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RESUMEN

Esta Tesis Doctoral presentaun nuevo método experimentalque permite la completa

caracterización(tenacidad,energíade fractura, curva-R, resistenciaa tracción,módulo de

elasticidad,y curvadilatométrica)del comportamientoen fracturade materialescerámicos

estructuralesavanzadosa alta temperatura.

A fin de determinarla geometríade ensayomás adecuadasecomparan,analíticay

experimentalmente,diversosmétodosde caracterizaciónde la fracturaen materialescerámicos.

Los resultadosexperimentales,paraunacirconiaparcialmenteestabilizadacon un 8.5%molar

de magnesiay una alúminade 99.7% de pureza,mostraronque las probetasprefisuradas

ensayadaspor flexión en tres puntos son las que permitenuna mejor determinaciónde la

tenacidadfractura,tantoa temperaturaambientecomoa temperaturaselevadas.

Parapoderconseguirprobetasprefisuradasde unaformarápidaseha puestoa puntouna

técnicarecientementedesarrollada,y llamada“puenteen compresión”(Bridge Indentation).

Estatécnicapermiteobtener,enpocosminutos,grietasde varios milimetros de longitud, sin

necesidadde someterafatigael material.Paramejorarla repetitividaddelmétodoserealizaun

estudiopormenorizadodel sistemade prefisuración,determinandosela influencia de las

diferentesvariablesinvolucradasen la técnicasobrela longitud de grietaobtenida.

Ante la dificultad de obtenerensayosde fracturaestablesen materialescerámicosseha

puestoa punto una técnica,totalmenteoriginal, consistenteen controlar una máquinade

ensayosservohidraulicausandola señalanalógicaqueenvíaun sistemade extensometríaláser,

quemide el CMOD de la probeta.

Los ensayosestablesobtenidoscon esta técnicaproporcionanmás información

(informaciónque de otra formaesimposibleobtener)quelos ensayostradicionalesde fractura,

basadossólo en la medidade la cargamáximao de la longitud de grietassuperficiales

introducidascon una puntaVickers. Las ramasde descargadespuésdel máximo, y ciclosde

descargay re-cargapermitenla determinaciónde la energíade fracturay de la curva-R.Corno

ejemplode las potencialidadesdel método se estudiael comportamientoen fracturade una

circoniaitriada(3Y-TZP) a altatemperatura.
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Tambiénseha realizadoun análisisrigurosode la técnicapropuestaestudiandose:

a) La influenciaquela temperaturay el promediosobreel númerode lecturastiene

sobreelerroren la medidadel CMOD. Se veráque un buenaislamientotérmico

y un promediadosobreun númerode lecturasadecuadoes fundamentalpara

reducirel mido de la señaly podercontrolarla máquinade ensayos.

b) El efectoqueelparalelismode las espigastienesobreel CMOD medidoen tres

situaciones:espigasparalelas,convergentes,y divergentes.Se proponeuna

ecuaciónque explicaesteefectoen funcióndesplazamientodel puntode carga.

c) La linealidady histeresisdel equipoexperimental.Los resultadosindicanque

estaúltima esmuy pequeñay despreciablefrentea las medidasque estamos

realizando.

Haciendopequeñasmodificacionesen la configuracióndel sistemade metrologíaláserha

sido posibleemplearlocomodilatómetro(seha obtenidola curvadilatométricade la circónia

itriadahastalos 1 100 0C), y se ha determinardoel módulodeelasticidada alta temperatura,a

partirdel cambioen la pendientedela curvaFuerza-Desplazamiento.

Se proponeel métodode tracción indirectapara la determinaciónde la resistenciaa

traccióna alta temperaturaen materialescerámicos,ya que los métodosde traccióndirecta

presentanseriosinconvenientes(mordazasfrias y/o problemasde alineaciónde las probetas).

En estosensayosseconfigurael sistemade metrologíaláserparapodermedir ladeformación

transversal(efectoPoisson)tantoa temperaturaambientey como a altatemperatura.

Finalmente,serealizauna observaciónmicroscópicade las superficiesy perfiles de

fracturadelos tres materialesensayados.En esteanálisisseencuentraque:

a) No pareceexistir unainfluenciadel generadorde grietaen la tenacidadmedida

en probetasprefisuradas.

b) Los ligamentos resistentesy la ramificación de la grieta principal son

micromecanismosimportantesquecontribuyena aumentarla tenacidadde los

tres materialescerámicosestudiados,con independienciadel tamañode grano

del material (desde32 nm hastamás de 50 gm) y de la existenciade otros

mícromecanismosde refuerzocomo la transformaciónmartensiticadebidaa

partículastetragonalesde circonia.



ABSTRACT

Ibis PhD. Thesis presentsan original experimentalmethod for te whole fracture

characterization(toughness,fractureenergy,R-curve,tensile strength,elasticmodulus,and

dilatometriccurve)of structuraladvancedceramicsatroom andat high temperature.

Looking for te most suitable testinggeometryseveraltesting methodsfor fracture

characterizationof ceramicswere compared.The toughnessof a partially stabilizedzirconia

with 8.5 mole percentof magnesiaand a 99.7% purity aluminawere determinedby five

diferentmethods.Ihe experimentalresultsshowthat theprecrackedspecimens,testedin three

point bendingconfiguration,give thebestdeterminationof te fracturetoughnessatroom and

at high temperature.

To obtain precrackedspecimenin an easyway, we developeda techniquerecently

proposedby Noseand Fujii (Noseand Fujii 1988).This techniqueallows usobtaining,in a

few minutes,sanipleswith lengthcracksof severalmillimetres,avoiding the tediousfatigue

methods.To improve the repetitively of this new procedure,a detailed study about the

precrackingconditionsis carriedout, wherethe influ~nce,over thefinal crack length, of the

variablesinvolvedon thecrackgrowth processwasascertained.

Fracturetestsin ceramicmaterjalsareoften unstable.To avoid this problem,a newand

original techniquehasbeendeveloped.Ihe new techniqueis basedin controlling a servo

hydraulic testing machinewith an analogoutput from a laserextensometer.More precisely

using CMOD as¡be feed-backoutput.Stablefracture testson precrackedspecimensmay be

achievedatroom andathigh temperatures.

Stablefracturetestsprovidemoreinformationtan the ¡raditionalfracturetestsbasedonly

on te measurementof ¡be maximumloador on indentationtechniques.Ihepost-peakbranches

andunloading-reláadingcurvesallow ¡be determinationof toughness,fractureenergyandaack

growthresistancecurves.

Ihe newtechniqueis employedto characterizete fracturebehaviourof a 3 molepercent

Y-flP ceramic(3Y-TZP) atroom andat high temperature.
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A rigorousanalysisof dic experimentalset-upshows:

a) A very good thermal insulation of the furnaceis essentialto achievelow

fluctuation measurernents.Multiple scan averagingfurther reducesthe

fluctuationsof dic output.However,¡be averagingcannotbe extendedto a large

numberof scansbecauselargeoutputupdateintervalsmakedic machinerun out

of control.

b) Theinfluenceon ¡be CMOD of ¡be misalignnientbetweendic aluminapins was

deterniined, and corrected.

c) The lineariíy and hysteresisof the set-upwerc checked.It was found that the

hysteresisof dic devicewasnegligible.

With few modificatíons,te equipmenthasbeenemployedto obíain the dilaíometric

curveofdic 3Y-TZPup to 11000C, andits elasticmodulus(determinedfrom ¡bechangesin the

slopeof¡beLoad-Displacementcurve)athigh temperature.

The spliíting test is proposedfor tensilestrengthcharacterizationof ceramicsat high

temperature.Ihis method has been found quite simple and repetitive, and without

disadvantages(misalignmentand/orcoid grips) of thedirecí tensilemethods.In ¡bis kind of

tests,thelaserextensometercanbe usedto measurethe transversalstrain (Poissoneffect)of ¡be

sanipleaí roomand at high temperatures.

Finally, a SEM observationof the surfaceand profile fracture wascarriedouí. This

analysisshows:

a) It seemsthai diereis no influenceof dic crackswrteron themeasuredtoughness

for precrackedspecimens.

b) Crack’s bridging and branchingappearin ate threemaíerialsstudiedastwo

importantmicromechanismsfor increasingtoughening,with independenceof

dic microstructuralscaleof the material (averagegrainsizefrom 32 nm to 50

hm) andodiermicromechanisnis(as themartensitictransformañonof tetragonal
zirconiagrains).



NOTACIONES

A Areadecontactofibra-matriz

a Longitudde grieta

Longitudinicial de grieta,o entalla

Af Temperaturafinal de la transformaciónespontáneamonoclínico—tetragonal

a1 Longitudtotalde la entallatriangular

Temperaturainicial dela transformaciónespontáneamonoclínico—* tetragonal

B Espesorde la probeta

c Longitudde grietasuperficial

C Flexibilidad medida(Cext+C¿a)

Flexibilidad medidaparala longitud degrietainicial (C~~1+Cpo)

Flexibilidaddel equipode ensayo

Cp flexibilidad paraunavigaTPB prefisurada

Cp0 FlexibidadparaunavigaTPB prefisuradacon longitudde grieta inicial as}

CMOD Aperturade la bocade la grieta

CMOD(6) Aperturade la bocade la grietaen funcióndel a’nguloentreespigas

CN Probetascon entallatriangular

CVN Probetascon entallatriangularen “y”

D Cantode la probeta,diámetrode las fibras, distanciaentrepartículas

D Distanciaentreapoyosdel dispositivode prefisuración

d Longitud dela improntaVickers

d Tamañode los refuerzosmicroestructuraleso partículas

DCB Probetasde doblevoladizo

E Módulo de elasticidad

E Módulo de elasticidadgeneralizado

E Fuerzaaplicada

f Fraccióndel planode grietacon ligamentosremanentes

f(w) Funciónde ablandamiento

Fimp Cargadel penetradorVickers

Fmáx Fuerzamáximaaplicada

FPB Dispositivode flexión en cuatropuntos
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(iF Energíade fractura
h Anchura de la zona transformada

H Dureza, presión media de contacto
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m Constantede fluencia

M Momento W
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Temperaturade transformaciónespontáneat—*m

N Cocienteentreel númerode lecturaspromediadasy la velocidaddel banidoláser

P Cargaaplicada
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Capítulo 1

PRÓLOGO

1.1 ACERCAMIENTO AL PROBLEMA

La palabra“cerámicos”cita hoy endíano sólo a los materialesconvencionalestalescomo la

porcelana,la loza,la alfarería,..,sino queincluye unagrancantidaddenuevosmateriales,de

muy diversascaracterísticas,los cualeshan sido desarrolladosdurantelos últimos veinticinco

años,y que tienen una aplicaciónpreferenteen el sectorindustrial comoprótesisóseas,

superconductores,semiconductores,sustratoselectrónicos,aislantesradiactivos,refractarios,

vitrocerámicos,motores,rodamientos,proteccionesde astronaves,...(Lehman1992, Sheppard

1991,MacBeth 1992, Sims 1991).Estosnuevosmaterialescerámicospuedenclasificarseen

dosgrandesgrupos:materialescerámicosfl¿ncionales,y materialescerámicosestructurales.

Los materialescerámicosfuncionalesson componentescerámicoscon importantes

propiedadessemiconductoras,magnéticas,dieléctricas,ópticas.superconductoras.o de otro

tipo. Porotro lado,los materialescerámicosestructuralesson materialesque estándestinadosa

soportaresfuerzosmecánicos.El comportamientomecánicode estosmaterialescerámicos

estructurales,tambiénllamadosmaterialescerámicosavanzadoso ingenieriles(advancedor

siructural ceramics)en EstadosUnidos, y cerámicafina (fine ceramics>en Japón,sonlos que

centranla atenciónde estatesis.

El interésen el usoestructuralde los materialescerámicosse debea quepresentanuna

granestabilidadfisicoquímica,unabuenaresistenciaal desgaste,elevadadureza,altaresistencia

a la compresión,y estabilidadestructurala alta temperatura(Wachtman1989,Guilemanyei al.

1990).Todoesto,unido a lo abundantede las materiasprimasa partirde las cualessepueden

obtener,ha hechoque en los últimos añosestosmaterialeshayanido ganadoimportancia,y

presenciaen aplicacionesestructurales.En la Tabla 1.1 sepuedenveraplicacionesde algunos

de los materialescerámicosmásutilizados.

No obstante,estosmaterialestienenun puntodébil, sucomportamientoaparentemente

frágil (dadala naturalezade sus enlacesatómicosde tipo covalentee iónico muy rígidos y
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direccionales)que limita fuertementesus aplicacionesestructurales.De hecho se han

desarrolladograndesproyectosde investigación(Suzuki 1985) dirigidos al aumentode la

resistenciaa rotura,y sobretodode la tenacidadde estosmateriales.Los principalesprogresos

sehanlogradograciasa la mejoracontinuaen la reproducibiidadde suspropiedades(Sheppard

1991,Eagar1991)—asociadaal controlen los procesosde fabricacióny acabadofinal— y a

un aumentoen susprestacionesmecánicasmedianteun detalladodiseñode sumicroestructura

(Becher1991, Evans 1990), que permite aumentarla tenacidadde estosmaterialescon

mecanismoscomodesviacióndegrietas,microagrietamienzo,transformacióntenaz,segundas

fases,...(Lawn 1993, Steinbrech1992).

Tabla 1.1. Aplicacionesdelos materialescerámicosestructurales.

w

Paralelamente,y graciasal uso de grietascontroladas,seha conseguidomejorar la

comprensiónde los procesosde fractura,y comoafectala microestructuraala propagaciónde

la grieta. No obstante,durantemuchotiempoen el mundode los materialescerámicosseha

estudiadola fracturaapartirde la tensiónde rozuradel materialproducidaporunapoblaciónde

grietasintrínsecasquese encuentranestadísticamentedistribuidasen todo materialcerámico

policristalino. La utilización de modelosestocásticos,comoel desarrolladopor Weibull w

(Weibull 1951,Evans 1978,Davidge 1986,Kiztl y Díaz 1988),permiteestablecerun criterio de

roturaparael diseñocon estosmateriales.Porcontra,estavisión estadisticade la fractura,de

gran éxito en su aplicación,aportapoco al entendimientodel procesofísico de la fractura,y

tiendeainfravalorarla resistenciamecánicade estosmateriales.Estasituaciónha sidocorregida

conelusode defectos(grietaso entallas)introducidosdeliberadamenteenel material,y sobre

los quesetiene un control en su evoluciónduranteel experimentoen virtud de su tamaño,

localizacióny campode tensionescreadousandola formulaciónde lamecánicade la fractura

(Elices 1992).Graciasa estaformulacióndel problema,hoy es posibleempezara diseñar

complejasmicroestructurasparapropósitosespecíficos.En consecuenciaesobjetivo prioritario

podercaracterizarel comportamientoen fracturade estosmateriales,paraposteriormentetrazar

decomprendercomoafectala microestructuraa la propagaciónde la grietaen el material.

Material Propiedades Aplicaciones.

Al2O3 Resistenciaal desgastey a la corrosión,buen Procesadodemateriales,ingeniería
aislantetérmico. química,implantesbiológicos.

Circonias Granresistenciay tenacidad,elevadarigidez,y Construcciónde motores,piezas
pequeñaconductividadtérmica. antidesgaste,procesadodemateriales.

Si3N4 Buenaresistenciamecánicaa alíatemperatura, Construcciónde motores,ingeniería
resistentea lacorrosión, química.industriamilitar.

