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RESUMEN

En el presente trabajo se evalué la influencia de la temperatura de sinterizacién sobre las
propiedades fisico-mecénicas del nanocompuesto Alimina-Ytria (A-Y), al 3 % en peso de
Ytria (Y,O;). La sinterizacién se desarroll6 mediante horno microondas como una alternativa
al uso del horno convencional, con la finalidad de lograr mejores resultados en vista que la
alimina presenta problemas de fragilidad. Los polvos del nanocompuesto A-Y fueron
obtenidos a partir de o-Alimina y Alcéxido de Itrio mediante un proceso coloidal. El
nanocompuesto fue sinterizado en un horno microondas a: 1300 °C, 1400 °C y 1500 °C,
sinterizdndose también Alimina pura a fin de comparar los resultados obtenidos. El material
final se someti6 a ensayos de densidad, dureza y tenacidad a la fractura K. De los resultados
obtenidos se observa que a medida que se incrementa la temperatura de sinterizacién, se
incrementan los valores de las propiedades fisico-mecénicas tanto de la Alimina pura como
del nanocompuesto y por lo tanto las propiedades mejoran. Los mayores valores de densidad,
dureza y tenacidad a la fractura se obtuvieron a 1500 °C, siendo para la alimina: 3,79 g /cm?,
26,12 GPa y 4,41 MPa.m®®, y para el nanocompuesto: 3,76 g /cm?, 25,16 GPa y 3,95
MPa.m®5. Los resultados de tenacidad a la fractura (K,.) se compararon con los obtenidos
por Alvarado ( 2004), quien utilizé una sinterizacién en horno convencional para el mismo
material obteniendo para la Alimina 3,94 MPa.m®® y para el nanocompuesto A-Y 4,56
MPa.m® a 1600°C. Que al compararlos se tiene que el K de la Alimina sinterizada en
microondas es mayor en 0,47 MPa.m%° mientras que el nanocompuestos es menor en 0,61
MPa.m®5 . Realizando un analisis de regresién lineal de los datos del K. obtenidos para el
nanocompuesto sinterizado por microondas, se le estima un valor de 5,71 MPa.m%® a 1600°C,
que nuevamente al compararlo con el resultado del nanocompuesto convencional resulta
mayor en 1,15 MPa.m®% demostrandose mejores resultados mediante el proceso de
sinterizado por microondas.
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ABSTRACT

In this paper the influence of sintering temperature on the physical-mechanical Yttria-Alumina
nanocomposite (A-Y), at 3 wt% Yttria (Y,O;) properties were evaluated. Sintering was
developed using microwaves as an alternative to using the conventional oven in order to
achieve better results in view alumina presents problems of fragility. AY nanocomposite
powders were obtained from o-Alumina and Yttrium Alkoxide by a colloidal process. The
nanocomposite was sintered in a microwave oven at 1300 ° C, 1400 ° C and 1500 ° C, also
sintered Alumina pure to compare the results obtained. The final material was subjected to
tests of density, hardness and fracture toughness KIC. From the results is seen that as the
sintering temperature increases, the values of the physical and mechanical properties of both
the pure alumina and nanocomposite as increase and thus improve the properties. The highest
values of density, hardness and fracture toughness were obtained at 1500 ° C for the alumina:
3,79 g /em®, 4,41 GPa and 26,12 MPa.m®®, and for the nanocomposite 3,76 g /cm?, 3,95
GPa and 25,16 MPa.m®°. The results of fracture toughness (Kc) were compared with those
obtained by Alvarado (2004), who used a conventional sintering to the same material,
obtained obtained for Alumina 3,94 MPa.m®® and to the nanocomposite A-Y 4,56 MPa.m®® to
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1600 ° C. That the comparison is that the K is the microwave sintered alumina is higher by
0,47 MPa.m®°, while the nanocomposite is less than 0,61 MPa.m®°. By performing a linear
regression analysis of the data obtained for the nanocomposite K. microwave sintering, is
considered a value of 5,71 MPa.m®°to 1600 ° C, which again results when compared to the
conventional nanocomposite is higher at 1,15 MPa.m®% demonstrating better results by
microwave sintering process.

Keywords: Ceramics; Alumina; nanocomposites; microwave sintering.

I. INTRODUCCION

Dentro de la categoria de los materiales ceramicos se distinguen dos grandes grupos: los ceramicos
estructurales y los ceramicos funcionales.

Los cerédmicos estructurales son los que sustituyen a materiales que forman parte de estructuras
mecénicas o sometidas a esfuerzos de fatiga, térmicos o a ataques quimicos. Son materiales
inorganicos, no metélicos y poseen una estructura compuesta de diversas sustancias cristalinas. Se
clasifican en ceramicos basados en éxidos y los basados en nitruros, carburos, siliciuros y otros. Estos
materiales forman parte de un &rea de gran dinamismo dentro del campo de los materiales
avanzados, presentando propiedades destacadas, como la resistencia combinada al esfuerzo y a las
altas temperaturas. Entre los cerdmicos avanzados cabe destacar: la alimina, la berilia, los carburos,
los nitruros y los boruros.

