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Fluencia a alta temperatura de policristales con tamafo de grano
nanométrico de YTZP dopados con diferentes cantidades de fase vitrea
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Muestras de YTZP (policristales de 6xido de circonio dopados con itria) con tamarfios de grano nanométrico y diferentes cantidades de
fase vitrea han sido sometidas a experiencias de fluencia en un rango de temperatura entre 1150°C y 1200°C, con objeto de estudiar el
comportamiento mecanico de dichos materiales. Para conocer los mecanismos de deformacién puestos en juego se ha realizado el estudio
microestructural de las muestras deformadas y no deformadas mediante Microscopia Electrénica de Transmisiéon (MET). Se ha demostrado
que la presencia de fase vitrea da lugar a un significativo descenso de la resistencia a la fluencia. No obstante, los pardmetros caracteristicos
de la deformacién (n y Q) no se ven alterados, obteniéndose como mecanismo de deformacién el deslizamiento de las fronteras de grano.

Palabras Claves: nanocerdmicos, YTZP, fase vitrea.

High temperature creep of nanometric YTZP polycristals with different glassy phase contents

Nano-sized YTZP (Yttria Tetragonal Zirconia Polycrystals) samples with different amounts of a glassy phase have been crept in a range of
temperature between 1150°C-1200°C. A macroscopic characterization of the mechanical behaviour as well as the microstructural analysis by
Transmission electron Microscopy (TEM) of both the as-received and deformed samples have been carried out. The glassy phase accounts for
a significant softening while the deformation parameters values (n, Q) are not altered with respect to those measured in non-doped specimens

of the same material with the same average grain size.Grain boundary sliding has been proved to be the deformation mechanism.

Keywords: YTZP, glassy phase, nanoceramics.

1. INTRODUCCION

Los materiales cerdmicos nanométricos han despertado un gran
interés en las tltimas décadas debido, principalmente, a sus poten-
ciales aplicaciones, inducidas por su facilidad para ser moldeados en
formas complejas, asi como por sus inesperadas propiedades.

Los materiales cerdmicos nanométricos de circonia tetragonal
dopada con itria (YTZP), ha sido muy estudiados en el rango submi-
crométrico gracias a la superplasticidad exhibida (1). De la escasa lite-
ratura encontrada para el rango nanométrico, se desprende un primer
andlisis sobre las caracteristicas de deformacién a altas temperaturas
desarrollado por Gutiérrez Mora y col. (2) y por Lorenzo Martin y col.
(3). Aunque se apunta que el mecanismo de deformacién sea el desli-
zamiento de fronteras de grano, no se concluye cudl es el mecanismo
de acomodacién. Igualmente interesante resulta estudiar la influencia
de la fase vitrea en los mecanismos de deformacién plastica, aspecto
éste que no ha sido estudiado.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En las muestras de cerdmicos nanométricos de YTZP con diferen-
tes cantidades de fase vitrea: 5% y 10% en peso, se realizé un andlisis
quimico. La fase vitrea contiene un 80% en peso de SiO,, 15% en peso
de AL,O,, y 5% en peso de SrO. Las densidades experimentales estdn
todas por encima del 97% del valor teérico (6.1 gcm?). Denominare-
mos muestras “puras” aquellas que no contienen fase vitrea.

Se realizaron ensayos de deformacién a carga constante (fluencia),
con tensiones comprendidas entre 5 y 35 MPa, en un rango de tempe-
raturas de 1150-1200°C, con las consiguientes velocidades de deforma-
cién (107s? - 10°s?). El rango de temperatura escogido, es suficiente-
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mente alto para garantizar que la difusién juegue un papel importante
en el mecanismo de deformacién, pero a su vez suficientemente bajo
para evitar el crecimiento dindmico de los granos.

Con el objeto de realizar un andlisis microestructural del material
se prepararon muestras para ser estudiadas por Microscopia Electré-
nica de Transmisién (TEM), para lo cual se cortaron laminas de las
muestras antes y después de ser deformadas. Dichas ldminas fueron
adelgazadas hasta la transparencia electrénica siguiendo el procedi-
miento convencional descrito en (3); y observadas en el microscopio
de transmisién (Philips CM200) operando a 200kV. Se tomaron las
micrografias necesarias para hacer un estudio preliminar del tamafio
de grano de cada muestra con el objeto de ver si éste cambia cuando
las muestras son deformadas por fluencia.