SiC Grandureza,resistenciaal desgasteya la Construccióndemotores,procesado
corrosión,buencomportamientoa altas demateriales,bolasde cojinetes.

temperaturas.
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Parapoderentenderel procesode fracturade los materialescerámicoshay quedarse

cuentadequeal sermaterialeseminentementefrágiles,la deformaciónplásticaa temperatura

ambienteno estáasociadaal movimiento de dislocacionesde forma que las grjetaspueden

considerarse‘afiladasa nivel atómico” (Lawn 1993).La resistenciaa la fracturavendrádada

por lapropiaredcristalina,y otrosmecanismosde aumentode la tenacidadqueseexponenmás

adelante,y noporel movimientode dislocacionescomoocurreen los metales.No obstante,y

aunquecomoprimenaproximaciónsepuedentratarestosmaterialesatravésde laMecánicade

laFracturaElásticay Lineal, haymecanismosfísicoscomosonlas zonasmicrofisuradas,zonas

contrausfonnacionesmartensíticas,o interaccionesentrelos labios de la fisuraen la colade la

grietaque originanunazonacapazde transmitircargaa pesarde queel materialseencuentre

fracturado.A estaregiónsela denominazonacohesiva(Petersson1981),y es la responsable

de que seoriginencomportamientosno lineales,comoes la apariciónde unadependenciade la

tenacidadde fracturaaparentecon el tamañode la probeta(Planasy Elices 1989, Bazanty

Mohammad1990, McKinney y Rice 1981, Buresch 1978).En los últimos quinceañoshan

aparecidonuevosmodelos(Elicesy Planas1989)queintentandescribirdeformamásprecisael

comportamientode los materialescuasifrágiles’.

1.2 OBJETIVOS DE LA TESIS

Comose havisto, el usode los materialescerámicosestructuralesen la industriapresenta

todavíamuchosproblemas,comoesla falta de reproducibilidadde las propiedadesmecánicas

de unahornadaaotradelmismomaterial—lo queoriginaunagrandispersiónde resultados-—,

o bien el efectodel ambientesobreel crecimientolento degrietas.No obstante,el principal

obstáculoes la bajatenacidadde estosmateriales.Esteproblemaseagravadebidoa que el

comportamientoa alta temperaturano esbienconocidoy, sobretodo,porquelos métodosde

ensayodisponiblesactualmenteparala caracterizaciónen fractura(Butíer 1988, Lovedayy

Morrelí 1988, Grathwohl 1988, Rochey Loveday 1992) no estánnormalizadosde forma

universalinenzeaceptada.Estehechosedebea que ningunode los métodospropuestospermite

realizarensayosde fracturaestables2,de formaquela caracterizaciónno puedesertancompleta

y generalcomoseconsigueen los materialesmetálicos.Consecuenciade la necesidadde

encontraruna técnicade caracterizaciónen fracturaadecuadaparaestosmateriales,en los

últimos cinco añosse haniniciadovarios proyectosinternacionales3parala contrastaciónde

resultadospordiversosmétodosy en distintoslaboratorios.

1Denrrode los materialescuasifrágilesseenglobanademásde los materialescerámicos,otros materialescomo
las rocas,el hormigón,...
2En generallas probetasde material cerámicoensayadascon los métodospropuestoshastael momentose
rompenbruseamentedespuésdealcanzarlacargamáxima.
3partcde las investigacionesrealizadasen estatesis se encuadrandentro de un “Round-Robin” europeo,
organizadopor el Comité Técnicon26 de MaterialesCerámicos,pertenecienteal ESIS (EuropeanStmctural
Integrity Society),anteriormenteGrupoEuropeodeFractura.
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Dentro de estemarco,el objetivo fundamentalde estatesis secentraráen tratar de
r

establecersi los equipos y técnicasexperimentalesque habitualmentese utilizan en la

caracterizaciónenfracturadelos materialescerámicos(tantoatemperaturaambientecomo a alta

temperatura)sonválidos, o si bien es necesariodesarrollarnuevastécnicasde ensayoque

permitanconseguirensayosestables.Paraello se seguirála siguientemetodología:

1. Evaluarlos métodosquepennitenla caracterizaciónen fracturadelos materiales

cerámicos.

2. Hacerunacomparaciónexperimentalen nuestrolaboratorioentrelos resultados

obtenidoscon los métodoselegidoscomo válidos, tanto para temperatura

ambientecomoparaalta temperatura.Dada la diversidad de materiales cerámicos

existentesse eligirán dos materialesoxídicos, alúmina99,7% y circonia

parcialmenteestabilizadacon magnesia,con tenacidadesmuy diferentes,en los

cualeslos mecanismosde aumentode la tenacidaddominantesson claramente

distintos (microagrietamientoen la alúmina, y transformacióntenazen la

circonia).

3. Determinarel métodode caracterizaciónque aporteuna mayorcantidadde

información,y cuyosresultadosesténmejorfundamentadosteóricamente.En

su defecto se desanollaranlas técnicas que permitan una completa

caracterizaciónde estosmaterialesatemperaturaambiente.

4. Extenderlas técnicasdesarrolladasa temperaturaambientea condicionesde alta

temperatura.

5. Evaluar los resultados obtenidosa la luz del análisis microscópicode las

superficiesy perfilesde fracturade cadamaterial.

1.3 CONTENIDO DE LA TESIS

En estatesisserealizaun estudiodetalladode los principalesmétodosde caracterizaciónen

fracturade materialescerámicos,tanto a temperaturaambientecomoa alta temperatura.

Adicionalmente,y comoaportaciónoriginaldeestainvestigación,seproponeunanuevatécnica

experimentalque permiteobtenermuchamás información4acercadel comportamientoen

fracturadel materialcon un único ensayo.Es más, la informaciónadicionalobtenidacon la

técnicapropuesta,no sepuedeobtenerconlos métodosdecaracterizacióntradicionales.

4Los métodostradicionalesdecaracterizaciónen fracturade los materialescerámicosal no poderconseguiren
generalensayosestables,sólopermitendeterminar la tenacidaddc fractura obtenida apartir de la cargamáxima de
anura. Por contra, cuandoseobtienenensayosestablesde factura esposible medir no sólola tenacidad,sino que
también seobtiene la energíade factura, y lacurva-R, como severáen el capítulotresdeestatesis. w
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Estatesissedivide en seiscapítulos.El primerode ellosesun prólogo,quenosacercaal

planteamientodel problema.El capítulosegundohaceunaintroduccióna los mecanismosde

aumentode tenacidaden los materialescerámicos,asícomoalos parámetrosde caracterización

en fractura(tensiónderotura,tenacidad,energíade fractura,y curva-R).

El tercercapítuloformael núcleocentralde la tesis,y en él sepresentanlas principales

aportacionesde la investigaciónrealizada.El capftulocomienzacon unacaracterizaciónfísicay

microestiructuralde los materialesque se van a utilizar, y un análisisde los erroresmás

frecuentesen laexperimentaciónmecánica.A continuaciónsehaceunacomparaciónentrelas
principalestécnicasde ensayoen fractura,que permitiráelegir la másadecuadaparanuestros

propósitos.Los resultadosobtenidoscon los métodosseleccionadosson comparadosy

analizadosen profundidad;como conclusiónde los mismos se presentala necesidadde

desarrollaruna nuevatécnicaexperimentalqueconduzcaa ensayosde fracturaestables.Un

examenen profundidadde la técnica,y de susposiblesfallos, sepresentaacontinuación.Por

último semuestrael equipoexperimental,quediseñadoexpecialmenteparaestatesis,permitela

extensiónde la nuevatécnicaa condicionesde ensayode alta temperatura.Estecapítulose

cierracon los resultadosde tenacidad,energíade fractura,y curvas-Robtenidasparadistintas

temperaturas.Igualmente,sehaceunareflexiónsobrelas limitacionesy posiblesextensionesde

la técnicapropuesta,y sepresentanlos resultadosde algunosensayoscomplementarios.

El cuartocapítulosededicaal análisismicroestructuralde las superficiesde fractura,y de
los perfilesde grieta,quecomplementala caractererizaciónmecánica.Se tratade identificarlos

micromecanismosque contribuyenal aumentode la tenacidad,y se analizaLa influenciadel

generadorde grietaen la tenacidadde fracturade los tresmaterialesestudiados.También,se

analizael efectode la temperaturaen los parámetrosde fracturamedidosparala circoniaitriada,

y se intentarelacionarcon el comportamientomicroestructuraldel material.

El quintocapítulorecogelas conclusionesdel trabajorealizado,y las posibleslineasde

trabajofuturo. Finalmente,el capítuloseispresentalas referenciasbibliográficascitadasen los

capítulosprevios.
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Capítulo 2

FÍSICA DE LA FRACTURA EN
MATERIALES CERÁMICOS

Este capítulo se inicia con una aproximaciónhistóricaa lo que ha sido la mejora de las

propiedadesmecánicasde los materialescerámicos.Unavezcentradostemporalmenteen el

problema,se haceuna descripcióncualitativade los mecanismosfísicos conocidosque

contribuyenal aumentode la tenacidadde fractura.Para terminar, sepresentande forma

sucintalos modelosde caracterizaciónen fractura habitualmenteutilizados en materiales

cerámicos.

2.1 ANTECEDENTES

Los materialescerámicoshanestadopresentesen la historiadel hombredesdehacemilenios

parafines muy diversos,desdeaplicacionespuramentedecorativascomolas porcelanas,hasta

elementosde construcción.No obstante,al contrariode lo que ocurrió con los metales,a los

materialescerámicos,y debidoa su fragilidadintrínseca,nuncaseles llegó aconsiderarcomo

estructuralmenteimportantes.Las principales aplicacionesestructurales,con cierta

innovacióntecnológica,de los materialescerámicosno tradicionalesno pasabaa principios

de siglo de su usocomomaterial refractarioen las fundicionesde los altoshornos.Fuesólo a

partir de principios del siglo XX cuandopornecesidadde la industriaeléctricase mejoraron

ciertaspropiedadesmecánicasde los cerámicos(Kingery 1989). En los añosveinte se

consigueaumentarla resistenciamecánicade un aislanteeléctrico medianteun procesode

enfibrado(Hilling 1987). Sin embargo,el aumentoen la resistenciaintroducidapor este

procesode enfibradono fue aprovechadahastalos añostreinta,en los que se consiguieron

porcelanaseléctricascon resistenciasa tracciónproximasa los 250 MPa. Fue en los años

cincuentacon la apariciónde la cerámicade oxidos (A1203, ZrO2, BeO, MgO) cuandolos

materialescerámicosempezarona atraerel inter¿sde un númeroimportantede investigadores

queespecularonsobresu aplicación en motoresde aviones,y en ambientesagresivos(altas

temperaturasy ambientescorrosivos). Este hecho coincidió en el tiempo con el

descubrimientode que muchos materialescerámicosse podían obteneren forma de
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“whi skers”5 pequeñas fibras prácticamente libres de defectosquepuedensoportarcargas

extremadamentealtas.Con éstasideasse empezóen los sesentaa desarrollarlas bases

necesarias (nivel de adherencia fibra-matriz y resistenciadecadaunade ellas) para obtener

materiales cerámicos de alta resistencia reforzados por fibras. En paralelo se hicieron

importantes progresos en el proceso de obtención y procesado,lo que mejoró de forma

sustancial las propiedades delos materialesmonolíticos.

Durante este periodo también se probó a utilizar hilos finos de metal para el

reforzamiento de los materiales cerámicos, pero se encontró que el resultado no era

beneficiosoengeneral,yaquela gran elongacióndebidaa la ductilidaddel metalpermitíaa

lamatrizagrietarsefácilmente.

La demostración más clara deque las propiedadesde los materialescerámicospueden

mejorarsesustancialmentemediantesu enfibradofue dadapor Crevelli-Visconti y Cooper

(Crevelli-Visconti y Cooper 1969). Estos autores encontraron en 1969 que una matriz de r

vidrio de sílice reforzado con fibras de carbono presentaba una tensiónde roturade 380 MPa,

cuando se ensayaba a flexión en tres puntos. Estos avances en las cerámicas reforzadas por

fibrassedetuvieronparcialmentea principios de los setentadebidoa que simultaneamentese

logró sinterizar materialescerámicosmonolíticosde altaresistenciacomoel nitrurode silicio,

carburo de silicio, y el Si-AI-O-N. Esta parada se debió a que mientraslos materiales

reforzadoscon fibras presentanproblemaspara su conformado,los materialescerámicos

monolíticossonrelativamentefácilesde fabricaren formascomplicadas.

En 1975 los trabajos de Garvie (Garvie eral. 1975) dan lugar a una nueva familia de

cerámicosbasadosen la adiciónde óxidode circonio.Estosmaterialesconsiguenmejorarsus

propiedades mecánicas gracias a la transformaciónmartensíticaoriginadaporel polimorfismo

(cúbico, tetragonal, y monoclínico) de la circonia (ZrO
2) dando lugar a una expansión

volumétrica(Subbarao1981. Jiménezy Domínguez1991)en la transformacióntetragonala

monoclínica.Estos materialescerámicospresentanresistenciasa la roturade más de 1000

MPa,y tenacidadescercanasa los 20 NIPam
1~ a temperaturaambiente,siendosu procesode

conformación es relativamentesencillo. Su principal inconvenientees que su uso a alta

temperaturaestá limitado por la temperaturaa la cual la transformación ocurre

espontáneamente.

En los últimos quinceañosel avanceconseguidoen las propiedadesmecánicasde todos

los tipos de materiales cerámicos (monolíticos, con transformación tenaz, reforzados por

fibras, reforzados por partículas,...) ha sido importante, pero no lo suficientecomoparallegar

asuutilizaciónindustriala granescala.

5En lo posible se ha tratado de trasladar al castellano los términos técnicos habitualmente utilizados en otras
lenguas. Lamentablemente hay barbarismos comowhiskers,plateleis,...deuso muy extendido para los que no
sehaencontradounabuenatraducción w
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2.2 MECANISMOSDEAUMENTODE LA TENACIDAD.

2.2.1 Clasificación de los mecanismos de aumento de la tenacidad

Comosecomentóenelprólogo,los materialescerámicospresentanmuybuenaspropiedades

físicasy químicasparasu usoen la industriaenmúltiplescampos,entrelos quedestacasu

usocomoelementoestructural.El mayorreto que sepresentaactualmenteen la aplicación

estructuralde los cerámicosessuperarsu marcadafragilidadhaciendoquesumicroestuctura

seacapazdemostarunaresistenciaal crecimientodegrietascadavezmayor.

En los materialescerámicosal no haberun movimiento apreciablede dislocaciones

(Lawn 1993, Kingery er al. 1986), al menosa temperaturaambiente,no se creauna zona

plastificadaen el frentede grietacomo sucedeen muchosmetales.La fracturaa temperatura

ambientese produciráporclivaje una vezalcanzadala tensiónnecesariaparalapropagación

de defectos.No obstante,hay múltiples mecanismosque aumentanla tenacidaden estos

materiales,y creanunazonaen procesode fracturaalrededordel fondo de la grieta. Hacer

unaclasificaciónde estosmecanismosescuandomenosarriesgadoya queexistennumerosos

trabajosdedicadosal estudiode estetema(Lawn 1993, Steinbrech1992,RUhle y Evans1989,

Wiederhorn1984, Mai y Lawn 1986, Clarke y Faber 1987, Swain y Rose 1984, Freiman

1988,Evans 1989),cadauno de elloscon su propio puntodevistaa la horade clasificarlos

mecanismos,y de expecificarcómo contribuyenal incrementode la tenacidad.Además,

varios mecanismosde reforzamientopuedenoperarsimultáneamente,de formaque separarel

efectode cadauno de ellosen la tenacidadfinal esdifícil. En líneasgeneralesse convieneque

paralos materialescerámicospolicristalinosexistenal menosseismecanismosqueenmayor

o menorgradocontribuyenal aumentode la tenacidad(Tabla 2.1):

1) Transformacióntenaz

2> Desviacióndelplanode la grieta

3) Microfisuración

4) Reforzamientopor fibras,plareleis o whiskers

5) Ligamentosresistentes(crack bridging)

6) Anclado del frente de grieta (crackfronr bowing)

Los mecanismosanteriormentecitadosdificultan el avancede la fisura reduciendo

localmenteel factorde intensidadde tensionesen el fondo de la grieta (Lawn 1993,Guiu y

Stevens1991).Estareducciónpuedeobedecera doscausas.Unaesque lamicroestructurade

la grietainteracniecon el frentede grieta produciendosu anclajeo el giro del planode la

misma,con lo cual la concentraciónlocal de tensionesya no es la máximaposible.Otra,es
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que las tensiones internas originadas por la propia naturaleza del material tiendan a cerrar la

grieta, oponiéndose a las tensiones externas aplicadas.