La alimina, uno de los cerédmicos industriales estructurales mas usados, es un material de gran
dureza, presenta una alta resistencia eléctrica, alta resistencia al calor, pudiendo soportar
temperaturas de hasta 1900 °C conservando su rigidez y estabilidad dimensional. Llega a convertirse
en aislante térmico a altas temperaturas, aunque presenta una gran fragilidad y una baja resistencia a
los choques térmicos.

Los materiales compuestos son aquellos en los que unas sustancias, llamadas reforzantes, se
incorporan en la matriz de otra sustancia para crear un material con propiedades mecénicas
especiales, constituyendo una alternativa al inconveniente presentado por la fragilidad de la alimina.
En estos, la alimina actGa como matriz y se adicionan a ella reforzantes, de tal manera que esta
sinergia de cémo resultado un material con mejores propiedades mecanicas.

El YAG (Y;Al;0;,) es uno de los reforzantes utilizados en materiales compuestos con matriz alimina.
Su buena resistencia al creep, su coeficiente de expansiéon térmica muy similar a la alimina y su
estabilidad quimica con esta, hacen de este un excelente reforzante en materiales compuestos de
matriz alimina (KELLER et al., 1990).

Estudios realizados por Matson et al. (1990), Parthasarathy et al. (1990), Hay (1990), Mah et al.
(1990), Duong v Wolfenstine (1993), Parthasarathy et al. (1993), Mah et al. (1993), Mah et al. (2000)
y Waku et al. (1998), sobre compuestos Alimina/YAG con composicidn eutéctica y en ceramicas
reforzadas con fibras de YAG, reportan una mejora en las propiedades mecéanicas, manteniéndose
aln el problema de la baja tenacidad y la resistencia, siendo en algunos casos, los procesos de
fabricacién complejos y costosos.

Niihara (1991), propone que la incorporacién de dispersiones de particulas de tamano nanométrico
dentro de los granos de la matriz y en los bordes de grano, puede mejorar significativamente las
propiedades mecénicas, ain a alta temperatura. En base a ello, se han realizado diversos trabajos
con la finalidad de obtener compuestos policristalinos con matriz Alimina, que incorporan al YAG
como particulas de segunda fase de tamafio nanométrico.

Li y Gao (1999), Wang et al. (2001) y Wang y Gao (2001) han estudiado compuestos de Al,O5/YAG
policristalinos, partiendo de polvos obtenidos por el método de co-precipitacion y luego
sinterizdndolos por prensado en caliente en atmésfera de N,. La resistencia a la flexién y la tenacidad
a temperatura ambiente del Al,O5;/ 5% en vol. de YAG (3,2% en peso de Y,0s) v del Al,O;/ 25% en
vol. de YAG (15,8% en peso de Y,0,) fueron de 604 MPa y 5,0 MPa.m” y de 611 MPa y 4,5
MPa.m” respectivamente.
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Schehl vy Torrecillas (2002), han desarrollado un compuesto de Al,O4/YAG policristalino, partiendo
de polvos obtenidos por el método coloidal seguido de una sinterizacién convencional. La resistencia
a la flexién v la tenacidad a temperatura ambiente del Al,O5/ 2,8% en peso de Y,0,, fue de 269 MPa
y 5,8 MPa.m”.

Alvarado (2004), estudi6 el compuesto Al,Os/YAG policristalino, obteniendo los polvos de partida
por el método coloidal, utilizando como precursor alcéxido de Itrio. En base a una sinterizacién

convencional, la resistencia a la flexién vy la tenacidad a temperatura ambiente del Al,O5;/ 3,0% en
peso de Y,0; fue de 511 MPa y 4,56 MPa.m".

El procesamiento ceramico es un sistema relacionado en el que todas las etapas del proceso tienen
un efecto particular sobre las propiedades del producto final. La modificacién de una determinada
propiedad se da con el cambio en la estructura del material, que a su vez depende de cémo éste es
procesado. Para obtener la microestructura deseada es necesario poner énfasis en la sintesis y el
procesamiento del material.

En materiales policristalinos de acuerdo a la relacién de Hall-Petch (Hall, 1954), si el tamafio de
grano es mas fino, la resistencia y la dureza del material se incrementaran. Esto conduce a buscar
afinar el tamano de grano de la matriz y el tamario de las particulas de segunda fase para reforzar el
borde de grano de la matriz a través de la creacién de tensiones internas locales, mejorando asi las
propiedades del material.

Son muchas las variables que influyen en el procesamiento para obtener el compuesto alimina-YAG.
La influencia del material de partida, las concentraciones de ytria, las condiciones de calcinacién, el
tipo de sinterizacién y los diversos parédmetros que influyen en el proceso de sinterizacion.
Determinan pues la micro-estructura final del material y por ende sus propiedades. Lo que se busca
es controlar el tamario, la distribucién y la morfologia de los granos tanto de la matriz como de las
particulas de segunda fase.

