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Resumen.Se ha estudiado el comportamiento mecdnico a altas temperaturas del ZrO,
monocristalino parcialmente estabilizado con 4.7 mol% de YOz, mediante ensayos de
velocidad de deformacién constante, a 1.4x10°% s7!, en aire a 1400 ©C. Las muestras fueron
sometidas a tratamientos térmicos a 1600 OC antes de la deformacion. Se ha realizado un
estudio detallado de la interaccion dislocacion-precipitado mediante microscopia electronica
de transmision, para explicar el comportamiento observado, proponiendo un modelo de

deformacion.

Abstract.Single crystals of partially-stabilized ZrOp containing 4.7 mol% Y,O3 were
deformed by constant strain rates of 1.4x10” s!, in air at 1400 ©C. The samples were
annealed at 1600 ©C prior to deformation. TEM studies of the dislocation-precipitate

interaction were performed to explain the observed behavior,

deformation is suggested.

I- INTRODUCCION

En el estudio de las propiedades mecanicas del ZrO,
parcialmente  estabilizado son de  particular
importancia los fenémenos de endurecimiento,
debido a las caracteristicas microestructurales de esta
aleacién {1]. La caracterizacién microestructural de
la fase tetragonal en el sistema YOz -ZrOy ha sido
ampliamente estudiada por Lanteri y col. [1] tanto en
monocristales como en policristales parcialmente

estabilizados. También se han realizado
consideraciones  tedricas sobre las  distintas
morfologias de los precipitados tetragonales

dependiendo del dopante, usando la teoria de
Khachaturyan [2]. En este sistema los precipitados
presentan una estructura interna formada por dos
variantes tetragonales con ejes ¢ perpendiculares,
alternadas, y separadas por planos de macla. Existen
tres tipos de wvariantes tetragonales, que
denominaremos t{, ty y t3, dependiendo de que el
eje ¢ tetragonal sea paralelo a uno de los tres ejes
tipo <100> cibicos. Por lo tanto podemos tener
tres tipos de colonias: t]/ty, t1/t3, y t7/t3.

Heuer y col. [3] estudiaron monocristales de Y-PSZ
dopados con 4.5 m/o de Y,03 mediante ensayos de
deformacién constante a 1400 °C. El eje de

and a model for the

compresion usado fue < 112>, y las muestras
fueron sometidas a tratamientos térmicos de hasta
150 horas a 1600 OC. En este estudio se encontré un
importante  endurecimiento  por  precipitados,
alcanzando un punto de cedencia de 550 MPa para
los cristales mas resistentes. Ingel y col. [4]
realizaron medidas de resistencia a la flexién y
resistencia a la fractura a temperaturas de hasta 1500
OC en monocristales de Y-PSZ, comparando con
resultados de ZrO, dopado con CaO y MgO. Los
monocristales dopados con Y, Oz  presentaron
mayor resistencia a la fractura que los otros dopados,
a temperaturas superiores a 1200 °C. Lankford [5]
estudi6 también en compresion el Y-PSZ
monocristalino dopado con 2, 8 y 12 m/o de Y5 Og
a temperaturas entre 23 , 700, y 1150 ©C, para
distintas orientacidnes. La resistencia del material
decreci6 rapidamente con la temperatura y fue mayor
para el dopado mas bajo.

Nuestro trabajo se centra en las propiedades
mecanicas a temperaturas altas y para el dopado en el
cual las propiedades a temperatura ambiente son
optimas. Estudiaremos la dependencia con la
microestructura, que se altera mediante tratamientos
térmicos, complementando trabajos anteriores.
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Fig. 1. Curvas tension (o)- deformacién (g) para el
material objeto de estudio, sometido a tratamientos
térmicos a 1600 OC, y posteriormente deformado a
1400 ©C, en la direccién <112 >.

2.-METODOS EXPERIMENTALES

En este estudio se han utilizado muestras
monocristalinas de Y-PSZ crecidas por la técnica de
"Skull melting", dopadas con 4.7 de Y03 ,
orientadas segun la técnica Laue, cortadas con una
sierra adiamantada y pulidas con pasta de diamante
de 9, 6 y 3 wm. Las muestras para los ensayos de
compresion se cortaron con dimensiones 2.5 X 2.5 X
5 mm y se orientaron con el eje mayor (de carga) en
la direccién < 112> y las caras perpendiculares en
planos (111) y (110). Estas muestras se sometieron a
tratamientos térmicos en un horno de resistencias de
superkantal a una temperatura de 1600 9C. Los
tratamientos térmicos realizados fueron de 500 y
1000 horas, después de los cuales las muestras
fueron templadas al aire, sin que se apreciase
fisuracién debida al choque térmico. La velocidad de
deformacién fue para todos los ensayos de 1.4 x107

sg'l

3.RESULTADOS

Se han realizado ensayos con muestras sometidas a
diferentes tratamientos térmicos, complementando las
realizadas por Heuer et al.[3]. Estos autores han
realizado experiencias para recocidos de hasta 150
horas a 1600 9C. Nosotros hemos completado el
estudio para recocidos mdas largos (500 y 1000
horas).