Tabla2.1. Ejemplosdeaumentoefectivomáximodelatenacidadpordiferentesmecanismosenmateriales
cerámicos.

Mecanismo. AKIc (MPA mlfl). Ejemplo de material. Limitaciones.

Transformación tenaz. — 15-20 Mg-PSZ

HfO2

Tmh =900XI

Desviaciónde la grieta. —1-3 AI2Q zafiro Baja tenacidad.

Microfisuración. —2-4 ¿4.1203,ZxO2

Si3N4JSiC

Tmñ =1300K

Resistenciamecánica.

Fibras. —25-30 C/C. SiC/C

SiC/SiC

A1203/SiC

T~ú ?

Oxidación , procesado,

interfases.recubrimiento.

Whiskers. —15 Si3N4Si3N4

Si3N4/SiC

~ < 1500K

Oxidación, interfase.

Ligamentos resistentes. —1-2 A1203 Baja tenacidad.

Anclado de grieta. —1-2 Al2O~jZrO2

Mullita/ZrO2

Mecanismono

predominante.

Dirpersionesmetálicas. -20-25 A1203/Ai, AI2O3Ni

SrB2/Fr

Tmñ S1300K

Oxidación.

Conceptualmentees interesantedividir los mecanismosde fracturaen dos grupos

dependiendodelcocientetP~,dondet esel radiode accióndel mecanismoy X esla distancia

entrelos “refuerzos’ o parámetrosmicroestructurales.Así, distinguiremosentremecanismos

de interacciónde corro alcance,cuandotIX < 1, y mecanismosde interacciónde largo

alcance,donderA» 1. Obtendremosque la tenacidadaparentede fractura,Ka, resultante

será:

= + MC~ (C.A.) + MC1 (L.A.)

donde K10 es la tenacidad de la matriz, ~ (C.A.) el incremento de tenacidad asociado a la

interacción de corto alcance y AK1 (LA.) el incremento de tenacidad asociado a la interacción

de largoalcance.

A los mecanismosdecorto alcancese les puededenominarMecanismosde Interacción

conel Frentede Grieza. En estegruposeincluyenla desviacióny giro del planode grieta,y

el anclajede la misma.Las interaccionesentremicromecanismosy frentesde grieta no es

acumulativa,dandolugarportanto a un aumento de la tenacidad pequeño. Cuando el tamaño

10

w
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de la grietaes muchomenorqueel tamañode la microestructuradel material, la tenacidad

vienedeterminadaporlos detallesde la microestructura(tamañode granoy fronterade grano

en queestélocalizada).Conformela grietacrece,intersectadiferentesgranosy fronterasde

grano,con orientacionesdistintas a la del planode grieta inicial, de forma que la tensión

necesariapara que la grieta avancecrecerágradualmentehastaque tenga un tamaño

suficientementegrande,parael cual la resistenciaal avancede grietasserásimilar a la del

material policristalino correspondiente.A partir de estemomentola grieta puedetratarse

macroscópicamentecomo si estuvieraen un sólidohomogéneoe isótropo.Lo anteriormente

descrito explicaría un comportamientodecurva-Rde tipo microestructural(Riceetal. 1980,

Rice 1981). En general, no esposiblerealizarlamedidaexperimentalde la curva-Rasociada

al efectode la microestructuray de las interaccionesde cortoalcance,ya que la naturalezano

acumulativade estosefectoshaceque su contribuciónal aumentode la tenacidadseamuy

tenuey por tantodifícil de medir.

Dentro de los mecanismosde largo alcancees útil, como veremosmás adelante,

clasificarlosen dos grupos principales. Uno es el de los Mecanismosde Zona de

Apantallamiento (Shielding Zone Mechanisms),dentro de éstos estarían incluidos la

transformacióntenaz, la microfisuración,el movimiento de dislocaciones,...Los llamados

Mecanismosde Apantallamienropor Contacto (Conracr Shielding Mechanisms),o en

traducción libre, Mecanismosde Ancladode la Cola de la Grieta. Estos incluyen el

reforzamientoporpanículas,fibras,platelets,y whiskers,y las traccionessobrelos labios de

la grieta (crack bridging anó interloclcing), que denominaremosen adelanteLigamentos

Resistentes.

En la descripciónde la interacciónde largo alcancees posibleusarcon muy buenos

resultados(Llorca y Steinbrech1991, Llorca y Elices 1992) una representacióndel sólido

comoun continuo, al queen vezde aplicarun modelo ideal comoel de Griffith que supone

tensionesinfinitas en la puntade la grieta, se le aplica un modelo tipo Barenblatt-Dugdale

(Elices y Planas1989).En estemodelo sesuponeunafuerzacohesiva(Fig. 2.1), distribuida

UVA $ * $
Fig. 2.1. Zona cohesivaactuandosobre la grieta.
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sobrela colade la grieta,que seoponea las tensionesaplicadas.Microestructuralmenteel

modeloestaríajustificadopor los micromecanismos de aumento de la tenacidad que hemos

visto anteriormente.Este planteamientoes particularmentesatisfactorioya que permite

explicarel comportamientodeeurva-Rcreciente(Planasy Elices 1989).Unadescripciónun

poco másdetalladadc los modeloscohesivosaparecerecogidaen el apanado2.3 de este

capitulo.

La curva-R en estos materialeses resultadode la activación de los distintos

micromecanismos de aumento de la tenacidadsegúnva creciendola grieta (el tamañode la

zonacohesivava creciendoconformela grietasepropagaenel material)hastaquealcanzaun

tamañocrítico (unestadoestacionarioen el que el tamañode la zonacohesivase mantiene

uniforme,y sedesplazacon el frente de grieta) que determinael inicio de la zonade la

meseta,o asintotade la curva-R(Fig. 2.2).

e

Fig. 2.2. Curva IR-Aa. —

La anterior división en mecanismosde cono y largo alcancees especialmente

interesantepor tres motivos:el primeroesque mediantela clasificaciónen estosdostipos de

interaccionesesposibledefinir el tamañode defectoa partirdel cualseproduceel pasode

considerar al material como un sistemaheterogeneoa un sistemahomogeneo.El segundoes

que el comportamiento de curva-Rasociadoa cadaunode estosmecanismossucedeparauna

longitud comparablecon el rango de la propia interacción, t. Como el rango de las

interaccionesde cono alcanceesdel ordende las dimensionesmicroestructurales,X, ésto

explica parquées tan difícil, cuandono imposible, observarla curva-R asociadaa estos

fenómenos.El último motivo, esque el efectode las interaccionesde largoalcancesobrela

grieta se puedeconsiderarcomo una fuerzacohesivaque tiende a cerrar la grieta, cuyo

o ¿Na
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tratamiento macroscópico se puede realizar mediante los modelos de fisura cohesiva

recientementedesarrollados.

En la prácticalo que se observaes que más de un mecanismode aumentode la

tenacidadsueleestarpresenteen cadacaso, y en algunoscasos la interacciónentre

mecanismoses beneficiosade forma que se producensinergiasentremecanismosy la

tenacidad total es mayor que la suma del incremento de las tenacidades individuales

(Budianskyetal. 1988).Porcontraen otroscasosla presenciade variosde estosmecanismos

espeijudicial, no consiguiéndoseel aumentode tenacidad deseado. Las interacciones entre

dos o másmecanismosson desconocidaspor el momentosalvo en casosmuy concretos

(Evausy Cannon1986).

2.2.2 Micromecanismosde cortoalcance

2.2.2.1 Ancladodel frentede grieta

El ancladode la grietaocurrecuandoel frentede grieta queda“pinchado ‘ en unoo varios

puntospor algunade las inclusionesdebidasa segundasfases(Fig. 2.3) o bienen la propia

microestructurade la matriz de forma que las porcionesdel frente de grieta queno están

ancladaspor los obstáculoscontinúansu avanceformandounaespeciede buclesentrelos

obstáculos,conceptualmentesimilar a comoocurreen el ancladode dislocaciones.

1•
e

d

e
b

a

Fig. 2.3. Secuenciadeancladode la grietaporsegundasfases:a) aproximación;b) intersección;c) anclado;d)

coalescencia;e-E)alejamiento.

Lange en 1969 fue el primero en sugerir este comportamientopara materiales

cerámicos,planteandounadiscusiónen términosde tensiónde línea de la grieta. El análisis

sepuedehacersuponiendoel ancladode las grietasporpequeñosobstáculosimpenetrablesde

FRENTE DL GRIETA
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tamañofinito, entoncesel trozodegrietaatrapadoentredasobstáculos,D, se comba,y toma
w

unaformaelíptica.Estudiosmásdetalladosparapartículasno impenetrablespor la grietadan
valoresdeenergíadefracturamenores.El incrementoen la tenacidaddependede la fracción

de panículasañadidas, y de su gradode impenetrabilidadpor la grieta. En la prácticael

máximo aumentode tenacidadse alcanzacuandola distanciaentrepartículas,D, esdel

tamañode las mismas,d, y estastienenuna tenacidadmuy superiora la de la matriz, siendo

su fracciónen volumendel ordendel 25% (Wiederhom1984).

2.2.2.2 Desviacióndel planode la grieta

Esteesel mecanismode refuerzomássimpleen policristales.El aumentode la tenacidades

debidoal cambio deorientaciónen la dirección de propagaciónde la grieta (Fig. 2.4), que

ademáspuededar lugara un ramificación(branching)en variosfrentesde la grietainicial. El

planode movimientode la grietapuedesergirado,o torsionadopor la presencia~epartículas

en la matrizo bienporefectode camposde tensionesresidualesmuy localizados.

Las fronterasde granoy las superficiesde anisotropíaen policristalesson fuentesde

debilitamiento(de hechola energíade fracturade éstoses la mitadaproximadamentequeen

monocristales).Estosseráncaminospreferentesparael avancede la grieta,produciéndosela

propagaciónde la grietaen estosplanosde clivaje fácil, o a lo largode las fronterasde grano.

Al llegar a otro granodeberáproducirseun cambio, al menosparcial,en su direcciónde

avancede la grieta, ya que los granostienendistintasorientaciones,dandocomoresultado

unarugosidaden la superficiede fracturaproporcionalal gradode desviaciónde la grieta.

x2

GIRO TORSION

Fig. 2.4. Cambiodeorientaciónen el planodelagrieta.

Fabery Evans(Fabery Evaus1983)hanpropuesto un modelo en el que se presenta el

efectode desviaciónde la grietadebidoadistintostipos de partículasen la matrizcerámica.

En el modelo se exponequecuandounagrietaqueestáacciendoen Modo 1 esdesviadade

x3 ,x’3

x1,

x3

r
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su plano de avance, el campo de tensiones aplicado sobre la grieta pasa a ser de modo mixto.

Ahora el factor de intensidad de tensiones en la grieta estará formado por componentes de

Modo 1, Modo II y Modo III. La variación producida en la tenacidad se puedecalcular

considerandoqueel factorde intensidadde tensionesrequeridoparaquecrezcala grietaen el

nuevo plano de fractura girado o torsionado respecto al original será:

KQp) = K¡c sec2 (9/2) en

K(e) = Kic sec2 (8) en torsión

Paraun mismoángulode desviación,8, esmásefectivala torsiónqueel giro simple,9.

El aumentode tenacidaddebido a la desviaciónde la grieta dependesólo de la forma de la

partículay de la densidadde su distribución,pero no del tamañode las mismas.Sepuede

demostrarque la eficaciade estemecanismoesmáximaparapartículasen formadedisco o

barracon unarelación 1:12 y un 10% en volumende partículas,alcanzándosevaloresdel

doble de Kic. Además,experimentalmentese ha comprobadoque este mecanismoes

independientede la temperatura.En resumen,cuantomás tortuosoesel caminode la grieta

mayoresel aumentode tenacidad,comoerade esperarde formaintuitiva.

2.2.3 Interaccionesde largoalcance

Las interaccionesde largo alcancepuedenser consideradascomo consecuenciade los

procesosqueocurrenalrededordel frentey en la estelade la grieta, siendola resultanteuna

zonade fuerzascohesivasde compresiónque tiendena cerrarlos labios de la grieta. Estas

tensionesde compresiónpuedenagruparseen dostipos,debidasa traccionesdirectasentrelas

doslabiosde la fisura (shieldingcontad),y originadaspor las zonasalrededordel frentede

grieta (shielding zone). Con éstosmecanismosseconsigueque el factor de intensidadde

tensioneslocal disminuya,produciéndoseun aumentode la tenacidadaparente.

2.2.3.1 Mecanismosde zonade apantallamiento

Dos procesosson los responsablesde estetipo de mecanismos:la transformacióntenaz,que

resultacomo consecuenciade una transformaciónmartensítica,y la microfisuración, que

consisteen el agrietamientodel material,por sus fronterasde granoo en el interior de los

mismos,en los alrededoresde la grietaprincipaldebidoal campode tensionescreadopor la

fisura.

El mecanismoen amboscasosessimilar (Clarkey Faber1987).En un primermomento

alrededorde lapuntade la grietahabráun volumende material,Vf, queestarásometidoa una



16 Fractura deMaterialesCerámicosEnructuralesAvanzados

tensión suficiente como para que se produzca la transformación tenaz o la microfisuración.
r

Estooriginaráuna dilatación,Et, inducidapor la transformaciónqueexpandiráel volumen

que ahora será, Vf Et; perocomoestadilatación no se puedeproducir, lo que sucedeesque

aparece una presión sobre el frente de grieta que dificulta su avance. Estapresióncorresponde

alas tensionesnecesariasparaque la zonatransformadano aumentesuvolumen.

En un momentoposterior,al avanzarla grieta a travésde la zona transformada,se

produceuna tensióndecierrede fisura en ambascarasde la grietareciéncreadadebidoa la

dilatacióndel materialtransformado,o microfisurado.Secreaasíuna tensión de compresión

alo largode la estelade la grietaqueproduceun aumentode la tenacidadaparenteque,como

seexpusoanteriormente,dependeráde la longitud de grieta(efectocurva-R),hastaalcanzar

un estado estacionario. Para el caso de crecimiento de la grieta en estadoestacionarioel

análisisde McMeeking-Evans(McMeeking y Evans 1982)conducea una expresióndel

aumentodel factor de intensidadde tensionesdebidoa procesospuramentedilatacionales,
r

queportantosubestiman(Swain1984)el incrementodetenacidadaparente,

<EAK=~0.22VfEtE (1-y)

dondeh esla anchurade la zonatransformaday y el coeficientede Poisson(Clarke1984).El

signo negativoindica que el factorde intensidadde tensionesdisminuyelocalmente,y que

por tanto aumentará la tenacidad de fractura en una cantidad equivalente a ésta, respecto a la

del material sin zona de apantallamiento,K10. Ahora el factor de intensidadde tensiones

critico es:

Kíc=Kío+O22VfEtE <E
(1-y)

En la zonaen procesode fractura,el tamañoy forma de la misma estádadopor la

condiciónde quela tensiónen la regiónes igual a la necesariaparanuclearel proceso.En el

supuestode la transformaciónirreversibley completade todala zona,el tamañode h (Clarke

1984) es:

h= ~ñ(l+v)2 ~<~fa~ (l2it)

dondea<, es la tensiónhidrostáticanecesariaparanuclearla transformación.
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22.3.1.1. Microfisuración

Estemecanismoimplica la apariciónde microgrietasen el campode tensionesde la grieta

principal.La microfisuración(Fig. 2.5)puedeocurrirpor razonesmuy diversasen materiales

cerámicos. Normalmente, es el resultado de las tensionesresidualespresentesen el sólido

despuésde su sinterizaciónconsecuenciade:

i) la expansión térmico-anisótropa (TEA) que se produce en materiales de

simetríano cúbica.

ji) inclusionesde segundasfasescon diferentescoeficientesdeexpansióntérmica

de la matriz.

iii) transformaciónde una segundafase.

