renuncia a la posible incorporacion reducida de gotitas en los
recubrimientos depositados debido a la dispersion multiple con atomos de gas, sin embargo, permite mantener el
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mayor grado de ionizacién y la mayor energia cinética del vapor metdlico que soporta la condensacion del
recubrimiento a mayor energia. El procedimiento reactivo se realizé solo con oxigeno. El valor del flujo de oxigeno
se eligié para garantizar una proporcién de oxigeno a 4tomo de metal evaporado de aproximadamente 4 a 5 para
producir la IF-2 (capa de superaleacién oxidada) que deberia dar como resultado una oxidacion casi total del
recubrimiento. Las composiciones quimicas de los objetivos después del procedimiento no reactivo A y el proceso
reactivo B fueron medidas por EDX y se dan en la tabla 1 junto con la diferencia (A) con respecto a la composicion
del polvo original (de la columna 5% a las 8'?). El analisis de la superficie objetivo indica una ligera reducciéon en Al y
Cr de procedimiento no reactivo a reactivo, pero ningun cambio drastico en la composicién de los otros elementos
objetivo. El patron XRD de la superficie objetivo después de la operacion del arco en modo no reactivo se muestra
en la Figura 2 (linea continua). En comparacién con el objetivo virgen (linea de puntos), los picos del objetivo
operado son mas estrechos y se desplazan hacia angulos mas altos. También se pueden asignar a una fase cubica
fcc (Fm-3m). La célula unitaria promedio del objetivo operado es ligeramente mas pequenfa, y el parametro de red
disminuye de 3,584 A (antes de la operacion) a 3,568 A (después de la operacion) y el ancho total reducido a la
mitad del maximo (FWHM) indica procedimiento de recristalizacion en la superficie del objetivo.

Sintesis de recubrimiento

Los recubrimientos se sintetizaron con los parametros del proceso A proporcionados en la tabla 2 mediante
procesamiento no reactivo para investigar si la composicién quimica del objetivo también se puede mantener en el
recubrimiento. La composicion obtenida por EDX se muestra en la tabla 3, en ambos casos el recubrimiento A tiene
la composicién de la capa de interfaz (IF-1). Excepto para C, para el cual EDX no es lo suficientemente sensible y
preciso, el analisis indica solo para la concentracion de Al y, hasta cierto punto, para la concentracion de Ti, una
reduccion en el recubrimiento. Se realizé un analisis XRD inicial de los recubrimientos sobre el sustrato SA-S. Como
el revestimiento y SA-S tienen constantes de red muy similares, las reflexiones de Bragg observadas no se pudieron
asignar sin ambigiliedades al revestimiento. Por lo tanto, las medidas se han repetido para recubrimientos sobre
sustratos de zafiro (Figura 7).

La primera de las dos fases observadas, indicada como M-1 con a = 3,60 A, (lineas negras, lado izquierdo de los
picos), es casi idéntica a la fase del SA-S sin recubrimiento (a = 3,59 A) (Figura 7). Las reflexiones de la segunda
fase M-2 (lineas grises, lado derecho de los picos) se desplazan hacia angulos 26 més altos (a = 3,56 A). Esto indica
que el comportamiento de nucleacién en el sustrato de zafiro es ligeramente diferente. Se ha determinado que la
constante de red de la fase M-2 es de aproximadamente 3,56 A. Las investigaciones TEM del material objetivo (y del
sustrato) ya indicaron mas de una fase intermetalica y el mapeo EDX mostré que hay al menos dos grupos de
elementos ademas de los precipitados que se estan segregando juntos. Es probable que estos dos grupos se
condensen a diferentes temperaturas, lo que da como resultado esta separacién de fases.

