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RESUMEN.—Estructura de dislocaciones en ZrOi total­
mente estabilizado deformado a alta temperatura. 

Se ha estudiado por microscopía electrónica de trans­
misión la microestructura de deformación a altas tempe­
raturas (1.300-1.550°C) de monocristales de Zr02-Y203 
totalmente estabilizados. La variación observada en la su-
bestructura de dislocaciones corresponde a un cambio en 
el mecanismo que controla el estado estacionario de de­
formación plástica, gobernado por un proceso de subida 
a las temperaturas más altas. 

ABSTRACT.—Structure of dislocation in fully stabi­
lized Zr02 deformed at high temperature. 

Dislocation structure in YjOj-stabilized Zr02 single 
crystals deformed at high temperature (1.300-1.550°C) 
has been studied by TEM. A change in the dislocation 
substructure has been observed, which can be correlated 
with the macroscopic creep law parameters. It suggests 
a change in the mechanism controlling the plastic 
behavior; dislocation climb is the primary mechanism of 
recovery at higher temperatures. 

El estudio de la deformación plástica a altas temperaturas 
presenta un gran interés, ya que la difusión juega un papel 
fundamental en la plasticidad de los materiales a temperatu­
ras T > 0,5 Tfusi5n. Si la cinética del proceso de deforma­
ción plástica está controlada por el transporte de materia, 
la velocidad de deformación estacionaria è está relacionada 
con el coeficiente de difusión D. En los compuestos, D se 
simplifica al coeficiente de difusión de la especie más lenta. 
Particularizando para el sistema Zr02-Y203, las especies 
más lentas son los cationes circonio e itrio (1, 2). 

Los estudios realizados a alta temperatura sobre el ZrOs 
totalmente estabilizado, tanto de difusión (1-3) como de de-
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formación plástica en policristales (4-6) y monocristales 
(7-8), muestran una gran discrepancia en los valores del coe­
ficiente de difusión catiónico y de la energía de activación. 
En un trabajo previo realizado por ñuencia en monocrista­
les de Zr02-9,4 mol% de Y2O3 (8), hemos señalado un 
cambio en el mecanismo que controla la velocidad de defor­
mación estacionaria e entre 1.300 y 1.550°C. Los datos ma­
croscópicos de los ensayos fueron analizados mediante la 
ecuación de ñuencia (9): 

ê=A.( j " .exp( -Q/kT) 

donde A es una constante, a la tensión, Q la energía de acti­
vación del proceso de deformación y n el exponente de ten­
sión. La disminución de los valores de los parámetros n y 
Q con la temperatura (8) indica un cambio gradual en el con­
trol de é, pasando de un proceso donde interviene el movi­
miento desviado de dislocaciones a otro proceso, a las 
temperaturas más altas, donde la subida de dislocaciones es 
el mecanismo principal de restauración de la subestructura. 
Para este último modo de deformación, la energía de acti­
vación de ñuencia Q se asocia a la energía de difusión canó­
nica, ya que la subida de dislocaciones requiere el transporte 
de materia en el volumen del cristal (9). 

En este trabajo se estudia por microscopía electrónica de 
transmisión (MET) la subestructura de dislocaciones en el 
Zr02 totalmente estabilizado deformado en ñuencia a altas 
temperaturas, con el objeto de caracterizar los mecanismos 
de deformación plástica y apoyar las conclusiones dadas a 
partir de los valores de los parámetros macroscópicos de la 
ecuación de ñuencia. 

En este estudio se han utilizado monocristales de 
Zr02-9,4 mol% de Y2O3 totalmente estabilizados en su fa­
se cúbica, crecidos por la técnica de «skull melting». Los 
cristales fueron deformados a carga constante en compre­
sión a lo largo de la dirección [TT2], entre 1.300 y 
1.550°C (0,53 < T/Tf < 0,62, donde Tf=2953 K es la 
temperatura de fusión). Esta geometría de deformación da 
un factor de Schmid de 0,47 para el sistema de deslizamien­
to primario (001) [110], y valores inferiores para los otros 
sistemas secundarios: 0,41 para (Til) [OTl] y (iTl) [TOI], 
y 0,35 para (100) [OTl] y (010) [TOI]. 
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Las láminas para MET se han obtenido de la parte central 
de los cristales deformados, paralelas al plano primario (001); 
también se han obtenido algunas muestras paralelas a los pla­
nos secundarios (111) y {100 ). Estas láminas fueron pre­
paradas con las técnicas habituales y adelgazadas hasta la 
transparencia electrónica en un adelgazador iónico. Para evi­
tar efectos de carga durante la observación en el microsco­
pio electrónico, se depositó sobre las láminas una delgada 
capa (—5 nm) de carbón. 

Las muestras se han examinado en un microscopio elec­
trónico de transmisión Hitachi H800-2, a 200 kV de tensión 
de aceleración. Los vectores de Burgers de las dislocacio­
nes se han determinado mediante el análisis de la condición 
g • b=0 en campo claro. La naturaleza tridimensional de la 
estructura de dislocaciones se ha puesto de manifiesto a tra­
vés de pares estéreos, obtenidos por la reflexión g = [220] 
(paralela a S) y con un ángulo de desviación de — 15°. 