El denominador común en todos estos casos es la presencia de tensiones residuales

internasantesde generarsela grieta “macroscópica”.Este fenómenoha sido estudiado

durante los últimos treinta años, pero en pocas ocasiones ha sido detectado

experimentalmente.Hoy hay indicios que indican que la microfisuraciónefectivamente

conduceaun pequeñoaumentode tenacidad.

Paraexplicarla formaen que las microgrietasafectana la fisura hay tres modelossegún

el origen de las microgrietas:

i) Microgrietascreadasdelantey a los lados de la grieta principal debido al

aumentode tensionescercadel fondode la grieta. La propagaciónde la grieta

principal seharápor un procesode unión entreéstay las microgrietascreadas.

Esteprocesode aumentode la tenacidaddebidoa las microgrietasinducidas

por el campode tensionesde la grieta principal es similar al que veremosa

continuaciónde la transformacióntenaz(aunquelos detallesfísicos en ambos

son bastantedistintos)puesen amboscasoshay un volumenque cambiasus

característicasmecánicasa una tensióncrítica (zonade apantallamiento).La

diferenciaprincipal entrelos dosmecanismosesque mientrasen estecasoel

aumentode tenacidadva acompañadode una reducción en el módulo de

elasticidadde la zonaen proceso,durantela transformacióntenazéstono

siempre ocurre. Esta reducción del módulo de elasticidad trae como

consecuenciaque la regiónalrededorde la zonamicrofisuradaparezcamás

rígida, y quepor tanto la tensiónde compresiónseamayor,con el consecuente

aumentode la tenacidadaparente.

u) Rice y Freiman (Rice ci al. 1980) sugirieron la microfisuración como

mecanismoparaexplicar la dependenciadel tamañode granoen cerámicos.

Dado que la anisotropía termoelástica se incrementa con el tamaño de grano,

el númerodemicrogrietasaumentarácon el tamañode grano,perollegaráun
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Fig. 2.5. Microagietaniienteproducidoalrededordel fondo de grieta.

tamaño a partir del cual la tenacidad decrezca ya que las tensiones

termoelásticas excederán la resistencia de fractura local del material y se

producirán macrogrietas.

MACRO
FISURA —

r

iii) Evaus y Faber (Wiederhom1984)describenel efectodel la microfisuración

sobre la tenacidad de fractura como contribución de los dos procesos

antenores: una disminución del módulo de elasticidad en la zona de

microfractura alrededor del frente de grieta; y una dilatación de la zona

microagrietadadebidoa las microgrietas,con las consiguientestensionesque

tiendenacerrarla grietaprincipal.

En el casode las tensionesresidualesconsecuenciade la anisotropíatermoelásticala

deformaciónpormicrofisuración,E, estárelacionada con el incremento de temperatura ¿Nt, por

t= Aa ¿Nt, donde E reemplazaatt en la ecuaciónanterior.Aa esel coeficientede desajustede

expansióntérmica,y ¿Nt es la diferencia de temperatura entre elestadoinicial y el final.

22.32.2 Transformacióntenaz

El fenómeno de la transformación tenaz, que conlíevaun aumentode tenacidad,esconocido

desde los años sesenta para ciertos aceros; sin embargo, no fue hasta1975 (Garvie a al.

1975) cuando se empezó a utilizar este mecanismo de reforzamientoen los materiales

cerámicos. A partir de ese momento surgió toda una nueva familia de materiales cerámicos

que es una de las que más interés y expectativas de aplicación práctica han suscitado.El

aumento de tenacidad en este caso ocurre como consecuenciade la transformación

marrensítica de paniculas de oxido de circonio en fase tetragonal a fase monoclínica, inducida

por el campo de tensiones de una grieta.

Las características de esta transformación son:

a) Es una transformación martensítica,y por tantoadifusional.
r
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b) En la transformaciónde la fasetetragonal(establea alta temperatura)a la

monoclínica(establea bajatemperatura)laceldaunidadaumentasuvolúmen

entre un 3 y un 5%.

c) La temperaturade transformacionespontáneapuedemodificarsecon el uso de

pequeñas proporciones de cienos óxidos como magnesia (MgO), itria (Y203),

ceria, (CeO2),o calcia(CaO).

Esta última característica ha sidola baseque hapropiciadoel usode éstemecanismode

refuerzo en materiales cerámicos, ya que ni la fasetetragonalni la fasecúbicade la circonia

son estables por si mismas a temperatura ambiente. La grieta al propagarse en material lleva

asociado un campo de tensiones que es máximo en la punta de la misma. Este campo de

tensiones es capaz de inducir la transformacion de las panículas tetragonales, metaestables a

temperatura ambiente con la adición de oxidos, en unaregiónalrededordel fondodela grieta.

El aumentode volumen asociadoa la transformaciónmartensíticagenerauna tensiónde

compresión sobre el frente de grieta que reduce localmente el factor de intensidad de

tensiones, y por tanto aumenta la tenacidad. En materiales con este tipo de transformación (la

matriz normalmente es circonia cúbica o tetragonal, alúmina, o mullita) se han conseguido

tenacidadesde hasta20 MPam’~ a temperaturaambiente.

Los modelos de transformacióntenaz hacen prediccionesespecificasde cómo

contribuye ésta al aumentode tenacidad.Esteaumentodependedel criterio de transformación

elegido, de la forma,y del tamañode las panículasy de la zonaatransformar.En la liteiraura

se encuentran dos enfoques, uno basado en el análisis de los tensiones inducidas por la

transformaciónde fase(McMeekingy Evans1982, Heuer1987) enunciado de forma general

antenormente. El otro enfoquecorrespondea un análisisdel balancede energíaspuestasen

juego en el proceso (Marshall et al. 1983, Lange 1983). Estos modelos consideran una grieta

con unazonatotalmentetransformadaen sus flancos,que esel estadoestacionario.Entonces,

un incrementode longitud de grieta, 5a, tendrácomoefectoel transformarlazonade material

que estápordelantedel fondo de grieta. La energíaliberadaen el crecimientode grietase

suponeigual a la necesariaparatransformarun volumende materialde longitud Sa,anchura

h, y espesorunidad,obteniéndosequelaenergíaliberadaserá:

AG= 2 Vfet ci~ h

donde a~ es la tensión hidrostáticacríticaparainducir la transformación.Estaexpresiónes

esencialmenteigual quela obtenidaporel otrométodoparael estadoestacionario,aunquelos

dosenfoquesno son equivalentesen el estadoinicial de crecimiento de grieta (Swainy Rose

1984).Asimismo,estosmodelospredicenque el estadoestacionariosealcanzaráparaun

aumentode la longitud de la grieta de cinco vecesla anchurade la zona transformada.La

existenciadei comportamientode curva-Resuna consecuencianaturaldeestosmodelos.
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Para entender el mecanismo de aumento de la tencidad debido a la fase tetragonal es
w

interesanteconsiderarel balance termodinámicode la energía libre AGt~ m, de la

transformacióntetragonal—*monoclínica:

AGt-~m = (T-M~) AS

dondeT esla temperaturade ensayo,M5 la temperaturaa la cualseproducela transformación

t—+m espontáneamente(¿NGt—*~fl=6), y ¿NS esel incrementode entropíaasociadoal cambio.La

basemicroesti-ucturaldediseñoen estosmaterialesesel controlde laenergíalibre ¿NGt~ma

travésde la concentracióndeóxido estabilizador.Estoafectaal valor de la temperaturaM5 a

la cualla transformaciónempiezaespontáneamente.Así, cuandoT>M5, la transformaciónno

ocurre,mientrasque si TcM5, la transformaciónocurreautocataliticamente.El aumentode

tenacidadalcanzasumáximocuandola temperaturaT disminuyehastaun valormuy cercano

a la temperaturaM~ (Evans 1989),ya queen éstecasola tensión , a~,necesariaparainiciar la

transformaciónesmínima. La transformacióntenazno afectasólo al aumentode tenacidad

sino tambiéna la resistenciaal crecimientolento de grietas (Becher1986). Añadiendo

circonia parcialmenteestabilizada(PSZ) a una matriz de alúmina, la curvavelocidadde

crecimientode grietafrente a K1 se deslizahaciavaloresmayoresdel K1, lo cual implica que

la transformación tenaz se inicia para valores por debajo del Kxc.

Paraconfirmar estos modelos,que implican una zona de anchurah transformada

alrededor del fondo de grieta, se han realizado observacionesmediantemicroscopia

electrónicade transmisión, técnicasde difracción de rayosX y espectroscopiaRaman

(Martinez eta!. 1991, Dadkhahetal. 1991).Los resultadoshan sido diversos,y mientrasla

microscopiade transmisiónpresentaproblemaspor el usode las láminasdelgadas,los otros

dosmétodoshan dado valoresque parecencoherentescon los modelos(Clarke y Faber

1987).El análisisde la zonatransformadarevelaque el aumentode tenacidaddebidoa la

transformacióntenazpuedeatribuirsemayormente,perono porcompleto,a la dilataciónen la

zonatransformada,cuyaforma y tamañoestádeterminadaporun valor crítico del campode

tensiones en el fondo de grieta. Los mecanismos responsablesdel resto de aumentode

tenacidadson varios: microfisuración,desviaciónde la grieta, y efectosde ligamentos

resistentes.

2.2.3.2 Mecanismosde ancladoen la colade la grieta

Estosmecanismosde interacciónde largo alcanceaumentanla resistenciaa fracturade las

matricesmediantela uniónde los labios de la fisura por trozos de ligamentoque hacende

puentesentre las dos superficiesde la grieta (Becheret al. 1988).Estospuentesal ser

sometidosacargaactúanrestringiendola aperturadc la grieta, y por tantocreanunasfuerzas

cohesivas de cierre. Este fenómeno,debido a partículas,fibras, whiskers, plareleis,o r
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ligamentos sin romper, puede actuar sobre un amplio intervalo de escalas de interacción que

van desdela desviacióny ancladode la grieta anivel del tamañode grano,fibrasderefuerzo,

o laspartículasdúctilesdel metal (interaccióndecortoalcance),hastala zonaen procesode

fracturadetrásdelfrentede grieta(interacciónde largoalcance).

En estecaso,el comportamientodecurva-Raparecedebidoa que cuandola grietaes

cortasonpocoslos ligamentosque cosenla grieta. Según la fisura se va propagando aumenta

el númerodeestosligamentos,lo quecontribuyea aumentarla tenacidad,hastaalcanzarla

asintotade la curva-R, que correspondea las condicionesde estadoestacionario.Esta

situaciónse alcanzacuandolos ligamentosmáslejanosde la puntade grieta empiezana

romperse y el número de los que quedan sin romperse permanececonstante,

independientementede la longitudde la grieta,cuandola fisura sepropagaporel material.La

presenciade un comportamientode curva-Rtan marcadohaceque estosmecanismosde

refuerzo seanmuy usadosen aplicacionestécnicasdondela toleranciaa los defectoses

necesana.

Del cálculo de la contribuciónde estefenómenoal aumentode tenacidaden estado

estacionario(Evansy Cannon1986)parael casoen que lazonade embridado(distanciaentre

fibras, ligamentos,...)D espequeñacomparadacon la longitud de la grieta, seobtieneque:

AK= — oÍfab(x

)

f: fraccióndeplanode grieta conteniendopuentes

ab(x). tensión normalsobreel ligamento.

ca: tensióncríticade roturadel ligamento.

2.2.3.2J Reforzamientoporfibras

El reforzamientode materialesporfibras ha sido unaprácticacomúnen materialesmetálicos

y poliméricos.Desdehacepoco se vieneintentandola aplicación de estetipo de refuerzoa

materialescerámicoscon resultadosespectaculares.Mientrasun vidrio puedellegar a tener

una tenacidadde 1 MPam1~y un policristal de SiC esde 2 MPam10, la tenacidaddel mismo

materialenfibradopuedellegarhastacercade los 25-30MPam

En estosmaterialesel aumentode tenacidadseproduceprimordialmenteporefectodel

arranque(pull-out) de las fibras.El análisisde la fracturaen éstosmaterialesesmuy complejo

debidoa la gran cantidadde factoresque influyen en el mismo: fuerzade unión matriz-fibra,

tenacidady tensiónde rotura relativa de la matriz y las fibras, densidadde las fibras,

espaciadoy tamañode las mismas.Lo que si estáclaro en todo esteproblemaesque el
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aumento de tenacidad y reforzamienro sólo se consigue cuando la unión fibra-matriz es

relativamente débil.

El avancede la grieta en los materialesenfibradossepuededescribircomo sigue(Fig.

2.6): (a-b) la grietasepropagapor la marizsin romperdebidoa las tensionesgeneradaspor

la carga exterior aplicada. (c) Las fibras en su camino producen una desviación de la grieta a

través de la fibra-matriz, avanzando por la interfase. (d) Al crecer la grieta aumenta la

delaminaciónde las fibras,de formaqueéstassonlibresparadeslizarseenla matriz (ya que

sehan despegado)produciendounaciertafricción. (e) Si la grieta creceaún máslas fibras

alcanzansu tensiónde rotura y serompen,o bien, en el casode fibras cortas,la fuerzade

tracción es suficiente como para superar la fricción y las fibras son extraídas de la matriz. De

esta forma la tensión soportada por las fibras realiza una fuerza de cierre de la grieta,

reduciendolastensionesen la mismay aumentandoportamola tenacidad del material.

Fig. 2.6. Secuenciadeprogresodelasgriemasa travésdelas fibras.

Una complicaciónañadidaal análisis del procesode rotura de fibras es que estas __

kn~unv~ gc¡¡e’w¡ una variacióne-stadísticadesWresisten~ia,por tanto rompenen cualquier

punto de su longitud y no necesariamente entre las caras de la grieta, lo cual facilitaría el

análisis.Normalmente,los materialescompuestoscerámicosestánfabricadoscon fibras que

tienen una deformaciónmayorque la matriz con el fin de permitir que la grieta avance

perpendicularmente a las fibras tensionadas.Porotra parte, la cargamáximaque puede

soportar la matriz determina el punto a partir del cual ésta ya no puede protegera las fibras

del ataqueambiental(corrosióny oxidación).

Marshall (Marshall eta!. 1985)analizóel efectode las fibras sobrelas fuerzasde cierre

de la grieta, basándoseenel efectode las fibras despegadasy traccionadassobrela tenacidad

del material. Un análisis simplificado nos permite considerar que la fuerza F que soporta cada

fibra cargada,estádeterminadapor la tensiónde la fricción ; entrefibra y matriz.El área,A,

decontactofibra-matriz vienedadaporA=n D(l-w), dondeD esel diámetrode la fibra, w la r
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apertura de grieta, y 1 la longitud promedio de la fibra embebida en la matriz. Si la densidad

de fibrasporunidaddeáreaqueintersectala superficiedegrietaes p, la tens:ión de cierre de

grieta será:

a(w)= t1 A p= t1 p it D (l—w)

lo cual, en primera aproximación, permite dar un aumento de la tenacidad (Wiederhom 1984)

en el estado estacionario (meseta de la curva-R)

¿N.K= t1 A p= t~ p it D (1—u)

dondeX esla longitud de la zonaen procesodefractura.

Aunqueesteresultadosugiereque una tensiónde rozamientointeifacial elevadaseria

adecuadaparaconseguirun aumentode la tenacidad,valoresmuy altosde ; conllevanquela

tensión de tracción en las fibras aumente, y se rompan a la par que la matriz no originándose

el reforzamientodeseado.Lamentablemente,por el momento el conocimientode las

friccionesinterfacialesgeneradasespequeño,y su medidaexperimentalresultamuy difícil.