3. RESULTADOS

Los datos que se desprenden de los ensayos de fluencia se ajustan
a la ecuacion constitutiva de fluencia a alta temperatura:

B o" _Q
SIAdpeXp(kT] 1)

donde A, es una constante; o, es la tension; § la velocidad de defor-
macion; k, la constante de Boltzmann; T, la temperatura absoluta; n, el
exponente de tensién y Q, la energfa de activacién. Estos dos tdltimos
pardmetros (n, Q) son caracteristicos del mecanismo de deformacién.
El célculo de n se hace mediante saltos de tensién y de velocidad de
deformacién para las mismas condiciones de deformacién a tempera-
tura constante. El calculo de Q es andlogo pero se mantiene la tensién
constante para saltos de temperatura (3).
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Con el conjunto de valores obtenidos para n y Q, se calculan los
valores medios de dichos parametros para cada muestra. Dichos valo-
res de n 'y Q en funcién de la concentracién de fase vitrea se recogen
en la Tabla L.

TABLA I: TABLA DE n Y Q EN FUNCION DE LA CONCENTRACION DE FASE
VITREA.

muestra n Q(kJ/mol)
Pura 2.0+0.4 682+15
5% fase vitrea 2.2+0.5 695429
10% fase vitrea 2.3+0.5 711429

A partir de estos valores y con el andlisis microestructural de las
muestras por TEM, se puede determinar el mecanismo de deforma-
cién predominante. Al observar las muestras de YTZP sin fase vitrea
por TEM antes y después de ser deformadas, no se aprecian cambios
aparentes en la microestructura de las mismas, tal como se deduce
de la figura 2. El tamafio medio de grano se mantiene constante y
no aparecen grietas ni cavitacién alguna. A partir de un conjunto de
micrografias se ha estimado el tamafio medio de grano de 80-100 nm
en todas las muestras.

4. DISCUSION

De los andlisis y ensayos realizados se deduce que el mecanismo
de deformacion es de deslizamiento de fronteras de grano. El valor
del exponente de tension es el mismo medido en este material en el
caso de tamafios de grano de escala submicrométrica (1).
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Figura 1: Curva de fluencia para la muestra con un 5% de fase vitrea.
Ejemplo del célculo del exponente de tensién y la energfa de activa-
cién

Por el contrario, resulta particularmente relevante que no exista
tensién umbral en estos materiales nanométricos. Este hecho estd
conforme con los resultados de la literatura publicados en muestras
submicrométricas con presencia de fase vitrea (1). Sin embargo, en el
caso de las muestras puras, la existencia de una tensién umbral en
muestras submicrométricas estd bien documentada. La razén por la
cual no existe tensién umbral en ningtin caso en las muestras nanomé-
tricas es objeto de intenso estudio (4).

Figura 2B: muestra pura después de ser deformada
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Figura 2A: Muestra pura antes de ser deformada
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Con respecto a los resultados de la energia de activacién, ésta
resulta ser significativamente mds alta que el valor aceptado para la
energia de activacién del coeficiente de difusién catiénico. Este resul-
tado estd de acuerdo con predicciones recientes existentes en la litera-
tura (5) que apuntan a un significativo aumento del valor medido de
la energfa de activacién aparente de los policristales de YTZP a escala
nanométrica.

Finalmente, el papel de la fase vitrea es esencial en lo que con-
cierne a la resistencia mecédnica de estos materiales. Lorenzo-Martin y
col. han publicado una dependencia notable de dicha resistencia con
la fase vitrea medida a través de ensayos de deformacién a velocidad
constante (3). Dicha disminucién de la resistencia estd en buen acuer-
do con los resultados publicados por (6) en este mismo material a esca-
la submicrométrica con fases vitreas de naturaleza quimica diferente.
Hay estudios en desarrollo para intentar explicar de forma definitiva
las diferencias encontradas entre el comportamiento mecdanico a la es-
cala nanométrica y el correspondiente a la escala submicrométrica.

5. CONCLUSIONES

El mecanismo de deformacién de los materiales cerdmicos nano-
métricos de YTZP es el deslizamiento de fronteras de granos, ya que
este mecanismo es consistente con las observaciones microestructura-
les de las muestras deformadas. Las diferencias observadas entre el
comportamiento a escala nanométrica y el descrito a escala submicro-
métrica estd siendo objeto de estudio.
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