En las curvas mostradas en la figura 1 se encuentran

discontinuidades de la tensiéon en la zona de
endurecimiento. Este fendmeno corresponde con la
activaciéon de bandas de Liiders, pudiendo ser estas
observadas mediante microscopia 6ptica. En la cara
{110} las trazas de los sistemas de deslizamiento son
perpendiculares a la direccion de compresién, y en la
cara {I11} forman 35° , por lo que claramente,
corresponden a la activacion del sistema primario
{100} <110>. En las muestras de Y-PSZ Ia
deformacién se produce de forma inhomogénea con
bandas bien localizadas (bandas de Liiders), que en
las muestras as-received producen un descenso de
unos 50 MPa, seguida de otras pequefias. Este efecto
va disminuyendo segin aumenta la duracién del
tratamiento térmico. Se encuentra que la tensién de
endurecimiento cero (figura 2) aumenta con el
tiempo de recocido hasta 150 hora, presentando a
partir de dicho valor una disminucion.
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Fig. 2. Tensi6n de cedencia, y de endurecimiento
cero frente al tiempo de recocido a 1600 °C.

Para particulas de pequefic tamafio como las
mostradas en la figura 3 (tratamiento térmico de 2
horas) se ha observado que las dislocaciones forman
bucles de orowan alrededor de las particulas [3], y
para tratamientos térmicos mas largos
(apréximadamente 24 horas) las dislocaciones cortan
a los precipitados. En este trabajo se ha estudiado la
subestructura de dislocaciones, la interaccién con las
particulas y su movimiento dentro de estas. En la
figura 4 se muestran detalles de esta interaccion en
una muestra tratada térmicamente durante 1000 horas
y posteriormente deformada, en la que las
dislocaciones penetran preferentemente en variantes
alternadas (figuras 4A-4D), dejando bucles de
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Fig. 3. Microstructura del material tratado
térmicamente 2 horas a 1600 °C.

dislocaciones también en variantes alternadas (figura
4E). Estas observaciones nos han permitido elaborar
modelos de movimiento de las dislocaciones en el
material, que se desarrollan en la discusion.

4, DISCUSION

El comportamiento mecanico a altas temperaturas del
sistema Y-PSZ es muy complejo, debido a su
particular  microestructura,  funcidbn de la
concentracién de dopado y tiempo de recocido.

Las muestras as-received presentan pequefios
precipitados tetragonales (< 100 nm) dispersos en
una matriz tetragonal metaestable, denominada t'.
Esta fase ' es mas rica en Y503 que la
correspondiente a la fase tetragonal estable, t, y
proviene de una transformacion desplazativa de la
fase cibica durante el enfriamiento de los cristales
tras su fabricacion [1]. Ya que este enfriamiento no
es idealmente ripido, se desarrollan por difusion
pequefios precipitados tetragonales, t.

El efecto del recocido sobre los cristales es:

- aumentar el tamafio de los precipitados t tanto
por el aumento del espaciado lamelar como por
interconexidn con otras particulas.

- disminuir la fase t', debido a la evolucién hacia
el equilibrio. A su vez, también enriquece la matriz
en contenido de Y407,

La interaccién dislocacién-precipitado debe ser
analizada de diferente manera dependiendo del
tamafioc de precipitado. Inicialmente, para los
precipitados pequenos (< 200 nm
aproximadamente), que no son cizallados, la tensién
necesaria (1) para que la dislocacién se curve entre
precipitados a una distancia D (radio de curvatura
D/2) es:

2T
bd

r= (H

donde b es el vector de Burgers y T es la tensién de
linea sobre la dislocacién (T= 1/2 pbz). Dado que
el espaciado entre precipitados disminuye con el
aumento de precipitados. la tension necesaria para
que la dislocacion pase entre ellos, debe aumentar
con el tiempo de recocido.

A partir de un tamafios de particula critico, las
dislocaciones comienzan a atravesar a  los
precipitados por ser un proceso mas facil. Estos
procesos de corte se pueden analizar usando el
modelo descrito por Haasen [6] para endurecimiento
debido a la presencia de una segunda fase. Segin este
modelo, la tensidn resuelta para cizallar un
precipitado coherente es:

37/ 142
TC == g max 1f7 (2)
b(T) °r

donde gmax €s la maxima fuerza elemental de
interacccidén, f es la fraccion de volumen de
precipitados y r el radio de los precipitados.