En lo que se refiere a la etapa de sinterizacién el estudio realizado por Alvarado (2004) indica que
para obtener nanocompuestos en base a aliimina se debe buscar velocidades de calentamiento altas,
temperaturas de sinterizacién bajas y tiempos de sinterizacién cortos, para suprimir el crecimiento de
grano tanto de la matriz como de las particulas de segunda fase.

Para sinterizar materiales ceramicos, aparte de la sinterizacién convencional, existen otras técnicas
como el SPS (“Spark Plasma Sintering”) y el MWS (sinterizacién en microondas).

Las microondas son radiaciones electromagnéticas que comprenden longitudes de onda entre 300
Mhz y 300 Ghz. Para aplicaciones industriales y cientificas frecuencias de 2,45 Ghz son cominmente
usadas. Si bien esto se conoce hace mas de 50 afos, su uso en el procesamiento de cerdmicos es
relativamente nuevo, ganando mucha atencién en la dltima década, especialmente en la sinterizacién
de cerdmicos, en virtud a una serie de ventajas frente a los métodos convencionales de
calentamiento. La sinterizacién de materiales ceramicos permite un rapido calentamiento, mejora en
la densificacién disminuyendo la energia de activacién de la sinterizacién e inhibiendo el crecimiento
de grano (Tinga, 1988; Metaxas y Binner, 1990).

Con la finalidad de obtener un calentamiento rapido, de baja temperatura de sinterizacién y bajo
costo de procesamiento, procesos asistidos por microondas son de mucho interés en la sinterizacién
de diversos materiales ceramicos (Clark et al., 2006; Rybakov et al., 2013; Oghbaei vy Mirzaee,
2010). Mejores comportamientos de densificacion a menudo son reportados en procesos por
microondas (Wang et al., 2006; Brosnan et al., 2003).

Gracias al acoplamiento entre el campo electromagnético v el material, la sinterizacién por
microondas ofrece la posibilidad de calentar volumétricamente las muestras. De esta manera, la
energia del horno de microondas se absorbe dentro del material, lo que lleva a una mayor eficiencia
térmica.

Son muchos los estudios realizados referidos a la sinterizacién por microondas de la alimina.
Algunos de los aspectos considerados son: densificacién, evolucidén térmica, nanocompuestos,
alimina nanométrica, alimina transparente, efecto de la reactividad de polvos, cinética de la
densificacién (Zymelka et al., 2013; Meneses y Kiminami, 2008; Liu et al., 2012; Cheng et al., 2002;
Fang et al., 2004 ; Zuo et al., 2003).
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Por lo expuesto anteriormente, siendo la alimina un material cerdmico de amplio uso, en el presente
estudio se determiné la influencia de la temperatura de sinterizacién por microondas sobre la
densidad, dureza, tenacidad a la fractura de nanocompuestos Aliimina-Ytria, como una alternativa al
uso del horno convencional, con la finalidad de lograr mejores valores en sus propiedades.

Il. MATERIAL Y METODOS

2.1 Objeto de estudio

El objeto de estudio del presente trabajo fue el nanocompuesto Alimina-Ytria (AY) al 3% en peso de
Ytria (Y,0;). Este nanocompuesto, con la misma concentracién de Ytria, fue utilizado por Alvarado
(2004), permitiendo comparar, a partir de los resultados obtenidos, el proceso realizado por
microondas y el proceso en horno convencional.

El nanocompuesto se prepar a partir de a-alimina como matriz y alcéxido de itrio que fue el que
gener6 las nanoparticulas de Ytria.

La incorporacién de las nanoparticulas de Ytria a la matriz alimina, permitieron mejorar las
propiedades de densidad, dureza y tenacidad a la fractura del material (Niihara, 1991).
Considerando ademéas un medio de calentamiento rapido, como el de microondas, los procesos de
densificacién se hacen mejores, obteniéndose tamanos de grano menores, que es lo que permite
mejorar las propiedades del nanocompuesto (Tinga, 1988).

Las probetas del nanocompuesto se prepararon con las dimensiones de: 12,5 mm de didmetro y 2
mm de espesor, todas ellas prensadas uniaxialmente con 9 toneladas de carga (fig. 2.1).

Figura 2.1 Dimensiones de la probeta a ensayar.

Como matriz se utilizé6 polvo de a-alimina HPA-0.5 Condea (Alemania) al 99.99 % en peso de
pureza, con las propiedades fisicas que se mencionan en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1 Propiedades fisicas de la a-alimina.

Estructura cristalina Alfa
Forma del polvo Molido
Area superficial, m?/g 10
Densidad bulk suelta, g/l 1100
Densidad en verde, g/cm3 2,19
Densidad cocida, g/cm? 3,94
Contraccién lineal, % 18
Dsg, um 0,48

Como precursor de las particulas de segunda fase se utilizé alcéxido de Ytrio denominado AKY927
de ABCR (Alemania) con las siguientes caracteristicas:
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Nombre quimico: Yttrium methoxyethoxide
Concentracién: 11-18% en peso.

Diluido en Methoxyethanol.