22.3.2.2 Ligamentosresistentes.

EstemecanismopropuestoporSwanson(Swansona al. 1987)sebasaen las tracciones

que se producen entre los labios de la fisura, y que pueden ser de dos tipos segúnsu origen:

fricción por entrelazamientode los granosen la superficiede fractura, y unión mediante

granoso panículasde segundasfaseen la estelade lagrieta(Fig. 2.7).Se observaquecuando

un materialcerámicopolicristalinoserompe,su superficiede fracturasueleserunamezclade

fractura intergranulary transgranular. lo que es consecuencia de que el avance del frente de

grieta no seproducede forma homogéneasino que hay zonasde unión entre labios de la

fisura pordetrásdel frentede grieta.

GRIE’

Fig. 2.7. Ligamentosresistentesenel procesodefracturadcl material.
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El procesofísicode fracturaenestecasoesel siguiente:paratamañosde grietapequeña

laprobabilidadde intersectarun granograndeesreducida,y la tenacidadvendrádadaporlas

fronterasde rano. Segúncrecela grieta, la probabilidadde encontrarun granograndesin

romper que actúe como ligamento en el plano de grieta aumenta. Los granos sin romper crean

unazonacohesivaquedisminuyela tensiónsobreel fondode la fisura, lo queincrementala

tenacidadaparentedel material,dandolugar a un comportamientode curva-R.Cuandolos

granos más alejados del frente de grieta que actóan como ligamento empiezan a romperse, al

alcanzarsutensiónde rotura, lo hacende fonnatransgranular,y la grieta avanzahastael

siguientegranointerpuestoen suplanode avance.Estemodeloda respuestaa la observación

de zonas de fractura transgranular y zonas intergranulares en una misma superficie de

fractura.

2.2.4 Aumento de la tenacidad a alta temperatura W

Encontrastecon la fracturaa bajatemperatura,dondela físicadel procesoesentendida

en líneas generales, a alta temperatura la fractura de cerámicos no está bien caracterizada

todavía. Los estudios disponibles muestran que la fractura a alta temperatura viene

acompañada,en general,de deformacionespermanentes,y presentaunafuertedependencia

de la temperatura,la velocidadde deformación,y de la microestructura6(Rief y Kromp

1988).La deformación permanente es debida a procesos de fluencia, y puede tener un gran

número de formas, en gran parte debido a su dependencia de la microestructura. Por ejemplo,

para materialesmonofásicosde tamañode grano pequeñoy gran pureza,hay flujo de

dislocacionesy procesosdifusionalescomoen metales,mientrasen cerámicospolifásicos

conteniendo una fase que sedeformamuchomás fácilmenteque la otra,o con fasesvítreas,

se produce un flujo plástico (Bravo-León et al. 1990, Dalgleisha al. 1984). Dentro de la

deformaciónpor fluencia a alta temperaturaseencuentranvarios tipos (Artz et_al._1980,

Evansy Rana1980,Thouglessel al. 1983,Langeeíal. 1980):

• Deformación viscoelásrica, consistenteen deslizamientosbloqueadospor la

rugosidad en las fronteras de grano.

• Deformación por difusión en los constituyentesdel material.

• Deformaciónporcavitacióndebidaal deslizamientoentregranos.

• Defonnación por movimiento de dislocaciones.

Una diferenciaimportanteentrela fractura a alta temperatura,y el comportamiento

frágil a temperaturasinferiores,es la iniciación y nucleaciónde grietas.En el régimende

6Laexcepciónesla fracturaa velocidadesdedeformaciónmuy elevadasdondeel flujo plásticono puedeentrar
enaccióny el comportamientoesernuienleifienteelástico.
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rotura frágil, las condiciones de propagación e inestabilidad de las grietas están bien

definidas.Porcontra,a alta temperaturala roturapuedetenercomoorigenunagrieta,o bien

crearse a partir de una zona muy dañada. La rotura puede ocurrir por acumulación de daño en

ciertasregiones,o apartirde fisuraspre-existentes.

Unade las conclusionesmás importantesen la rotura en fluenciade cerámicosa alta

temperaturaesquela fluenciaobedecela LeydeMonkman-Grant(Raj 1989,, Robertsonet al.

1991)querelacionael tiempohastafractura,tf con la velocidaddedeformaciónmínimaen

fluencia,ca,:

log tf + m log E~ = cte

siendom unaconstante,y que funcionacomo con la mayoríade metalesy aleaciones.No

obstanteesta relación debe probarsetodavíapara una amplia variedadde materiales

cerámicosy condicionesde ensayo.

De los mecanismosde aumentode la tenacidadexpuestosen los apartadosanteriores

sonlos queimplican el ancladode la colade la grieta(porligamentosresistentes,whiskers,

platelets,y/o fibras) los queparecentenermásexpectativasde usoa alta temperatura(Ohji et

al. 1991), ya que la transformación tenazde las partículasde circoniadejade serefectivaa

partirde cierta temperaturaa la que la transformaciónmonoclínica—*tetragonal7seproduce

(Bechery Feber 1987, Claussen1985,Masaki 1986).Temperaturasmáselevadassepodrían

alcanzarusandohafniaen lugarde circonia,ya queen estecasola transformaciónocurrea

temperaturasrelativamentemásaltas(alrededorde 1620 0C), o quizásporalgúncompuesto

con transformaciónmartensíticaaún pordescubrir.Encualquiercaso,la temperaturamáxima

de uso estará limitada por la temperatura a la cual las panículas constreñidas por la matriz se

relajandebidoal flujo plástico,efectoque ¡imita de igual forma el aumentode la tenacidad

pormicrofisuracion.

El anclado y la desviación del plano de grieta siguen siendo operativos, pero su

contribuciónal aumento de la tenacidad es muy pequeña.Noobstante,nuevosmecanismosde

aumentode la tenacidadaparecencon el incrementode la temperatura.Uno es el

enromamientodel fondo de la grieta por fenómenosplásticos (procesosdifusionales,

movimiento de dislocaciones,y flujo viscoso de fases vítreas)como se ha expuesto

anteriormente.Otroesel debidoa la fuerzatransferidaentrelos labiosde la grietaa travésde

los ligamentosde las fasesvítreas,y un tercero,es la tensióndecompresiónque puedecrear

la apariciónde caVidadesen la región que rodeael fondo de grieta, de forma similara como

ocurre a temperaturaambientecon la microfisuración.La activación de estos nuevos

7Enire300 y 12000Cdependiendodelas condicionesdel óxidoestabilizante.
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mecanismos hace que en algunos casos el comportamiento mecánico a alta temperatura sea

mejorque atemperaturaambiente(Torrecillas1990,Knickerbockera al. 1984).

2.3 MODELOS DE FRACTURA EN MATERIALES CERÁMICOS

23.1 Tensión de rotura. Teoría clásica de agotamiento

El comportamiento aparentemente frágil de los materiales cerámicos se caracteriza por tener

poca deformaciónplásticaantesde su rotura en tracción. Por tanto estosmaterialesno

presentan un parámetroanálogoa la tensiónde cedencia(yield strengh>, similar a como

ocurreenmetales,y tienenunatoleranciarelativamentebajaa la presenciade defectos.

El estudiode la fracturaen estos materialesse realizóen un principio atendiendo

solamenteala tensiónde rotura, c~, que seconsiderócomounapropiedaddel material.Dado

que la medidaexperimentalde estamagnitudpresentauna grandispersión(debidoal acabado

de las superficies,alineamientodel dispositivo deensayo,diferenciasen la densidady el

tamañode granode una hornadaa otra del material, ...), sedesarrollaronaproximaciones

basadasen el modeloestadísticode Weibull (Weibull 1951,Evans 1978,Davidge 1986)para

poder establecercriterios de diseño. No obstante,y aunqueen los estadiosiniciales se

considerasela tensiónde roturacomo una propiedaddel material,experimentalmenteseha

encontradoque hay una dependenciacon el tipo y el tamañode probeta(Elices y Planas

1992,Planasy Elices 1989, Rice 1980),queno puedejustificarel modelode Weibull (Bazant

er al. 1991). Esto muestraque estamagnitud no debeutilizarsecomouna propiedaddel

material.

2.3.2 Tenacidadde fractura. Mecánica de fracturaelásticalineal

Lo expuestoanteriormentepropicié la aplicación de la Mecánicade Fracturaen régimen

Elásticoy Lineal (MFEL) al análisisdel comportamientode los materialescerámicos(Elices

1992).Estateoríaprediceque en un material sometidoauna tensiónremotaCI, las tensionesy

las deformacionesen el fondode una grietade longuituda, estánrelacionadasmedianteun

factor de proporcionalidadde caracíeruniversalllamadofactor de intensidadde tensiones

(FIT). Estefactorde proporcionalidadpuedeentendersecomoun parámetroquecaracterizala

deformaciónen el fondode fisura, y quetomala siguienteexpresbon:

K=Ya’J¡



Física de la FracturaenMaterialesCerámicos 27

donde Y es un factor de corrección debido a la geometría (Elices 1992).

En estas condiciones la grieta se propagará cuando el factor de intensidad de tensiones

K, alcanceun valor crítico Kic, o tenacidaddefractura.Estevalorcrítico seconsideradentro

de la teoríacomo una propiedaddel material quedefine la resistenciaa la propagaciónde

grietas. Una formulación equivalente se puede hacer en términos de tasacrítica de liberación

de energía,Gc, ofuerzade crecimientode grieta,G, relacionada con el factorde intensidad

de tensionespor laclásicarelaciónde Irwin:

dondeE’ esel módulode elasticidadgeneralizado(E’= E/(1-v2)paradeformaciónplana,y E’~

E para estados de tensión plana).

Usandola MIFEL, el efectodel tamañode la probeta sobre la tensión de roturapuede

explicarse,yaqueparaun materialcon tenacidadde fracturaKic, la tensiónderoturaserá:

JSic

expresiónqueexplicala dependenciadel módulode roturacon el tamañode grieta.

Las ventajasdel usode MFEL son evidentes:

1) Suministra una relación entre tensiones aplicadas, tamaño del defecto crítico, y

comportamientoen fractura.

2) Permiteunacaracterizacióndetalladadel materialen funciónde la severidad

delos defectos(forma,tamaño,orientación,y distribución).

3) Analizacondicionesde cargacomplejas.

4) Incluye un análisisparael crecimientosubcríticode grietas.

23.3 Energía de fractura. Modelos de fractura no lineales

Aunque la aplicaciónde la MFEL a la caracterizaciónde estosmaterialessupusoun gran

avancerespectoa la situaciónanterior,tampocoestateoríaexplica satisfactoriamenteel

comportamientode todos los materialescerámicos(sobretodo de aquellosque presentan

mecanismosde interacciónde largoalcance—apartado2.2.3deestecapítulo—y tenacidades

máselevadas).La limitación deestemodelo aparecedebidoa que experimentalmentese ha

detectadouna dependenciade la tenacidadde fracturacon el tipo y tamañode la probeta

(Bazanty Mohamamd1990, McKinney y Rice 1981, Buresch 1978),con lo que dejaríade
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poder considerarse una propiedad del material, como ocurrió con la tensión de rotura. Esto ha

inducido al desarrollo de nuevas teorías de fractura de tipo no lineal que tienen en cuenta la

influenciade la zonade fractura,evitandolas singularidadesalrededordel fondo de la grieta

inherentes a la MFEL. Los modelos de fractúra no lineal se pueden dividir en dos grupos

(Planas y Elices 1989): Modelos de Fractura Elástica Lineal Modificada,y Modelos de

Fractura Progresiva.

Los modelosde fracturaelásticalineal modificada(Elices y Planas 1992, Planasy

Elices 1990, Planasy Elices 1991)conservanla descripciónde unafisura que no transmite

tensionesentresuscaras,con un extremo bien definido, que avanzaen un medio elástico

isótropo.Sin embargodifieren de la MFEL en las condicionesde crecimientoe inestabilidad

de grieta. Entre estos modelos se encuentra el Modelode DosParámetrosde Shah(Jenqy

Shah 1985),ModelodeKarihaloo (Nallathambiy Karihaloo 1989),los Modelosde Extensión

EfectivaCrítica, y las Aproximacionesde CurvaR, y Curva R-CTOD.
r

En los modelosde fracturaprogresiva,el comportamientodel materialescontemplado

globalmentedesdesu estadoinicial, sin fisurar, hastala rotura completa.Estos modelos

proponenunarelaciónconstitutivade tensión-deformaciónconablandamiento(dondeapartir

de cieno valor de la deformación el material presenta una rigidez negativa), acompañada de

un criterio de localizaciónde la deformación.Los modelosde fisuraciónprogresivapueden

clasificarseesencialmenteen tres subgrupos:Modelos de Fisura Cohesiva,Modelosde

Fisuración enBanda,y ModelosNo Locales.

Los modelos no locales representan el más alto grado de sofisticación y complejidad.

En ellos la evoluciónde las tensionesen cualquierpuntodependede las deformaciones,no en

un sólo punto, sino de todos los puntossituadosen un contornoalrededordel punto en

cuestión (no localidad).Esteplanteamientointroduceunagrancomplejidaden el cálculo,que

essu mayorlimitación (Bazanteral. 1984,Bazant1986,Bazanteral. 1987).

Los modelosde fisuraciónen banda(Elices 1988,Bazant1986,Bazanty Oh 1983, Rots

et al. 1985) suponenque la localizaciónocurre en una bandade anchodeterminado,cuya

deformaciónesconstanteen dirección transversal(criterio de localización).La relaciónde

ablandamiento se establece entre la tensión y la deformación en la banda. El ancho de la

banda,que es unacaracterísticadel material,se toma habitualmentecomovariasvecesal

tamañomáximodel grano.Estosmodelospuedenversecomounasimplificaciónnuméricade

los modelosno locales.

Enlos modelosde fisuracohesiva(Hillerborget al. 1976, Hillerborg 1985)seconsidera

que la grieta_puedetransmitirtensionesentresusdoscaras.Estastensionesdepepdende los

desplazamientosentrelos labios de la fisura. Estos modelosson equivalentes(aunquecon



Físicadela FracturaenMaterialesCerámicos 29

formulación matemática distinta) a los modelos de fisura en banda, donde el espesor de la

banda queda reducida a cero, que es el espesor de una fisura.

La idea de una fisura capaz de transmitir tensiones entre sus labios es un concepto

relativamente antiguo (Dugdale 1960, Barenblatt 1962), que se ha revelado simple

conceptualmente.Estosmodelospermitendescribirel comportamientodematerialescomo

los cerámicos, las rocas, y el hormigón, que presentan una zona enprocesode fracturacon

mecanismos de aumento de la tenacidad como los descritos en el apanado 2.2.

Lashipótesisbásicasde los modelosdefisuracohesivason:

1. El material fuera de la zona de fractura se comporta como elástico y lineal, de

forma que se simplifica el modelo, centrando el interés en la zona de fractura.

2. Parala zonade fractura sesuponeuna fisura capazde transmitir tensiones

entresus labios (Fig. 2.8) segúnuna funciónque relacionaestastensionesa,

con la separacionentrecarasdela grieta, w. A estafunciónsela conocecomo

curva de ablandamiento(Fig. 2.9), y esunacaracterísticaintrínsecaparacada

material.Estafunción tiene un valorinicial igual a la resistenciaa traccióna~

(condiciónde continuidadde tensionesen el fondo de la grieta) que decrece

segúnaumentala separaciónentre labios de la fisura hastahacersecero,

momentoen quetendríamosuna grietaclásicaqueno transfieretensiones.

3. Esta formulación con ablandamientodebeir acompañadade un criterio de

localización, que en este caso es la fisura cohesiva, pues de otro modo puede

sucederque la fracrura se concentreen una zona de volumen nulo, no

produciéndosedisipación de energía(Buces y Planas 1992). El criterio de

Fig. 2.8. Fisuracohesiva.
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localización aparece así como una condición que preserva la consistencia del

modelo.