La estructura de dislocaciones de las muestras deforma­
das es marcadamente diferente según la temperatura del ensa­
yo, en acuerdo con la variación observada en los paráme­
tros n y Q de la ecuación de fluencia (8). La figura 1 mues­
tra una micrografía típica de la subestructura de dislocaciones 
de un cristal deformado a 1.300°C (€fí^i=0,10). Se obser­
va una alta densidad de dislocaciones (Q ^ 1,0 X lO^^m"^), 
distribuidas homogéneamente, con abundante interacción y 
formación de nudos. La mayoría de las dislocaciones tienen 
carácter mixto, con un vector de Burgers ß= l /2 [110]. El 
estudio de pares estéreos muestra que las dislocaciones se 
encuentran confinadas principalmente en los planes de des­
lizamiento primarios. 

Fig. I .—Subestructura de dislocaciones en un cristal de Zr02-9,4 mol% 
de Y2O3 deformado a 1.300°C (eßnai=0,10). El plano de la lámina es el 
plano de deslizamiento primario (001). Se indican algunos segmentos de 
dislocación que cambian a planos secundarios [111] por deslizamiento 

desviado 

Muchos segmentos de dislocaciones con carácter helicoi­
dal (algunos de ellos señalados con flechas en la figura 1) 
se encuentran en los planos de deslizamiento secundarios 
(Til) y (iTl). Esta observación indica que, a estas tempe­
raturas, el deslizamiento desviado («cross-slips») es un me­
canismo activo de superación de obstáculos por las 
dislocaciones helicoidales; este movimiento desviado del sis­
tema primario (001) esta facilitado por los dos planos del 

tipo {111 ) que contienen la dirección [110] del vector de 
Burgers. Prácticamente no se observa movimiento de subi­
da de las dislocaciones a estas temperaturas. 

Las dislocaciones con carácter predominantemente en aris­
ta se encuentran ancladas en diversos puntos de sus líneas 
(fig. 2). La tensión calculada a partir del radio de curvatura 
R de la línea de la dislocación entre dos puntos de anclaje 
es r=/i • b/R =í 200 MPa (donde ii es el módulo de cizalla-
dura del material), muy próxima a la tensión resuelta de ci-
zalladura sobre el sistema primario aplicada al final del 
ensayo. Los puntos de anclaje no pueden adscribirse a ca­
tiones de itrio aislados. Para el sistema Zr02-9,4 mol% de 
Y2O3, la distancia entre cationes de itrio es ^̂^ 1 nm, muy 
inferior a la distancia media observada entre los puntos de 
anclaje (fig. 2). Estos puntos pueden corresponder a com­
plejos («clusters») de Ŷ ^ —puestos de manifiesto a tempe­
raturas más bajas mediante estudios de pérdidas dieléctricas 
(10)— o bien a escalones («jogs») creados sobre la línea de 
la dislocación por la interacción con dislocaciones de pla­
nos secundarios. Las observaciones realizadas a estas tem­
peraturas permiten concluir que el mecanismo de anclaje de 
las dislocaciones en arista es efectivo para controlar la velo­
cidad de deformación ¿. 

Fig. 2.—Dislocaciones del plano primario (001) ancladas en diversos puntos 
a lo largo de sus líneas. Muestra deformada a 1.300°C. 

Cuando la temperatura del ensayo aumenta, la densidad 
de dislocaciones disminuye (para la misma tasa de deforma­
ción e), y se distribuyen de forma más heterogénea. La fi­
gura 3 corresponde a un par estéreo de un cristal deformado 
al.500°C(efinai=0,09),conunadensidade = 5 x 10^^m"l 
Predominan las dislocaciones de carácter en arista, indican­
do una mayor movilidad relativa de las dislocaciones heli­
coidales cuando la temperatura aumenta, en acuerdo con el 
comportamiento obtenido en otros óxidos (9). Se observa un 
gran número de segmentos de dislocación (se señalan algu­
nos con flechas en la figura 3), con ß=l /2 [OlT] y 1/2 
[1Ö1], que se encuentran en los dos planos (100) y (010) 
perpendiculares al primario, que son planos activos para la 
subida de dislocaciones. Esta observación muestra que la res­
tauración de la subestructura de dislocaciones se realiza por 
un mecanismo de subida a través de la difusión de materia, 
controlando la velocidad de deformación é en el estado es­
tacionario. 
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Fig. 3.—Par estéreo de la subestructura de dislocaciones en una muestra deformada a 1.500°C (efinai = 0,09), obtenido con la condi­
ción g~ (220). El plano de la lámina es el (001). Se señalan algunos segmentos que se encuentran por subida en los planos secunda­

rios (100) y (010). 

El estudio por MET de monocristales de Zr02 totalmen- 5. 
te estabilizados con Y2O3, deformados entre 1.300 y 
1.550°C, confirma el cambio en el proceso microscópico 
que controla el estado estacionario de deformación plástica, 6. 
sugerido anteriormente por los datos macroscópicos de 
fluencia. 
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