En experimentos adicionales, se investigd una pila de capas completa de acuerdo con el procedimiento B. Después
del pretratamiento inicial del SA-S como se describi6 anteriormente, el IF-1 se form6 mediante evaporacién por arco
en modo no reactivo y sin interfaces adicionales en el SA-S con un espesor de unos 500 nm. En pasos posteriores,
se alimentaron 800 sccm de oxigeno al procedimiento de evaporacion por arco y se realizé una breve transicion del
modo no reactivo al reactivo. Junto con la doble rotacién del sustrato, esto resulta en una estructura multicapa y
finalmente en la nucleacién de una capa de 6xido de alrededor de 1,5 um. En la Figura 8a se muestra una imagen
de campo claro STEM de la pila de capas completa. La interfaz entre el sustrato y la capa de interfaz IF-1 se indica
mediante una linea discontinua en las Figuras 8b y c. La interfaz ha sido investigada con mayor detalle por TKD en
la Figura 8c y un mapa de calidad de imagen correspondiente en la Figura 8b, aqui en blanco y negro. El mapeo de
orientacion indico crecimiento epitaxial en granos en la regién de IF-1 seguido por la nucleacion de muchos y muy
pequefios granos con orientacion arbitraria y finalmente el crecimiento de granos mas grandes nucleando en los
granos mas finos de esta region de transicion y formando la region oxidada de la pila de capas. En la Figura 9 se
muestra una micrografia de alta resolucion (HR)-TEM de una region ampliada de la interfaz. La micrografia
demuestra que los planos reticulares del ST-A y del recubrimiento son paralelos con la misma distancia entre los
planos confirmando una vez mas el crecimiento epitaxial del recubrimiento sobre el sustrato.

De este modo se muestra en detalle la posibilidad de crear una pila de capas completa para una capa de unién por
evaporacioén de arco catédico en una secuencia del procedimiento en el lugar, es decir, sin interrupcion del vacio. Se
demostrdé que los objetivos de polvos casi idénticos en composicidon quimica con un sustrato de superaleacion se
pueden fabricar y utilizar como catodos en la evaporacion por arco. Los objetivos se pueden operar en
procedimiento de deposicion no reactivos y reactivos. La investigacion de la superficie objetivo después del
procesamiento con y sin gas de oxigeno reactivo reveld solo una pequefa influencia en la composiciéon quimica y la
estructura cristalina. Los recubrimientos sintetizados en modo de deposicidén no reactiva también son similares en
composicién quimica y estructura cristalina con respecto a los objetivos. El enfoque para crear una pila de capas
completa para la capa de adhesién en un procedimiento permite un principio de disefio de perfiles de clasificacion ya
sea mediante la adicion controlada del gas de oxigeno reactivo o mediante la operacion de objetivos adicionales con
las mismas o diferentes composiciones elementales. Ademas, se pudo observar crecimiento epitaxial en los granos
del sustrato policristalino en la interfaz del sustrato. La adicion de oxigeno al procedimiento de evaporacién del arco
en marcha da como resultado una region de transicion de grano fino y finalmente una nucleacion de cristalitos mas
grandes en la region totalmente oxidada de la pila de capas. El enfoque presentado tiene el potencial de realizar el
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diferente composicion quimica y funcionalidad.

Tabla 1
Elemento| Composicion del Composicion del objetivo (A % se refiere a la
polvo composicion del polvo)
[% peso] tal como se Procedimiento A | Procedimiento B
produce
[% peso] | [% A] | [% peso] | [% A] | [% peso] | [% A]
C 0,07 0,9 >103 0,5 614 0,4 471
Al 3,6 3,8 5,6 3.1 -13,9 1,6 -55,6
Ta 5 8,2 64,0 52 4,0 4,6 -8,0
W 3,8 4,5 18,4 3,6 -5,3 4,6 21,1
Mo 1,9 2 53 1,2 -36,8 1,6 -15,8
Ti 4,1 3,8 -7,3 29 -29,3 2,2 -46,3
Cr 12,2 11,2 -8,2 14,2 16,4 11,8 -3,3
Co 9 8,5 -5,6 8,9 -1,1 9,6 6,7
Ni 60,33 57,1 -5,4 60,3 0,0 63,6 54
Tabla 2
Procedimiento | Corriente de Flujo de Tiempo de | Polarizacién Interfaz
de arco [A] oxigeno [sccm] | depésito | del sustrato
recubrimiento [min] V]
A 140 0 45 -40 ninguno
1. Recubrimiento A
(500 .n.rr,1)
B 140 800 240 -40 25XT522§32”09a”
800 sccm dentro de
200 nm
Tabla 3
Elemento | Composicion del polvo [% peso] Composicion del recubrimiento A EDX
[% peso] [% A]
C 0,07 0,5 614,3
Al 3,6 1,2 -66,7
Ta 5 6,4 28,0
w 3,8 4,2 10,5
Mo 1,9 1,5 -21,1
Ti 4,1 2,8 -31,7
Cr 12,2 14 14,8
Co 9 9,3 3.3
Ni 60,33 60,1 -0,4
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REIVINDICACIONES
Un procedimiento de recubrimiento que comprende las etapas de:

- proporcionar un sustrato de superaleacion (SA) en una unidad de recubrimiento por PVD;

- proporcionar un objetivo de superaleacion como catodo de una fuente de arco de la unidad de
recubrimiento;

- proporcionar una polarizacion del sustrato al sustrato;

- depositar una capa de interfaz (IF-1) de superaleacion sobre una superficie del sustrato mediante
deposicién por arco al vacio desde el objetivo de superaleacion;

- proporcionar un suministro de gas reactivo que contiene oxigeno a la unidad de recubrimiento;

- depositar una capa de transicion (TL) de la misma superaleacion o de una composicion de metal diferente
mediante deposicién por arco al vacio en la que el contenido de oxigeno de la capa varia desde la capa de
interfaz (IF-1) hacia la superficie cambiando la presion parcial del gas reactivo en la atmodsfera del
procedimiento;

- depositar una capa de barrera (IF-2) que comprende una mayor cantidad de éxidos de superaleacion o de
una composicion de 6xidos metalicos diferente que dentro de la capa de transicion posterior a la capa de
transicion mediante deposicidén por arco al vacio en una atmdsfera de procedimiento que contiene gas
reactivo en una concentraciéon mas alta como con la deposicion de la capa de transicion (TL),

- en el que la composicién de metal diferente diferiria de la composicién de la superaleacién en al menos la
concentracion o la adicion de al menos uno de los siguientes elementos adicionales: Mg, Al, Cr, Er, Y, Zr,
La, Hf, Si.

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque el objetivo de
superaleacion tiene esencialmente la misma composicién que el sustrato de superaleacion (SA).

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
se proporciona al menos un objetivo adicional que tiene una composicion metélica adicional para depositar la
capa de transicion de una composicién metdlica diferente y/o la capa de barrera (IF-2) de una composicion de
6xido de metal diferente.

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
se proporciona un precursor gaseoso en paralelo con la deposicion por arco al vacio del objetivo de
superaleacion para depositar la capa de transiciéon de composicién metalica diferente y/o la capa de barrera (IF-
2) de composicion de 6xido metalico diferente.

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
la capa de interfaz (IF-1) se deposita con una estructura cristalina coherente con la estructura cristalina del
sustrato de superaleacion.

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
se depositan 6xidos de superaleaciones y/u 6xidos de diferente composicion metalica de la capa de barrera (IF-
2) con una relacion de atomos de oxigeno a atomos metalicos de al menos 1,5, o incluso al menos 5 para formar
6xidos termodinamicamente estables, especialmente los 6xidos mas estables, a partir de los metales de
superaleacién y/o la composicion de diferentes metales evaporados mientras se deposita la capa de barrera (IF-
2).

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
la capa de interfaz se deposita en vapor metalico puro sin gas de procedimiento.

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
se proporciona un suministro de gas inerte a la unidad de recubrimiento para depositar al menos una de la capa
de interfaz (IF-1), la capa de transicién y la capa de barrera (IF-2) en una atmoésfera de procedimiento que
contiene gas inerte;

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
el objetivo de superaleacion se ha fabricado mediante un procedimiento pulvimetaldrgico.

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
en otro paso del procedimiento se aplica una capa superior ceramica sobre la superficie de la capa de barrera
(IF-2).