Férmula quimica global: CoH,,0.Y

Peso molecular: 314,17

Férmula quimica desarrollada:

\T/

OCH,CH,OCH;

VVYVYYVYY

CH;0CH,CH,O OCH,CH,OCH,

2.2 Variables.
Variable independiente: Temperatura de sinterizacién

Variables dependientes: Propiedades fisico-mecéanicas
e Densidad
e Dureza
e Tenacidad a la fractura: K¢
Se consideré 3 niveles para la temperatura como variable independiente: 1300°C, 1400°C y 1500°C.
Por cada nivel de temperatura se hicieron las mediciones de los valores de las variables dependientes:

Densidad, Dureza y Tenacidad a la fractura (Kc), véase la Tabla 2.2. Este disefo fue realizado tanto
para la alimina pura como para el nanocompuesto A-Y.

Tabla 2.2. Niveles de las variables de estudio.

Variable Variables dependientes

independiente(T) Densidad | Dureza | Tenacidad (KIC)
T1=1300 °C D1 H1 KIC1
T2=1400°C D2 H2 KIC2
T3=1500°C D3 H3 KIC3

Este rango de temperatura corresponde al utilizado por Alvarado (2004), permitiendo la comparacién
de los resultados entre los dos métodos de sinterizacién: por microondas y por horno convencional.

2.3 Equipos e instrumentos utilizados
e Balanza Analitica KERN ACS 220-4 (220 g, d= 0,1 mg): para pesado de las muestras

e Estufa de secado eléctrica DIGIHEAT — HW.KESSEL (temperatura regulable entre 30 °C
vy 300 °C): para desecado de las muestras.

e Durémetro INDENTEC (norma del calibrador IN4529N - 453.1 Hv.10 +/- 1.0): para
determinacién de dureza y tenacidad a la fractura.

e Horno eléctrico : para el proceso de calcinacioén.

¢ Calentador - agitador magnético THERMO SCIENTIFIC CIMAREX: para el proceso
coloidal y la homogenizacién de muestras.

e Horno microondas SAMSUMG AM610W, 1000 w, 2,5 GHz: para el proceso de
sinterizacién.

e Termocupla tipo S (T méxima 1700 °C): para medir la temperatura de sinterizacién
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e Pirémetro digital indicador de temperatura REX — C700.

e Prensa hidraulica SHOP PRESS (10 TN): para conformado de probetas.
2.4 Métodos y Técnicas

2.3.1 Preparacion del nanocompuesto Aliimina-Ytria (A-Y)

Para preparar el nanocompuesto, los materiales de partida fueron sometidos a un procesamiento
coloidal segin Schehl y Torrecillas (2002), que consistié en lo siguiente: se preparé una dispersién
1:1 de polvo de a-alimina en etanol absoluto en un calentador-agitador magnético para
homogenizar vy liberar de aglomerados. Continuando con la agitacién al llegar a la temperatura de
30°C se dosificé lentamente la solucién del precursor de Ytria en etanol, calculado al 3% como
porcentaje de Ytria (Y,Os), minimizando el contacto con el aire. A continuacién, se aumenté la
temperatura hasta 70°C para eliminar los alcoholes disolventes. La agitacién continué hasta obtener
una pasta viscosa en la que la mayor parte de los alcoholes se evapord.

Seguidamente dicha pasta se secé a 110°C en la estufa de secado durante 24 horas, con la finalidad
de evaporar el alcohol residual. Subsecuentemente, el producto seco se desaglomeré utilizando un
mortero ceramico y un tamiz de 150 pum. El polvo obtenido se puso en el horno de resistencia para
calcinarlo a una temperatura de 700°C por un tiempo de 30 minutos, a fin de eliminar los residuos
orgéanicos y permitir la formacién de Ytria.

A continuacién, el polvo calcinado se homogenizé en un calentador agitador durante 24 horas al
30% de sdlidos en 2-propanol. Al finalizar la homogenizacién se obtuvo una pasta viscosa, la que se
sec6 en la estufa a 110 °C. Posteriormente se desaglomeré con un mortero cerdmico y luego se
tamizé por debajo de 63 um.

El polvo cerdmico obtenido en el paso anterior se prensé uniaxialmente en una matriz metélica para
obtener las probetas requeridas con las dimensiones especificadas (ver figura 2.1), con un peso de
1,0 gramos por probeta, aplicAndose una carga aproximada de 9 Toneladas. De esta forma se
obtuvo un compacto en verde al que posteriormente se le aplicé el tratamiento térmico de
sinterizacién en un horno microondas.

2.3.2 Sinterizacién del nanocompuesto Alimina-Ytria (A-Y)

La sinterizacién del compacto en verde del nanocompuesto obtenido en el proceso anterior se llevé a
cabo en un horno microondas de 2,5 Ghz, siendo acondicionado con un pirémetro universal, una
termocupla tipo “S”, una caja de fibra de Alimina como aislante térmico y 02 susceptores de carburo
de silicio, tal como se muestra en la figura 2.2.