Consecuencia de estas hipótesis surge la energíaespecíficade fractura Gp, como

magnitudclaramentedifrenciadade la tasacríticade liberaciónde energía,Gc,de la fractura

elástica lineal. Esta energía específica de fractura se puede interpretar como el área bajo la

curvadeablandamiento(Fig. 2.9), estoes,laenergíapromedioporunidaddeáreanecesaria

para propagar completamente una fisura (material completamente roto), que viene dada por:

Gp= JU(W)dw
o

La energía así definida es una propiedad del material dado que lo es la curva de

ablandamiento. A partir de este planteamiento es posible demostrar (Planas y Elices 1986)

que la energía de fractura Gp, así definida tiende al valor de 0c’ tasa crítica de liberación de

energíaen MFEL, cuandoel tamañode la zonacohesivaes muy pequeñocomparadocon

cualquiera de las dimensiones iniciales de la probeta, incluida la longitud de grieta inicial.

Adicionalmente,partiendo de estos modelos se puederecuperarla MFEL mediante

considerandounafisuracohesivacuyacurvadeablandamientoseauna5 de Dirac, de modo

que los valores de la resistencia a traccion (al) y la apertura (WC) tiendanrespectivamentea

infinito y cero.

‘it.

a

Fig. 2.9.Curvadeablandamiento.

2.3.4 Comportamiento de curva R

El concepto de curva R-Aa (Fig. 2.2), que corresponde al aumento de Kw con la longitud de

grieta, esun comportamientobienconocidoen metales.Durantemuchotiemposepensóque

paramaterialescerámicos,con un comportamientoeminentementefrágil, esteconceptono

resultabaútil yaquelacorrespondientecurva-Reraunafunciónescalón, y sólo presentaba un

interes académico. Ha sido a partir del desarrollode los nuevosmétodosde aumentode

w Wc
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tenacidad (apartado 2.2.3), que permiten obtener materiales que presentan una gran extensión

de grieta, y una mayor tenacidad de fractura aparente, cuando este parámetro ha tomado

interés en los materiales cerámicos (Steinbrech 1990, Wieninger et al. 1986, Sakai e: al.

1988, Vekinis e: al. 1990, Ekkehard a al. 1991). El comportamiento de curva-R puede

interpretarsecomoresultadode la activaciónde los distintos micromecanismossegúnva

creciendo la grieta hasta que alcanza un tamaño crítico, estado estacionario, a partir del cual

no aparecennuevascontribucionesal aumentode la tenacidad.Estepunto determinaríael

inicio de lazonade la meseta,o asintotadelacunaR-Aa(Fig. 2.2).

El interéspor encontrarmaterialesque presenten este comportamiento de curva R reside

en quepermitiríaun crecimientoestablede la grieta, sin provocarla roturacatastrófica,y por

tanto una mejor toleranciaa defectosde fabricación.De hecho,en los últimos añosse ha

tratadode maximizar este comportamientode curva R, sobre todo mediantemateriales

reforzadospor fibras o con transformacióntenaz,en un intentode mejorar la toleranciaa los

pequeñosdefectosque puedenpresentarlos materialescerámicos.
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Capítulo 3

CARACTERIZACIÓN EN FRACTURA

DE LOS MATERIALES CERÁMICOS

Este capítulo constituye el núcleo central de estatesis y presentatodos los resultados

experimentalesobtenidos.Se inicia haciendouna revisiónde los métodosdemedidade la

tenacidadenmaterialescerámicos,lo queda lugaraunaposteriorcomparaciónexperimental.

Las conclusionesobtenidasen estosexperimentos,llevanadesarrollarun nuevodispositivo

experimentalquepermiterealizarensayosestablesen todo tipo de materialescerámicos.Este

dispositivose adaptaparasuusoa alta temperatura.El capítulosecierracon los resultadosde

la aplicaciónde la nuevatécnicapropuestaa la caracterizaciónen fracturade un material

cerámico.

3.1 MATERIALES UTILIZADOS

Para la comparaciónde los métodosde determinaciónde la tenacidadde fractura sehan

utilizado dosmaterialescerámicosbien conocidos,alúmina(A1203) de 99.7% de pureza,y

circonia(ZrO2) parcialmenteestabilizadacon un 8.5% molar de magnesia(MgO). A este

último material se le sueledesignaren acrónimoscomoMg-PSZ.correspondientesal inglés

Parrially StabilizedZirconia. La elección de estos dos materiales, y no otros, se debe a que

estánmuy bien documentadosen la literaturacientífica,y tienengrandesposibilidadesde

aplicaciónpráctica tanto presentescomo futuras. Además presentantenacidadesmuy

diferentes (la alúmina relativamentebaja, y la circonia bastantemás elevada),y

micromecanismosde aumentode la tenacidaden principio distintos.

3.1.1 Circoniaparcialmenteestabilizadaconmagnesia

La circonia parcialmenteestabilizadaes una circonia que no tiene suficiente aditivo

estabilizante(8.5%molarde magnesia,MgO, en nuestrocaso)comoparaalcanzarel 100%

de fasecúbicaa temperatturaambiente.Estematerialestáformadopor granosrelativamente
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modificando las proporcionesdel aditivo estabilizador,y la temperaturay tiempo del

tratamientotérmico, loquedeterminalaproporcióny tamañode los precipitadostetragonales.

Para nuestrosensayos se ha utilizado una Mg-PSZ comercial, fabricada por

Friedrchsfeld(RepublicaFederalde Alemania)medianteun procesode sinterizadoa alta

temperatura, y posterior recocido del material primero en la regióndel diagramade fasesen

quesólo existefasecúbica.Posteriormente,se realizóun tratamientotérmicoen la región de

sistemacúbico+tetragonalparacrecerpartículastetragonales.Los valoresde las principales

propiedadesfísicasy mecánicas8aparecenrecogidosen la Tabla 3.1. La Fig. 3.1 muestrael

aspecto de la microestructura de este material, y un detallede la misma. Se puedeapreciar

queexisteunagran cantidadde porosidadintergranular(sobretodoenpuntostriples),y poros

de menor tamañoen posicionesintragranulares.El análisisde la microestructuradel material

determinóqueel tamañomédiode granoesde 50 gm.

Tabla3.1.Propiedadesfísicasy mecánicasdelacirconiay la alúminautilizadas.

Material Mg-PSZ Alúmina 99.7%

Densidad (g/cm3) 5.6±0.1 3.8±0.1

Porosidadabierta O O

Tamañomediode grano ¡.un 50 17

DurezaVickers OPa 2.3 3.0

Resistenciaa tracción MPa 200 180

Resistenciaa compresién MPa 2000 1800

Resistenciaa flexión en trespuntos MPa 500 250

Módulo deelasticidad GPa 197 370

Coeficientede Poisson 0.30 0.27

3.1.2 Alúmina 99.7%

La alúmina utilizada en estosensayos(AF 99.7) fue fabricadaporDemarquest(Francia)

medianteun procesode sinterizado,a partir de polvos compactadosen frío, a 17000C. Los

valoresde las principalespropiedadesfísicas y mecánicas1aparecenrecogidosen la Tabla

3.1. En la Fig. 3.2 sepuedever el aspectode la microestructurade estematerial,que revela

una cantidadimportantede porosidadmayoritariamenteintergranular.Del análisis de las

micrografíassedeterminóqueel tamañomédiode granodel materialesde unas17 gm.

8Enapartadosposterioresseexplicacorno serealizólamedidadeestaspropiedades.
* Datosumistradoporel fabricante
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imperfeccioneso curvaturasen la superficiede la probeta pueden dar lugar a

inhomogeneidades en la aplicación de la carga, al no apoyarbien en las

superficiesde carga.

• La fricción entrelos apoyosy la probetapuedeoriginar una disipaciónde

energíaimportante(Guinea1990).Paradisminuirestefuentederozamientoes

aconsejableutilizar dispositivosque permitanun fácil deslizamientode la

probetasobrelas superficiesde apoyo.

• El pesopropio de la probeta (Guinea 1990) debetenerseen cuentasiempre

que se realicenensayosen el planovertical.De otra forma sedespreciaríael

efectode la fuerzadebidaa la masade la probetaal medir la energíade

fracturadel material.

• El sistemade ensayoempleadopuedetenererroresdebidoa la histéresisy

faltade linealidadde los equiposempleados(máquinade ensayos,equipode

carga,sistemade medida).

• La falta de alineacióndel dispositivode apoyopuededar lugar a estados

tensionalesindeseadosdebidosa torsionesen la probeta,los cualesresultan

muy difícilesde analizar.

3.3 MÉTODOS DE ENSAYO EN FRACTURA

Cuando serealizanensayosen materialescerámicosse puedenobtenerresultadosde la

tenacidadde fractura con dispersionesigualeso inclusomenoresa las que seobtiene en

metales(Shih y Opoku 1980),siemprequese seasuficientementemeticuloso.No obstante,si

serevisala literatura,o se consultanresultadosinterlaboratorios,paraun mismomaterialse

puedenobtenervaloresde la tenacidadde fracturaquedifieran hastaen un 300%.El motivo

de estaenormedispersiónen los resultadossedebea queparalos materialescerámicosno

existe un único método de ensayonormalizado,comparablea la norma ASTM E399 de

metales.Los principalesproblemasqueexistenparaelaboraruna normason:

1) Lo costosodel mecanizadode estosmateriales.En geometríascomplicadas

como las probetascilíndricas,los preciospor unidad puedenllegar a las

centenasde miles de pesetas.

2) La falta de unabuenatécnicade prefisuración.

3) La dificultad, cuandono imposibilidad,de obtenerensayosestablesy poder

medirla energíade fractura.
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4) A alta temperaturano esposibleutilizar dispositivodecargametálico,lo que

complicacosiderablementerlos técnicasdeensayo.

Esteapanadopresentaunaevaluaciónde las ventajase inconvenientesde los métodos

deensayomásamplianientedifundidos.Estepasoprevionospermitiráhaceruna selecciónde

los técnicasmásinteresantes,queposteriormentecompararemosde formaexperimental.

Como clasificacióngeneral se puedeestablecerque hay seis gruposde geometrías

distintas:vigasparalepipédicas,probetascompactas,vigas dedoblevoladizo, vigas o barras

cortas,probetasde doble torsión, y probetascon fisurassuperficialescontroladas9(controlled

surfaceflaw specimen).A su vez estasgeometríaspuedentenerdiversostipos de entallas,

grietas,o condicionesdeensayo.

Las entallaspuedenintroducirsede forma bastantegeneralutilizando discoso hilos

diamantados;las técnicaspara generargrietasen estosmaterialesestánmenoselaboradas

debidoa la naturalezaintrmnsecamentefrágil de los mismos.Entre las técnicasque han sido

utilizadasparala prefisuraciónde los materialescerámicoshay que destacarla fatiga, la

compresión,el choquetérmico,penetradoresVickers y Knoop,entallastriangulares(chevron

no:ch), cuñas y estabilizadores,el ciclado térmico, y el puenteen compresión(bridge

compresion).

Los principalesmétodosy geometríasde ensayosedescribende formamásdetalladaa

continuación:

1 Probetasde dobletorsión: cargaconstante,relajación,y mesetade carga.

En la Fig. 3.3 semuestrala geometríadeestaprobetaque fue propuestapor

Outwater(Outwateret al. 1974). Estasprobetashan sido utilizadasdurante

mucho tiempo para el estudiodel crecimientosubcrítico de grietas en

materialescerámicos,aunquedurantelos últimos años su uso ha decaído W

mucho.Las principalesventajasde la geometríason:

a) No precisanpreagrietamiento.

b) Puedenutilizarseaalta temperatura.

e) Sonfácilesde mecanizar.

d) La expresión obtenida para K¡ es independientede la longitud de grieta.

Losmayoresinconvenientesson:

a) Es necesariauna grancantidadde material.

9De forma muy extendidasedenominaa este métodocon la traducciónliteral, técnicasde indentacion,del
vocabloinglés(indencaUonfracntre).Estatraducciónno parecedesacertadaya que“indentation” tiene unaraiz
latina, y las otrasposibilidades(técnicasde penetración,picotazo,picazo.punzamiento,punzonamiento,...)no
suenanbien o nohan sido ampliamenteaceptadas. w
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b) Los modos1 y LII sonoperativosa lavez.

c) La determinaciónde la fórmulade K1 esdudosa.

d) La anchura del canal influye en el resultado.

e) Inconsistenciaentrelos resultadosdedistintosautores.

-4.

P/

SECCION A

ER~NTE br
0kt14A

MATERIAL
SIN

ROMPER

Fig. 3.3.Probetadedoble torsióny sufrente degrietacurvado.

2 Vigasy barras cortas(shorr rodsant] shortbars).

En las Figs. 3.4.a y b se muestrala geometríade las barrasy vigas cortas.

EstasgeometríasfueronideadasporBarker (Barker1977).Es característicode

ambasprobetasla entallade forma triangular, que tiene comoobjetivo el

conseguirun crecimientoestablede la grieta. Al ir aumentandola longitud de

la fisura la superficiede la misma seva incrementando,por lo que se necesita

cadavezmásenergíaparapropagarla,consiguiéndoseensayos,en principio,

estables.Las ventajasde estasprobetasson:

a) Fácil mecanizado.

b) Noprecisanprefisuración.

c) No esnecesariaunagrancantidadde material.

Mientrasquelos inconvenientesson:

a) Si sequieredeterminarlacurvaR y laenergíade fractura,el análisisdelos

resultadosescomplicado(Sakaiy Bradt 1986).

b) Es difícil el usoa alta temperaturaal sernecesariala tracción.

c) La constanteempírica“A” de la expresióndel Kj debe serdeterminada

experimentalmente.

d) El diseñodeldispositivode cargaescomplejo.
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8 b

A esunaconstantequedebesercalibrada
parala geometríade laprobeta

flg. 3.4. Probetasde viga y bariacortas.

3 Probetade doblevoladizo<Double CantileverBeam,DCB).

En las Fig. 3.5., 3.6, 3.7, y 3.8 se muestrala geometría,ya clásica,de las

probetasdedoblevoladizoparalos casosde aplicaciónde lacargaen tracción,

encuña,con momentosaplicados,y geometríapiramidalrespectivamente.Las

principalesventajas deestasgeometríasson:

a) Análisis dc K¡ biendeterminado.

b) No esnecesariaunagrancantidadde material.

K1 =AFB
3~2

Fa ( /a>
K,=3.45—j 1+0.7—

a)

Fig. 3.5. Probetadedoblevoladizocargadaen tracción.
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c) Se consiguen grietas bastante largas en ensayos de crecimiento subcrítico

de grietas.

d) Geometríaconmuchaexperienciaacumuladademetales.

Los inconvenientesquepresentanson:

a) Friccionesincontroladasen la aplicaciónde la cargaen cuña.

b) Utilización muy difícil a alta temperatura.

c) Fijacionesy dispositivoexperimentalcomplejo.

d) Normalmenteesnecesariohacerun canallateralparaevitar quela grietase

desvíe y cambie de plano. Esto complica mucho el análisis de los

resultados,y la expresiónde K1.

e) Las de tipopiramidalsonbastantecomplicadasde mecanizar.

E h 3/2

h >2
1+0.64—1

a)

vF
h

--4

Fig. 3.6. Probetadedoblevoladizocargadaencufla.

M = Momento

1 = Momentode inercia

___—a E-

¡ K
¡ ¡ 22(
¡ ay

a

M

b

Fig. 3.7.Probetadedoblevoladizoconmomentosaplicados.
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17b

zrz~

Fig. 3.8. Probetade doblevoladizopiramidal.

4 Probetacomnpacta.

La geometríadeestaprobeta(muy similar a la dedoblevoladizocargadaen

tracción) semuestraen las Fig. 3.9. Susprincipalesventajase incovenientes

son las mismasque las de las probetasde doblevoladizo, por lo que no se

enumeraránaquíde nuevo.