En nuestro caso la dislocacion produce falta de
apilamiento en dos de las tres variantes tetragonales
presentes, siendo perfecta en la otra. En este caso la
dislocacion crea un desorden en el plano de
cizalladura en la particula al cruzarla, y puede
tomarse g5 = rY, donde v es la energia de falta de
apilamiento y r puede tomarse como (Ld)l/z, siendo
Ly d la longitud y anchura de las particulas en el
plano de deslizamiento de la dislocacidén. De este
modelo se deduce que la tension de endurecimiento
cero aumenta con la fraccion de volumen de
precipitado, y cuando la precipitacién esté finalizada,
seguira aumentando debido al aumento de tamaifio de
particula a fraccién de volumen constante que
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Fig. 4. Subestructura de dislocaciones de una
muestra recocida durante 1000 horas y deformada.
Ver texto.

producen los procesos de difusién. Segun medidasde
la evolucién de la concenttacién de yttrio en
la matrix, y de los pardmetros estereolégicos de la
microestructura [7], la precipitacién concluye para
tratamientos térmicos de aproximadamente 24 horas.

Vamos ahora a analizar el origen del decrecimiento

de la temsion de endurecimiento cero para los

tratamientos térmicos mas largos, asociada con una

subestructura de dislocaciones muy caracteristica
mostrada en la figura 4. Consideremos una
dislocacién en la matriz con vector de Burgers
1/2[101] y deslizando en un plano (100), que
encuentra una colonia de precipitados. 1/2[101] s6lo
seria vector de la red tetragonal en el caso de una
variante con el eje ¢ perpendicular al plano (t3); para
las variantes con el eje ¢ en el plano (i} y tp) esta
dislocaci6n deberia crear a su paso alguna forma de
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Fig. 5. epresentacién esquemdtica del modelo
propuesto de interaccién dislocacién-precipitado. Ver
texto.

falta de apilamiento, ya que el desplazamiento
producido por la dislocacién no es un vector de la
red.

Si observamos con detalle la figura 4, vemos que la
dislocacion puede atravesar sin dificultad una de las
variantes t por lo anteriormente dicho, pero no la
variante que le acompafla. La dislocacién queda
anclada en variantes alternas hasta que el desfase
entre la posicién de la dislocacién en una y otra
variantes es tan grande que la linea de dislocacion
facilmente se puede cerrar sobre si misma formando
bucles. Las altas temperaturas a las que el ensayo
mecénico se realiza facilita esta formacién de bucles,
ya que la dislocacién estd sometida a cierta vibracion
térmica. Cuando la dislocaciéon forma un bucle, el
efecto resultante es que la dislocacién avanza dejando
un bucle a su paso. Este mecanismo de avance puede
verse representado esquematicamente en la figura 5.

9700~

El mecanismo

descrito  anteriormente  es
energéticamente mucho mds favorable que atravesar
la particula para la dislocacién de nuestro ejemplo.
No se tiene evidencia experimental de la falta de
apilamiento que debe ser creada por estas
dislocaciones, por lo que es posible que se produzca
una restauracién de la estructura en el proceso de
enfriamiento después del ensayo mecéanico.

El espaciado lamelar (d) determina la dificultad del
proceso: la dislocacion debe presentar un radio de
curvatura menor que D/2 (donde D es ahora el
espaciado lamelar) para moverse dentro de una
lamela. Se podria utilizar el razonamiento de
Orowan, con lo que 7 seria proporcional a 1/(D/2), ,
que aumenta con el tiempo de recocido. Este hecho
explica el descenso de la tensiéon de endurecimiento
cero encontrado para los recocidos més largos.
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5.CONCLUSIONES

Se ha estudiado el comportamiento mecanico del Y-
pPSZ monocristalino dependiendo de la
microestructura de la segunda fase. Los precipitados
tetragonales producen un endurecimiento del material
debido a la necesaria formacién de bucles de Orowan
en los primeros estados de precipitaciéon. Cuando la
cizalladura de los precipitados se hace inevitable, la
resistencia del material sigue aumentando con el
tratamiento térmico debido a que en el proceso de
corte se produce defectos planares de falta de
apilamiento. Alcanzado un valer critico de tamaiio de
precipitado, existe un mecanismo de corte de
particulas por las dislocaciones con formacién de
bucles en variantes alternadas, que hace que este
corte sea mas facil, con la consiguiente disminucién
de la tensién de endurecimiento cero. Este estado
critico se alcanza para tratamientos térmicos entre
150 y 500 horas a 1600 °C.
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