La sinterizacién de las probetas se realiz6 considerando 3 valores de temperatura: 1300 °C, 1400 °C
y 1500 °C, las cuales fueron medidas con una termocupla tipo “S”, cuya temperatura méaxima de
trabajo es de 1700°C y controlados por un pirémetro (programado para dicha termocupla). El
procedimiento consistié en sinterizar por cada valor de temperatura, 9 probetas tanto de alimina
como del nanocompuesto alimina-Ytria con la finalidad de realizar 3 mediciones de cada una de las
variables dependientes (densidad, dureza y tenacidad a la fractura). El horno microondas fue
trabajado a su maxima potencia. En este proceso se empled un sistema de enfriamiento que
consistié en un ventilador, el cual fue dirigido hacia la parte eléctrica del horno microondas con la
finalidad de evitar un sobrecalentamiento. Luego de alcanzar la temperatura requerida se apagd
inmediatamente el horno, dejandose enfriar la muestra dentro de él.

Para determinar la densidad global del nanocompuesto se empled la norma ASTM C373-88,
conocida como método de Arquimedes. El método consistié en secar las probetas sinterizadas en
una estufa a 110°C durante un tiempo aproximado de 20 minutos. Luego se las colocé en un
desecador de sulfato de cobre por un tiempo de 20 minutos, seguidamente se pesé la masa seca en
la balanza analitica. A continuacién se colocé la probeta en un recipiente con agua destilada y se
hirvi6 por 5 horas con el fin de que los poros se impregnen de agua, se emple6 una canastilla
metalica donde se colocaron las probetas a fin de evitar el contacto con el recipiente. Una vez
cumplido el tiempo establecido, se dejé enfriar en agua durante 24 horas. Luego se pesé6 la muestra
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estando suspendida en agua. Finalmente, se sec6é la muestra ligeramente con un pafio de algodén
humedecido con la finalidad de remover toda el agua en exceso de la superficie de la muestra y
determinar la masa de la muestra saturada en agua.

Pirometro

Termocupla

Homo

Atmosfera

Recipiente
Susceptor
Muestra

Base devidrio

Figura 2.2 Esquema del horno microondas utilizado.

2.3.3 Determinacién de la densidad del nanocompuesto sinterizado

Para determinar la densidad se empleé la siguiente ecuacién:
W,
b= _—w
(W, —W%%
Pr,0

p, = densidad global (g/cm?®)

Donde:

W, = masa seca (g)

W, = masa saturada (g)
W, = masa sumergida (g)
Ph,0 = 1 g/em®

2.3.4 Determinacion de la Dureza y Tenacidad a la Fractura (K;c) del nanocompuesto
sinterizado

El tipo de dureza determinado fue la VICKERS (Hv) la cual se hizo segtin la norma ASTM E 9282: 03
y la tenacidad a la fractura (K) se determiné segin el Método de Indentacién IF (Meza y Chaves,
2003).

Para medir la dureza y tenacidad a la fractura (K.) de las probetas sinterizadas a diferentes
temperaturas primero se procedié a encapsular las probetas empleando resina, luego se verificé que
las probetas no se encuentren hiimedas ni con ralladuras, para esto se desbasté la superficie de las
probetas utilizando papeles abrasivos 120, 220, 600, 1200 y 2000. Seguidamente se midié la dureza
y la tenacidad a la fractura, utilizando el durémetro INDENTEC, seleccionandose una carga de 20
Kg-f y un tiempo de indentacién de 10 segundos. La probeta fue colocada adecuadamente sobre la
plataforma del equipo y se procedié a la indentacién. Una vez indentada la probeta se midi6 las
diagonales v la longitud de las grietas causadas por el indentador con ayuda del ocular micrométrico.
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La dureza Vickers se calculé usando la siguiente ecuacién:

P
H, =1,8544-—

Donde:
P . carga aplicada (N)
D : longitud promedio de las diagonales de indentacién (m)

La Tenacidad a la Fractura se calculé usando la siguiente ecuacion:

P
ch = 0, 0752@

Donde:
P:-  carga aplicada (N)

C  promedio de longitud de grietas (m)

Ill. RESULTADOS

3.1 Densidades

En la figura 3.1 se muestra los valores de densidad en funcién de la temperatura, tanto para la
alimina como para el nanocompuesto alimina-Ytria, de las probetas sinterizadas a 1300 °C, 1400
°C y 1500 °C. Se observa un incremento de la densidad a medida que se incrementa la temperatura
tanto para la alimina como para el nanocompuesto.

Segun los valores obtenidos, se puede observar que, para el caso de la alimina, de 1300 °C a 1400
°C se da un incremento de 0,69 g/cm® en la densidad, pero de 1400°C a 1500 °C la densidad
practicamente es constante, solo se incrementé en 0,01 g/cm?. En el caso del nanocompuesto A-Y el
incremento de la densidad de 1300°C a 1400°C fue de 0,67 g/cm?®,y de 1400°C a 1500°C fue de
0,63 g/cm® . Para temperaturas menores a 1500 °C, la densidad de la altimina es mayor que la del
nanocompuesto A-Y. Hacia los 1500 °C, tanto la alimina como el nanocompuesto A-Y tienen
practicamente la misma densidad. Se prevé que a temperaturas mayores, segin esta tendencia, el
nanocompuesto A-Y debe superar en densidad a la alimina.