¡ bW Y

F¡g. 3.9.Probetacompacta.

5 Vigasparalepipódicas.

La viga paralepipédicaparaensayosde flexión esunade las geometríasmás

ampliamenteextendidasy utilizadas.No ocurre lo mismo con las vigas en

tracción(Fig. 3.10),en las que el principal inconvenientesueleserel diseñode

un dispositivode tracciónque no generefuerzasfueradel eje (lo que podría

dar lugara romperla probetaporcizalla), y quea la vez no agrieteel material

r

b
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en las zonas de apriete de las mordazas. Las probetas para flexión pueden

utilizarseen configuracionesde cuatro(Fig. 3.11)0tres apoyos(Fig. 3.12).

Estasprobetaspuedena suvezteneruna entallarectao triangular(Chevron

Notch) de radiodecurvaturafinito, p, o bien estarpreagrietadasporalgunode

los métodosque enumeramosanteriormente.Las ventajasde estageometría

son:

a)

b)

c)

d)

e)

f)

La simplicidadde la geometríafacilita el mecanizado.

Existen variastécnicasde prefisuracióndisponibles.

La cantidadde material puedesermuy pequeña.

K1 bien determinadograciasa la ampliaexperienciaen metales.

Fácilesdeensayara alta temperatura,y enotrosentornosagresivos.

Simplicidaddel equipode ensayonecesario.

K1= 3F(Li—Lz)y(a)

ENTALLA O
GR ¡ETA

Fa”
2 (a>

ENTALLAO K ——---—Y¡—í
‘GRIETA ¡ — BW kW)

Hg. 3.10. Viga paralepipédicadetracción.

Fig. 3.11. Probetasdeflexiónencuatropuntos.
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Susinconvenientesson:

a) En generalno essencillo prefisurar las probetas,ya que no existeuna

técnicaampliamentecontrastada.

b) Los ensayostiendenaserinestablesdebidoaque la rigidezde laprobetaes

mayorque la de los dispositivosdecargahabitualmentedisponibles.Esto

haceque normalmenteseala tenacidadde fractura lo único que se pueda

mediren estosensayos(detenninadaapartirde la cargamáxima).

c) La interpwtaciónde los resultadosenprobetasconentallastriangularesno

essencilla(comoocurríacon las vigasy barrascortas).

d) En las probetascon entallasrectasseha detectadoen algunasocasionesuna

dependenciadela tenacidadcon el radiodel fondode entalla.

— 3FL

APOYO

APOYO

Fig. 3.12.Probetasdeflexido en trespuntos.

6 Grietassuperficialescontroladas.

En estecaso se introduceuna grieta superficialen el material medianteuna w
puntaVickerso Knoop,y unacargadada.En los materialescerámicosademás

de la huella característica(Fig. 3.13) de los ensayosde durezaen metales

(longuitud de la impronta 2d), secrea un sistemade grietas,de longitud 2c,

que parten de las esquinasde la huella. Las principalesventajasde este

métodoson:

a) Utiliza grietasreales.

b) Es un métodode gransimplicidady rapidez.

c) Requiereunacantidadde materialínfima.

d) Nonecesitaunamáquinade ensayos,essuficientecon un durómetro.

e) No es destructivo.

w
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Los inconvenientesson:

a) El uso de la técnicaa alta tmperaturaesen principio complicado(Krell y

Bakun 1985,Morschera al. 1991, Sakaguchiy Murayama1992).Pueden

aparecerfenómenosde recocidodel material,plasticidad, enromaniientoy

curadode la grieta,cambioen el coeficientede fricción entrepenetradory

material (Lee y Brun 1988), que falseenel valor de la tenacidadobtenido,

o haganinaplicableel método.

b) La determinaciónprecisade la longitudde grietaesdifícil y subjetiva.

c) Las probetasdeben ser pulidas finamente,y a veces recocidas,para

eliminar todatensiónresidualsuperficialquepudieramodificar el valor de

K¡c.

d) No hay unanimidaden la fórmulaparael K¡c quedebeserempleada.En la

literaturahay recogidasmás de unaveintenade expresionesdistintas no

equivalentes.

e) No es aplicableamaterialesde microestructuragruesa,ya quecuandoel

tamañode grano es comparableal del penetradorse está midiendo la

tenacidaddelgranoen cuestión,y no la del material.

c

(a) ih2d
- (c) _

—4L~-
(b) r

~1

Hg. 3.13.GrietassuperficialesgeneradasconunapuntaVickers. (a) Secciónalo largode unadiagonalabajo

nivel decarga.(b) Secciónalo largode unadiagonalaalto nivel de carga.(c) Vista normala la superficie.

c___
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De los métodos analizados anteriormente se pueden sacar algunas ideas generales de lo

queseríaun ensayoideal:

i) Lasprobetasdebenserfáciles demecanizar.

Ii) El usodeprobetasque sseponganencargamedianteunacompresiónfacilita el

diseñode los dispositivosdecargacerámicosparaalta temperatura.

iii) Ya que muchos de los materiales cerámicos no están ampliamente

comercializados,o sonfruto de investigación,resultancostososde obtener,por

lo quesonpreferibleslos ensayosquenecesitenpocacantidadde material.

iv) Deberíaencontrarseunatécnicalo suficientementepotentecomoparapermitir

introducirgrietasdeformasencilla.

y) Deberíaevitarsela necesidadde medirla longitud de grietaa lo largodelensayo

usand.otécnicasdemicroscopiaópticadimensional.

Evidentementeninguno de los métodospresentadoscumple estoscinco requisitos.

Afortunadamente,las dosúltimas técnicasexpuestaspermitenel ensayodel materiala alta

temperatura.Esteesun factordeterminantesi setiene en cuentaque uno de los principales

camposde aplicación estructural de los materialescerámicosson las condicionesde

temperaturaextremasdondelos metalesdejande serutilizables.

Las razonesque nos han inducido a decantarnospor los dosúltimos métodos,y no

otros, son el que por un lado las dispositivosde flexión en tres o cuatro puntos están

ampliamenteextendidos,las probetasrequierenpoco mecanizado,y la técnicase puede

emplearsin grandescomplicacionesen condicionesde alta temperatura.Por otro lado, la

creacióndegrietassuperficialescon un penetradoresun métodomuy sencilloqueno precisa

de un equipo experimental costoso (es suficiente con un durómetro), y que se ha extendido

enormementedurante los últimos diez años. No obstante,el uso de esta técnicaen

condicionesde temperaturaelevadase complica. Serán estos dos métodosen los que

centraremosnuestracomparación,y en los que profundizaremosun pocomásen el apanado

siguiente.

Lasotrascuatrogeometríascomentadasquedandescartadaspor la complejidadde los

dispositivosexperimentalesnecesarios,y sobre todo, por la dificultad de su uso a alta

temperatura.Antesdeensayargeometríasque requierantraccióna alta temperaturahay que

tenerencuentaqueeldispositivode cargadebeserde materialcerámico,lo cualescomplejo

y muy costoso,ya que las materialescerámicosposeenunaresistenciaa tracciónbastante

baja.
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3.4 GRIETASSUPERFICIALESCONTROLADAS

La aplicaciónde penetradorespara medir la tenacidadde fracturade materialesfrágiles

(materialescerámicos,vidrios, y metalesduros) tiene una gran aceptaciónya que es una

técnicaque precisade muy pequeñascantidadesde material, las muestrasnecesitanpoca

preparación,y bastacon un durómetroy un microscópioóptico para poderefectuarlos

ensayos.Todoéstohacequela técnicaseamuy asequible,rápiday efectiva.Noobstante,un

graninconvenienteen estemétodoesla falta de unaadecuadabaseteóricaquedé coberturaa

las fórmulasempleadasen ladeterminacióndc la tenacidad(Ostojic y McPherson1987).Ésto

ha hechoque sehayanpropuestomultitud de expresionesparael valor de la tenacidad(Tabla

3.2). Haremosa continuación,de formamuy sucinta,una revisiónde las ideasrelacionadas

con estemétodode ensayo.

Cuandose presionaen una superficielisa de materialcerámicocon un cuerpoduroy

rígido (penetrador),el materialse deformaal principio de formaelástica.Si la presiónsigue

aumentandoapareceuna impresión residual que es la que permite medir la durezadel

material.Si lacargasehacetodavíamayor,en materialesfrágiles,apareceunazonaagrietada

quedependeráde la geometríadel penetrador.

Los penetradoresse puedenclasificaren dosgrupos(Binnery Stevens1984),esféricos

y afilados(de geometríaesféricay pirámidal respectivamente).Los esféricosproducenuna

fractura con forma troncocónicadebajodel círculo de contacto. La ventaja de estos

penetradoreses que el contactohastarotura es bien conocido,puesespredominantemente

elástico.Porcontra,no essencillala determinacióne~cperimentaldel conode fractura,por lo

quesu usono ha sido muy difundido.

De los penetradoresafilados, los más utilizados para la medida de la tenacidadde

fractura han sido los tipo Vickers y Knoop. Éstos presentanuna gran ventajasobrelos

esféricos,y esque originan una geometríade impresiónresidualconstante,que no cambia

segúnva avanzandoel penetradoren el material. La presiónmedia de contactoresulta

independientedel tamañode la impresióny permiteuna medidaadecuadade la durezadel

material. En la descripcióndel procesode generaciónde las grietasno hay un acuerdo

unánime(Chianget al. 1982, Lawn y Marshall 1979, Lankford 1981). El mecanismomás

ampliamenteaceptadoesel siguiente:segúnaumentala cargaaplicadacon el penetradorse

creancamposde tensioneselásticoscadavez iiiayores. Llegadoun cierto nivel de tensiones

se produceuna deformaciónirreversible,debidoa flujo plásticoo densificaciónestructural.

Esta zonaplásticaquedarodeadapor una zonaelástica.De estadeformaciónpermanente

resultala impresiónresidual,y el volumen acomodadodebajode la improntatiene fonna
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aproximadamentesemiesférica.Si la cargaaumentaaún más,eventualmentesurgengrietas

desdelos extremosde la impresión, Fig. 3.13. La generaciónde estasgrietasde fractura

parecequeseiniciaenel procesode carga,perono alcanzansuconfiguracióndefinitivahasta

que seharealizadala descarga,bajo la accióndel campode tensionesresidualesdebidasala

deformaciónplásticaintroducidasen lacarga.

La estructurade las grietasgeneradaspuedeverseen la Fig. 3.14. De las diagonalesde

la impresión,en la superficiedel material, surgencuatrogrietasen forma de cruz. Estas

cuatrogrietasformanel sistemade grietasllamadogrietasradiales.Estasgrietassepropagan

debajo de la superficie en el plano central de la huella, dando continuidad a las grietas

radiales enfrentadasdos a dos. A estas grietas se las denomina grietas medias.

Adicionalmente,si la deformaciónplásticaha sido muy grandesurgengnetaspordebajode

la superficiesegúnlas cuatrocarasde la impresión.A estasse las denominacomogrietas

laterales,y son las responsablesde que en algunasocasionesseobserveel desconchamiento

del materialalrededorde la huella.

Debajode las improntasVickers (Fig. 3.13.c) sepuedenencontrardosgeometríasde

fisuraspropagíndoseen los planoscentralesdebajode la impronta:geometríasradialeso de

Palmqvist (Fig. 3.13.a),y geometríasmedia-radialo semicirculares(Fig. 3.13.b). Ambas

configuracionestienen un aspectosuperficialsimilar, y experimentalmentese haobservado

(Pajareset al. 1993) que la primera configuración no es másque un casopaniculardel

segundo,cuandoel nivel de cargaes todavía bajo como para hacercrecer la grieta lo

suficiente.En generalse convieneque cuandoc=2-3d,seestáen un estructurade grietas

semicircular.

Hg. 3.14.Sistemadegrietasatadoporun penetradorVickers.

e



Caracterizaciónen Fractura de losMateriales Cerámicos 49

La apariciónde grietasen los ensayosde penetraciónfue observadaporprimeravezpor

Palmqvist trabajandoen metalesduros (Palmqvist 1957).Este fenomenoseconsideróen

principio comoun inconvenienteparapodermedirladurezade los materialesfrágiles.No fue

hasta la publicación del trabajo seminalde Lawn en 1975 cuandose utilizó para la

determinaciónde la tenacidadde fracturaen materialescerámicos(Lawn y Fuller 1975).La

ideabásicadel métodoconsisteen relacionarla longitud de las grietasradialesgeneradascon

el tamañode la diagonalde la impresión,y lacargaaplicada.La solucióngeneralde la MFEL

paraunagrieta semicircularde radio c en un medio infinito, sometidoa una fuerzaF, da un

factordeintensidadde tensionesdel tipo:

F
Xc312

basadosen estarelación,y teniendoen cuentala geometríade las grietas,la zonaplástica

generadadebajode la impresión,el rozamientoentreel indentadory el material, la estructura

en que segeneranlas grietas diversosautoreshan propuestoformulas cadavez más

complejasparala determinaciónde la tenacidadde fractura.El principal inconvenienteesque

todasestasexpresionesprecisande una calibraciónempíricade la fórmulapropuesta,apartir

de los resultadosobtenidospor otros métodosde medidade la tenacidadpara diversos

materiales.Esto puedeinducir a gravesconfusiones,ya que si el métodode medidade la

tenacidadutilizado parala calibraciónno es adecuado,la expresióndeducidapuedeno ser

correcta.También,hay queteneren cuentaque el patrónde grietasobtenidasen el material

debe ajustarseal propuestopor el modelo. En la Tabla 3.2 se muestranlas principales

fórmulas propuestas,clasificadassegúnsean aplicablesa geometríasde grietas del tipo

Palmqvist,media-radial,o aplicablesaambasgeometríasde formageneral.

Tabla3.2. Formulasnormalizadaspropuestaspor distintosautoresparala determinaciónde la tenacidad.
Sehatomadoy como0.25en todaslasecuaciones(salvoen la defórmuladeLiangel al. ) ya queno influye

significativamenteenel resultado.F eslacargadel indentador.a,d,l las longitudesqueaparecenenla Hg. 3.13,
y 1~1v ladurezaVickers.

Georneriasde Palmqvist
Autor Ecuación para el cálculo de KIc (MPa m1~)

Niiharaelal. 1982 0.0089F/(dl’~) (E/Hv)~ 0.25=cl/dc=2.5

Niihara 1983 0.0122F/(dl1~) (E/Hv)VS; l=l/d=2.5

Shettycíal. 1985 0.0319F/(dl1~)

Laugier1987 0.0143«1/1)1/2 (F/c3~2)(WH~9fl

Dub y Maistrenko1992 0.0784lxiv d1~c/(d-l)~34; c/d.c2.1



FracturadeMaterialesCerámicosEstructuralesAvanzados

Geometría media-radial
Autor Ecuación para el cálculo de KIC (MPam1~)

Lawn y Swain 1975 0.0101F/(dcltl)

Lawn y Fuller 1975 0.0515 F/c3~

Evansy Wilshaw 1976 0.079 (F/d30)log(4.5 dlc) 0.6cc/d<4.5

Evans&y Charles1976 0.0824F/c3~

Lawnel a!. 1980 0.0134(P/c3~)(E/H~)’~

Amis eta!. 1981 0.0154(FIc3~) (E/H~)’~ c/d>2.

Niiliara elal. 1982 0.0330(F/c3~)(E/H~9’5 ; c/d>t2.5

Laugier 1985 0.0095(F/c3~)(E/H~>213

Laugier 1985 0.022(F/c3~)(E/H0VS

Tanalca1987 0.035(F/c3~)(E/H~)1M

Bit y h4aistrenko 1992 0.0309 It d’~ (E/Hv)1~(c/dt1~3; c/d>2.1

JIS R 1607 0.018(FIé12)(E/H~)’12 ; c/d>2.5

Todotipodegeometría

Autor Ecuación para el cálculo de ~íc (MPa muZ)

Lankford 1982 0.0363(F/d312) (d/c)1~56(EIH~)VS

Evans1979 0.4636(F/d312) (E/H~)VS
10F;

F=—1.59-0.34A—2.02A
2+l1 .23b3—24.97A4+16.32A5 A4og(c/d).