Un procedimiento de recubrimiento de acuerdo con la reivindicacién 10, caracterizado porque la capa superior
ceramica se aplica mediante tecnologia de proyeccion térmica.

Una pieza de trabajo de superaleacion que comprende:
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- un sustrato de superaleacion

- una capa de interfaz (IF-1) de esencialmente la misma composicién de superaleacion directamente sobre
una superficie del sustrato de superaleacion, seguida de

- una capa de transicion (TL) de esencialmente la misma superaleacion y 6xidos de superaleacion o una
composicion metalica diferente y éxidos metélicos diferentes por lo que el contenido de oxigeno de la capa
de transicion aumenta de IF-1 a

- una capa de barrera (IF-2) de 6xidos de superaleacion o de diferentes 6xidos metalicos,

- en el que la composicidon de metal diferente diferiria de la composicién de la superaleacién en al menos la
concentracién o la adicion de al menos uno de los siguientes elementos adicionales: Mg, Al, Cr, Er, Y, Zr,
La, Hf, Si.

Una pieza de trabajo de acuerdo con la reivindicacion 12, caracterizada porque IF-1 tiene una estructura
cristalina coherente con la estructura cristalina de la superficie del sustrato de superaleacion (SA).

Una pieza de trabajo de acuerdo con las reivindicaciones 12 o 13, caracterizada porque el contenido de oxigeno
en la capa de transicion aumenta de forma escalonada o gradual de IF-1 a IF-2.

.Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 14, caracterizada porque la composicion

metdlica diferente difiere esencialmente de la misma composiciéon de superaleacién en al menos otro elemento.

.Una pieza de trabajo de acuerdo con la reivindicacion 15, caracterizada porque al menos un elemento adicional

tiene una electronegatividad igual o inferior a 1,4.

Una pieza de trabajo de acuerdo con la reivindicacién 15 o 16, caracterizada porque al menos un elemento
adicional comprende un lantanido, preferentemente al menos uno entre La, Er o Yb.

Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 16 a 17, caracterizada porque al menos una
parte de los demas elementos se oxida y se deposita como solucién sélida (SS) dentro de los granos de cristal
y/o a lo largo de los limites de grano de la capa de transicién (TL) y/o la capa de barrera (IF-2) como 6xido
reforzado por dispersion (ODS).

Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 18, caracterizada porque la concentracion
de al menos uno de los elementos metalicos o de silicio en la capa de transicidn aumenta escalonada o
progresivamente de IF-1 a IF-2.

Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 19, caracterizada porque los diferentes
6xidos metalicos comprenden al menos uno de los siguientes 6xidos o una mezcla de los mismos:

6xido de aluminio, 6xido de aluminio y cromo, éxido de erbio, 6xido de itrio, 6xido de itrio y aluminio, 6xido de
magnesio y aluminio, 6xido de aluminio y silicio, 6xido de hafnio y silicio.

Una pieza de trabajo de acuerdo con la reivindicacion 20, caracterizada porque el 6xido de aluminio o el éxido de
aluminio-cromo es Al203 o (AICr)203 que comprende una estructura cristalina de corinddn; el 6xido de erbio o
oxido de itrio, es Er.03 o Y203 que comprende una estructura cristalina cubica.

.Una pieza de trabajo de acuerdo con la reivindicacion 21, caracterizada porque mas del 55 %, preferentemente

mas del 75 % de la estructura cristalina respectiva es corindén o estructura cristalina cubica.

Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 22, caracterizada porque los diferentes
oxidos metalicos comprenden un éxido que contiene aluminio y la capa comprende gotitas de aluminio.

Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 23, caracterizada porque los diferentes
6xidos metalicos comprenden un 6xido que contiene cromo y la capa comprende gotitas que contienen cromo.

Una pieza de trabajo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 24, que comprende una capa superior de
ceramica sobre la superficie de la capa de barrera (IF-2).

Un procedimiento para producir una pieza de trabajo de superaleacion (SA) que comprende un procedimiento de
recubrimiento de una de las reivindicaciones 1 a 11.
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Figura 1
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Figura 9
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