8

5,00
3,79 3,76

3,09

w »
g 8

2,00

1,00 +

Densidad (g/cm?3)

0,00 —
1300 1400 1500

Temperatura (°C)

HAldmina mA-Y

Fig. 3.1 Densidades de la alimina y del nanocompuesto A-Y en funcién de la temperatura
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3.2 Dureza

En la figura 3.2 se muestra la variacién de la Dureza Vickers en funcién de la temperatura, tanto para
la alimina pura como para el nanocompuesto A-Y, sinterizados a 1300 °C, 1400 °C y 1500 °C. Se
observa un incremento de la dureza con la temperatura tanto para la alimina pura como para el
nanocompuesto A-Y. Para el caso de la alimina el incremento de la dureza de 1300 °C a 1400°C fue
de 9,13 GPay se incrementd en 8,78 GPa de 1400°C a 1500°C. Para el caso del nanocompuesto el
incremento en la dureza de 1300 °C a 1400°C fue de 10,02 GPa vy se incrementé en 13,91 GPa de
1400°C a 1500°C. En todo el rango de temperatura trabajado se tienen valores de dureza mayores
para la alimina que para el nanocompuesto A-Y, aunque a 1500 °C el nanocompuesto
practicamente iguala en dureza a la alimina.

2612 5516

1300 1400 1500
Temperatura (°C)

B Alimina WA-Y

Fig. 3.2 Dureza de la alimina y del nanocompuesto A-Y en funcién de la temperatura.

Se observa un valor muy bajo de dureza a 1300 °C para el nanocompuesto siendo muy inferior con
respecto a la alimina pura a dicha temperatura.

Por otro lado si bien la alimina tiene valores més altos en todo el rango de temperaturas se observa
que con el incremento de temperatura se acorta esa diferencia y a los 1500 °C el nanocompuesto
practicamente iguala en valor de dureza a la alimina.

3.3 Tenacidad a la Fractura (K,¢)

La figura 3.3 muestra la variacién de la tenacidad a la fractura (K,c) de las probetas sinterizadas a
1300 °C, 1400 °C y 1500 °C tanto para la alimina como para el nanocompuesto A-Y. Se observa
que conforme aumenta la temperatura de sinterizacién se incrementa la tenacidad a la fractura (K),
tanto para la alimina como para el compuesto A-Y. Para la alimina el incremento del K- de 1300
°C a 1400°C fue de 0,39 MPa.m® y de 1,29 MPa.m®° de 1400°C a 1500°C. Para el nanocompuesto
el incremento del K de 1300 °C a 1400°C fue de 1,91 MPa.m®® y de 1,22 MPa.m®® de 1400°C a
1500°C.

Se evidencia por otro lado que la alimina presenta valores mayores que el compuesto en todo el
rango de temperatura, siendo mas notoria la diferencia a 1300 °C y que en el rango de 1400 °C a
1500 °C se acorta bastante esa diferencia.

Es de prever que para una temperatura mayor el nanocompuesto llegue a superar en valor de
tenacidad a la alimina pura.
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Fig. 3.3 Tenacidad a la fractura de la alimina y del compuesto A-Y en funcién de la
temperatura

IV. DISCUSION

Para el rango de temperatura estudiado (1300°C a 1500°C) se evidencia un incremento en los
valores de densidad tanto para la alimina (de 3,09 g/cm® a 1300°C hasta 3,79 g/cm® a 1500°C),
como para el nanocompuesto (2,46 g/cm® a 1300°C hasta 3,76 g/cm® a 1500°C). Asi mismo se
evidencia un incremento en los valores de dureza tanto para la alimina (de 8,21 GPa a 1300°C hasta
26,12 GPa a 1500°C), como para el nanocompuesto (de 1,23 GPa a 1300°C hasta 25,16 GPa a
1500°C). Igualmente se da un incremento en los valores del K. para la alimina (de 2,51 MPa.m®® a
1300°C hasta 4,41 MPa.m®® a 1500°C), como para el nanocompuesto (0,82 MPa.m®® a 1300°C
hasta 3,95 MPa.m®® a 1500°C).

En el caso de la densidad los mayores valores para la alimina frente al nanocompuesto A-Y a
temperaturas inferiores a 1500 °C, se debe a que la densificacién de la alimina pura se da a
temperaturas menores que la del nanocompuesto, segiin se observa en los estudios de sinterizacién
del mismo sistema (alimina, A-Y) realizado por Alvarado (2004) en horno convencional (ver fig.
4.1). En dicha figura se relaciona la contraccién lineal Al/l;, o sea el cambio en la longitud de la
probeta con respecto a la longitud inicial, que es proporcional a AV/V,, cambio en el volumen de la
probeta con respecto al volumen inicial, debido a que en el proceso de densificacién hay una
disminucién de volumen conforme se da el proceso de sinterizacién. En dicha figura se pueden
observar curvas de sinterizacién hasta 1600 °C tanto para la alimina pura como para el
nanocompuesto A-Y, cuya sinterizacién se llevé a cabo en horno convencional y utilizado el mismo
tipo de material que el del presente estudio.

5%
£ 0% -
o 200 400 600 800 1000 1Q f 1600 1800
q4 5%
——— ALUMINA \\
E 10‘5/0 7 pu— AY
} g*
]
E 20%
Temperatura (°C)

Fig. 4.1 Curvas de sinterizacién de la alimina y el nanocompuesto A-Y sinterizados en horno
convencional (Alvarado, 2004).
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Se puede observar que la alimina empieza a densificar a los 1000° C aproximadamente y que el
nanocompuesto A-Y hacia los 1300 ° C.

Si bien la alimina densifica a menor temperatura que el nanocompuesto, también se observa que en
el rango de 1500 °C a 1600 °C su densificacién practicamente se hace constante y la del
nanocompuesto sigue aumentando. Se espera que a temperaturas mayores a 1500°C en el caso del
presente estudio el compuesto A-Y tenga una mayor densificacién que la alimina y por tanto valores
mas altos de densidad.

Por otro lado, luego del proceso de calcinacién llevado a cabo, el nanocompuesto contiene en la
matriz alimina particulas de Ytria (Y,O3), pero que en el proceso de sinterizacién se forman otros
compuestos (6xidos de Ytrio) segin se incremente la temperatura de sinterizacién, en concordancia
con lo observado por Glushkova et al.(1983), Neyman et al. (1980) y Kinsman y Mckittrick (1994).
Los compuestos formados corresponden a las siguientes reacciones:

2Y,05 + ALO; — Y,ALOy (YAM)......ccoovoo. 4.1
Y,ALO, + ALO; — 4 YAIO; (YAP)....cocvvoov.... 4.2
3YAIO, + ALO; — Y,ALO, (YAG)................ 4.3

Si se observa el diagrama de equilibrio presentado en la Fig. 4.2 publicado por Adylov et al. (1998),
para el sistema Al,O5-Y,0s, se puede ver que las fases de equilibrio en el rango estudiado son Al,O; y
YAG.

Segun la termodinémica, los procesos se dan en el sentido de alcanzar el estado de equilibrio. Pero
para alcanzar este estado se requiere tiempo puesto que son procesos sumamente lentos. La
proporcién de cada una de estas fases de equilibrio dependera de la concentracién de Ytria. Esto es,
que si se dan condiciones que permitan alcanzar el equilibrio (procesos sumamente lentos), al final se
obtendran dichas fases.

Lo anterior indica, que bajo las condiciones desarrolladas en el proceso, las fases intermedias
encontradas son meta estables. Por lo tanto, la explicacién de las transformaciones encontradas esta
en el campo de la termodinédmica como en el de la cinética.

En este caso se producen micro mecanismos que se centran especialmente en los bordes de grano,
que conducen a condiciones diferentes al del material global (cuasi equilibrio), lo que lleva a la
formacién de fases meta estables.

La primera fase formada durante el calentamiento, a pesar de la estequiometria global, es la fase
YAM rica en ytrio. Esto se produce debido a que en una micro regién determinada se alcanza un
cuasi equilibrio de una concentracién mayor de Ytria, comportandose como si se estuviera en la zona
derecha del diagrama de equilibrio (Fig. 4.2). Una vez iniciada esta reaccién y a medida que esta
progresa, el Al,O; continlia reaccionando con el Y,O; pero también difunde (en forma de iones)
dentro del YAM para formar YAP. Finalmente, a temperaturas un poco mas altas el Al,O4 reacciona
con el YAP para producir YAG.

Este razonamiento también concuerda con Hay (1993) que sostiene que el orden de la aparicién de
las fases se da de las més a las menos ricas en Ytria (Y,Al,Oq, YAIO; v Y3Al:0,, ) ver figura 4.2.
Es importante resaltar que en el presente trabajo el tamano de cristal de Ytria es nanométrico, lo que

influye en los mecanismos de formacién de las fases secundarias que se producen posteriormente.

La presencia pues de particulas de segunda fase en la etapa inicial de densificacién influye en la
velocidad de densificaciéon. Se puede indicar que las fases meta estables formadas dificultan el
proceso de difusién generando porosidades que causan una menor densificacién.

A partir de la fig. 4.2 se puede observar, que la presencia de YAG en el nanocompuesto, al ser una
fase estable permite una mejor densificacion, por eso se observa un incremento de la densidad en el

19



ROOSEVELT B. VILLALOBOS DiAz Y HERNAN M. ALVARADO QUINTANA

presente estudio para el nanocompuesto en el rango de 1400 °C a 1500 °C, esperando sea mayor
hacia los 1600 °C.

% peso Y, 0,
ALLO. 20 40 60 80 Y20,

2400 /
2200 /
2000 =

e
i A;
g P
s -
3
£ 1800 =
2 o & 2
1600 == =
d d O
O < =
g >
1400 S*
AlLO, 20 40 60 80 Y,0,

% mol Y,0,

Fig. 4.2 Diagrama de Fases del sistema Al,0;-Y,0;

Segln el estudio realizado por Alvarado (2004), para el mismo sistema (A-Y) en una sinterizacién
convencional, la formacién de estas fases se da segtn el esquema dado en la tabla 4.1.

A partir de los datos mostrados, se infiere que hay un comportamiento similar para el caso de
presente estudio, y que la presencia de YAM y de YAP son fases que retardan la densificacién, y por
tanto explican el comportamiento de las curvas de sinterizacién de la fig. 4.1, asi como los resultados
obtenidos en el presente estudio.

Tabla 4.1. Evolucién térmica de las fases formadas (Alvarado, 2004).

Temperatura °C
900 1150 1250 1350 1450 1600

Fases

AL,O,

Y,0;

YAM

YAP

YAG

En el caso de la dureza lo argumentado anteriormente explica la razén por la que a bajas
temperaturas de sinterizacién (1300 ° a 1400 °C), la presencia de las fases meta estables al impedir la
densificacién permiten la presencia de alta porosidad siendo la causa principal de bajos valores de
dureza frente a la alimina pura.

Se observa también que hacia los 1500 °C practicamente las durezas de la alimina como del
compuesto se igualan. Considerando que la densificacién del nanocompuesto, segin lo observado
en la fig. 4.2 todavia estd en su etapa intermedia, se espera que al incrementarse la temperatura el
efecto de anclaje del YAG formado, impida el crecimiento de grano y por tanto mejoren las
propiedades de dureza.

Considerando la ley de Hall Petch (Hall, 1951; Petch, 1953), a medida que se disminuye el tamario
de grano, la dureza v la resistencia aumentan. El efecto del aumento de la dureza por lo tanto esta
relacionado con el tamafo nanométrico de las particulas de YAG.
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En el caso de la tenacidad a la fractura, su incremento para el compuesto conforme se aumenta la
temperatura tiene la misma argumentacién que para el caso de la densidad y la dureza, la presencia
de alta porosidad a bajas temperaturas de sinterizacién, la ausencia de YAG en estos rangos como
fase estable, hacen que los valores del K- sean bajos. Por otro lado hacia los 1500 °C la presencia de
YAG como fase estable al localizarse en los bordes de grano genera una tensién compresiva alta en
borde de grano que impide que la grieta se propague por los bordes de grano, incrementando la
energia necesaria para para propagar la grieta y mejorando de esta manera la tenacidad del
compuesto.

Considerando que en el caso del nanocompuesto la sinterizacién todavia esta en su etapa intermedia
(ver figura 4.1) y observandose asi mismo una tendencia lineal en la curva de sinterizacién, haciendo
una proyeccién hacia los 1600 °C, se estima un valor de 5,71 MPa.m®® del K. (ver figura 4.3).

LINEA DE TENDENCIA Y = 0,0157x- 13, Esa

1300 1400 1500 1600 1700
Temperatura (°C)

==4==NANOCOMPUESTO A-Y e | INEA DE TENDENCIA

Fig. 4.3 Proyeccién del valor del K. para el nanocompuesto A-Y a 1600°C

La condicién ideal es que la propagacién de la grieta sea transgranular con el contenido y tamario
6ptimo de YAG.

Los resultados obtenidos en el presente trabajo frente a los realizados mediante sinterizacién
convencional para el mismo material (Alvarado, 2004), indican que en el caso de la alimina en el
presente estudio se obtuvo 4,6 MPa.m®° a 1500°C frente a 3,94 MPa.m®° a 1600°C en sinterizacién
convencional, es superior. En el caso del compuesto A-Y en el presente estudio se obtuvo 3,95
MPa.m® a 1500°C frente a 4.56 MPa.m®® a 1600°C en sinterizacién convencional, siendo ain
menor se prevé que, la sinterizacién por microondas del compuesto alcance mayores valores que el
de una sinterizacién convencional.

Es preciso indicar las limitaciones del presente estudio, fundamentalmente referido al uso del
microondas domestico que no permitié trabajas con maés altas temperaturas, lo que hubiese
permitido optimizar la temperatura de sinterizacién. Por otro lado la falta de equipamiento para
elaborar las curvas de sinterizacién.

V. CONCLUSIONES

De los ensayos en horno de microondas, realizados con probetas de alimina y nanocompuesto
Alimina-Ytria (A-Y) alas temperaturas de 1300, 1400 y 1500 °C, se concluye que:

e La densidad, dureza Vickers y tenacidad a la fractura, tanto del nanocompuesto Alimina-Ytria
(A-Y) como de la alimina, aumentaron con el incremento de temperatura en un mayor grado

que el obtenido con un horno convencional.

e La densidad de la alimina y del nanocompuesto Alimina-Ytria (A-Y) se incrementé 1,2 veces y
1,5 veces, respectivamente.
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e La dureza Vickers de la alimina y del nanocompuesto Alimina—-Ytria (A-Y), se incrementé tres
veces y 2 veces, respectivamente.

e La tenacidad a la fractura de la alimina y del nanocompuesto Alimina-Ytria (A-Y), se
increment6 20 veces y 5 veces, respectivamente.

. A temperaturas mayores que la maxima utilizada, se predice mayores valores de densidad,
dureza y tenacidad a la fractura para el nanocompuesto Alimina —Ytria (A-Y).
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