BlendeIl 1979 0.0141(F/d30)(E/H0V5 log(8.4dlc)

Miranzo10y Moya 1984 0.0417F/<d042c108)[f(E/H~)1; c/d=~2.8

0.0232F/(dct12)[f(EIH~fl; c/d=—2.8;

f(E/Hv)]=lXBexp2/8)—l.5]/0.75;~2(l+31nB
0~~Y3;

BexpO.768(E/Hv)
0408

Liang11 <¿al. 1990 0.576604(H~/a) d112 (E/H~gI5 (cld)(C/1~<~»I.5¶

a= 14[ 1 -8((4v—0.5)/(1+v)4]

Hay que tenercuidadoen no confundir la durezaVickers, con la llamadadureza,H, o

presiónmediade contacto(las ecuacionessemuestranmásabajo).En las expresionesde

medidade la tenacidadanterioresse ha tenido la precauciónde realizaruna normazalición

(Pontony Rawlings1989)paraquepuedansercomparadasdirectamente,de formaque todas

aparecenen función dela durezaVickers.

0.435F
I-1~-. DurezaVickers.

10Quieroexpresaraquími mássinceroagradecimientoa la dadoraPilar Miranzo por facilitarmeel programa
paraelcálculode la tenacidadde fracturaempleandola fórmulapor ella desarrollada.
1tNo seha normalizadoel coeficientede Poisson,y, ya queesun parámetroimportanteen la deducciónde la
expresiónque enestecasoinfluye significativamenteen el resultado.
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F Presión media de contacto.

Resultadosexperimentales.

En la realizaciónde estosensayosse haempleadoun durómetrouniversalde la marcaLECO

AVKS, con cargas de 9.8 a 490 N, dotado de un microscopio óptico con ocular de medida que

permitió la medidade las impresionesy de las grietascon unaresolucióndeunamicra. En la

realizaciónde los ensayosse tuvieronlas siguientesprecauciones:

1) El materialelegidotiene el tamañode granolo suficientementepequeño,y la

porosidadlo suficientementebaja, comoparaconsiderarloun continuo en

nuestrosensayos.

2) No sehicieron ensayosa cargasdemasiadoelevadasparaevitar la apariónde

grietas laterales,que darían lugar a medidaserróneasen la tenacidadde

fracturay al desconchamientode la superficie.

3) Se empleóuna cargamínima de ensayode 98 N. Con cargasmenoresla

longuitudde grietaobtenidaeslo suficientementepequeñacomoparaquelos

erroresen su medidaempiecena ser importantes,o inclusono se generan

gnetas.

4) Las superficiessobrelas queserealizaronlos ensayosse liberaronde posibles

tensionesresiduales(tensionesresidualesde compresiónen la superficie

disminuirían la longitud de grieta creadaporel penetradory viceversa).El

procesoconsistióen un rectificadoprevio con una muelade diamante,que

planificó la superficie.A continuaciónseprocedióa un procesode pulido con

pastade diamantede 30, 6, y 1 í.Lm, que terminó con un pulido de polvo de

alúminade 0.5 gm,. Despuésde esteproceso,algunasprobetasse sometieron

a un recocidoa 1200 0C durante20 minutos.En los resultadosexperimentales

no se encontródiferenciaentre las probetastratadastérmicamentey las sólo

pulidas.Se llegó a la conclusiónqueparaestosdosmaterialesno espreceptivo

el tratamientotérmico, ya que despuésdel procesode pulido no quedan

tensionesresidualesdebidasal mecanizado.

5) La medidade la longuitud de grieta se realizó inmediatamentenada más

descargarel material,paralimitar el posibleefectodel crecimientolento de

grietas.Con el mismofin seobvió el usode líquidos penetrantes.

6) La carga se aplicó lentamente,durante 10 s a una velocidadde unos 6

mm/mm, y semantuvo 10 s antesde serretirada. Con ésto se presigueel

alcanzarun estadocuasiestacionarioen cadainstantedel ensayo.
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7) El espesor de las probetas y la distancia entre huellas se tomaron lo

suficientemetegrandes(>5c) como para que no existieran efectosde

interacciónentregrietas,o entregrietay superficieopuesta.

8) Se rechazarontodos aquellosresultadosen que las grietasno seajustabanal

patróndefinido en la Fig 3.13. Motivos paradescartarresultadosfueron el

detectarla presenciade huellas laterales,grietas excesivamentecortas,

impresionesirregulares,diferenciasentrelongitudesde grieta superioresal

20%, o bien cuandoestaspresentabanuna gran desviaciónrespectoa la

diagonalde la impresióndelpenetrador.

9) Seensayarontrescasosdecarga(98, 196, y 294 N) paracadamateriala fin de

comprobarqueel resultadono seve afectadopor lacargadeensayoelegida.

10) Se hicieron diez impresionesválidasparacadacasode cargaparapoder

reducirel error experimentalen el resultadopromediado.Las longitudes

características,2d y 2c, semidieron a lo largode las dosdireccionesde las

diagonalesde la impresión,y setomóel valor medio.

Tabla 3.3. Ecuacionesempleadasen ladeterminacióndela tenacidad.

• es un factor de constricción (u- 2.7).y O esel semiángulodel penetradorVickers (ennuestrocaso680).

En la determinación de la tenacidad de fractura se tomaron sólo seis fórmulas (Tabla

3.3), dospara cadauno de los tres gruposdescritosanteriormente,ya que para nuestros

objetivos no tieneningún sentidohacerunacomparaciónentretodaslas posiblesecuaciones.

En laelecciónde las formulasseatendióa criteriosde universalidady extensiónen su uso.

Los resultadosindividualesde estos ensayos,junto con el valor medio, y el error

cuadráticomedio(RMS). semuestranen las Tablas3.4 a3.9.

Autor Ecuación para Kic

Antisejal. 1981 (M-l) 0.032 H a”2 (E/l~Orn(c/aY3’2

Laugier 1985 (M-2) 0.010(E/H)m P c~

Sheuy a al. 1985 (P-l) (H F/(41))112/[3 (l—v2)(ir512 2~/~ tanfl)1131

Niihaia 1983 (P-2) 0.0484’Hdt12 (dA)112 (E 4’/H..,9fl 1=l/d=2.5

Lankford 1982 (G-l) 0.142(Hv a1’2) (E$/Hv)~ (c/a)’56/4’
Miranzo y Moya 1984(G-2) 0.0417F/(d<~4Zcí.08) lf(E/1-1~fl; c/d==2.8

0.0232F/(dct12)[f(E/H~)]; c/d==2.8

f(E/H~)fr[(B
0~~

2/5)—1 .51/0.75;

S=2(1+3lnB~
113)t3;B~xf0.768(E/1{~)

0408
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Tabla3.4. Resultadosindividualesconcargadeensayode98 N enMg-PSZ.

Valores c/d Antis K¡c Laugier K1~ Shetty K1~ Niihara Kxc Lankford K1~ Miranzo K1~

(MPs m
112) (MPa mUZ) (MPa m~2) (MPs mm) (MPs mm) (MPs mm)

1 1.223 6.1 8.0 3.9 8.6 9.1 4.0

2 1.148 6.8 8.8 4.9 10.8 10.2 4.1

3 1.373 5.1 6.7 3.0 6.6 7.6 3.7

4 1.377 5.2 6.7 3.1 6.7 7.7 3.8

5 1.381 5.2 6.7 3.1 6.7 7.7 3.8

6 1.239 6.1 7.9 3.9 8.5 9.1 4.0

7 1.103 7.3 9.4 6.0 13.0 11.0 4.3

8 1.392 5.2 6.7 3.2 6.8 7.7 3.8

9 1.384 5.2 6.7 3.0 6.7 7.6 3.8

10 1.215 6.3 8.1 4.2 9.1 9.5 4.1

Media 1.28 5.9 7.6 3.8 8 8.7 3.9

RMS 0.11 0.8 1.0 1.0 2 1.2 0.2

Tabla3.5. Resultadosindividualesconcargadeensayode 196 Nen Mg-PSZ.

Valores c/d Antis K
1~ Laugier K1~ Sbetty ~ Niihara K¡c Lankford K1, Miranzo K¡c

(MPs m
112) (MPa mUl) (MPs mU!) (MPs mm) (MPa mV!) (MPs m’~)

1 ¡.139 8.2 10.6 5.9 13.1 12.2 4.9

2 1.388 6.0 7.9 3.4 7.7 8.8 4.4

3 1.237 7.2 9.4 4.4 9.9 10.6 4.7

4 1.230 7.3 9.5 4.7 10.3 10.9 4.8

5 1.274 6.9 9.0 4.3 9.4 10.3 4.7

6 1.322 6.6 8.5 3.9 8.7 9.8 4.6

7 1.316 6.6 8.6 4.0 8.7 9.8 4.6

8 1.317 6.6 8.6 4.0 8.7 9.8 4.6

9 1.439 5.8 7.5 3.4 7.4 8.5 4.4

10 1.568 5.1 6.6 3=3 6.5 7.5 4.2

Med¡a 1.32 6.6 8.6 4.1 9 9.8 4.6

RMS 0.12 0.9 1.1 0.8 2 1.3 0.2
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Tabla 3.6. Resultados individuales con carga de ensayo de 294 N enMg-PSZ.

Valores c/d Antis Ki~ Langier I<~c Sbetty Kic NUhara Kic Lankford K1~ Miranzo Kic

(MPa m’~) (MPamV
2) (MPa Wm) (MPa mm) (MPa mm) (MPa m1~)

1 1.289 7.4 9.7 4.4 9.9 10.0 5.1

2 1.399 6.6 8.6 3.8 8.5 9.7 4.9

3 1.315 7.3 9.5 4.4 9.7 10.8 5.1

4 1.298 7.4 9.6 4.4 9.8 10.9 5.1

5 1.177 8.6 11.2 5.8 12.9 12.9 5.4

6 1183 8.6 11,1 5.8 12.7 12.8 5.4

7 1.209 83 10.8 5.4 11.9 12A 5.3

8 1.2% 7.5 9.7 4.6 10.0 11.1 5.1

9 1.181 8.5 11.1 5.6 ¡2.6 12.7 5.3

10 1.300 7.4 9.6 4.4 9.9 11.0 5.1

Media 1.26 7.8 10.2 4.9 11 11.5 5.2

RMS 0.07 0.7 0.9 0.7 2 1.1 0.2

Tabla3.7. Resultadosindividuaiescon cargadeensayode98 N enA1
203.

Valores c/d Antis K,c Laug¡erK1~ Shetty K¡~ N¡ihara ~¡c LankfordK1~ Miranzo Ktc

(NIPa m”
2) (NIPa tu”2) (NIPa m”2) (NIPa mW) (NIPa m’~) (MPa m’~)

1 2.224 3.7 5.! 2.0 5.2 5.1 4.4

2 2.176 3.8 5.2 2.0 5.2 5.2 4.4

3 2.103 4.0 5.5 2.1 5.4 5.5 4.5

4 2.416 3.3 4.5 2.0 5.0 4.6 4.3

5 2.421 3.3 4.5 1.9 4.9 4.5 4.2

6 2.540 3.1 4.2 1.9 4.8 4.2 4.2

7 2.689 2.9 3.9 2,0 4.7 4.0 4.1

8 1.955 4.3 6.1 2.1 5.7 6.0 4.5

9 2.166 3.7 5.2 1.8 5.1 5.0 4.3

10 2.789 2.7 3.7 1.9 4.5 3.8 4.0

Media 2.35 3.5 4.8 1.98 5.1 4.8 4.3

RMS 008 05 0.8 (k09 u.., 0.7 0.2
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Tabla3.8. Resultadosindividualesconcargadeensayode 196 N enA1203.

Valores c/d Antis K,c Laugier K1~ Shetty K1~ Nilbara K1~ Lankford K1c Miranzo K1~

(MPa m”
2) (MPa m”2) (NIPa m”2) (NIPa m112) (MPs mm) (MPa m’%

1 2.333 4.1 5.6 2.3 5.9 5.6 5.1

2 2.514 3.6 5.0 2.1 5.5 4.9 4.9

3 2.431 3.7 5.2 2.1 5.5 5.1 4.9

4 2.438 3.8 5.3 2.2 5.6 5.2 4.9

5 2.746 3.2 4.4 2.0 5.2 4.3 4.7

6 2.805 3.1 4.3 2.0 5.2 4.2 4.7

7 2.798 3.2 4.3 2.1 5.3 4.4 4.7

8 2.665 3.4 4.6 2.1 5.4 4.6 4.8

9 2.290 4.2 5.8 2.4 6.1 5.8 5.1

10 3.006 2.8 3.9 2.0 4.9 3.9 4.5

Media 2.6 3.5 4.8 2.12 5.5 4.8 4.8

RMS 0.2 0.4 0.6 0.13 0.4 0.6 0.2

Tabla3.9. Resultadosindividualescon cargadeensayode294 N en A1
203.

Valores dd Ant¡s K¡c Laug¡er K¡c Shetty Kic Niihara Kw Lankford K~ Miranzo Kw

(MPa m”
2) (MPs mm) (NIPa m”2) (MPs mm) (MPs mm) (MPs m’~)

1 2.234 4.8 6.7 3.9 8.6 6.7 5.7

2 2.251 4.7 6.6 4.9 10.8 6.5 5.7

3 2.933 3.2 4.4 3.0 6.6 4.4 5.0

4 2.386 4.4 6.1 3.1 6.7 6.2 5.6

5 2.233 4.9 6.7 3.1 6.7 6.8 5.8

6 2.865 3.2 4.5 3.9 8.5 4.4 5.0

7 2.393 4.4 6.0 6.0 13.0 6.0 5.6

8 2.648 3.8 5.2 3.2 6.8 5.2 5.3

9 2.691 3.6 5.0 3.0 6.7 4.9 5.2

10 2.429 4.2 5.9 4.2 9.1 5.8 5.5

Media 2.5 4.1 5.7 3.8 8 5.7 5.4

RNIS 0.3 0.2 0.9 1.0 2 0.9 0.3
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Comentariosacercadeestosensayos.
e

En generalresultódifícil determinarla longitudde grieta. Éstaterminasiendoun parámetro

bastantesubjetivodel observador,ya que no siempreestáclaro dondefinaliza la grieta y

comienza el material no dañado.

Todas las fórmulas empleadasse aplicaronindiscriminadamentetanto a la alúmina

como a la circonia, sin atendera la estructurade grietas generadas,ya que se pretende

encontrarunaecuaciónquesirvade formauniversal.Granpartede la ventajade estemétodo

es su comodidadde aplicación, que se vería fuertementelimitada si hubieseque estar

determinandopor procesosde pulido del material, o de otro tipo, la estructurade grietas

generadasparalacargautilizadaen el ensayodel material.

En Mg-PSZ aparecieronfrecuentementegrietas laterales, y el subsecuente

descascarillamientosuperficial,por lo que selimitó lascargasmáximasde ensayoa 294 N. e

Porotro ladono screalizaronensayosa cargasmenoresa los 98 N, ya quela longitud de las

grietascreadasen estematerialesdemasiadopequeña.

En A1203, el sistemade grietasradialesno siempregeneraronun patrón perfectoen

forma de cruz, produciéndose desviacionesconsiderablesde las grietas respecto de la

diagonaldefinida porla huella.

14
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Fig.3.15. Valores mediosde la tenacidaden función de la carga de ensayoen Mg-PSZ.
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Parala circoniala relaciónc/d fue paralos trescasosde cargadel ordende 1.29,con lo

queel sistemadegrietasgeneradoesenprincipio del tipo Palmqvist,y las ecuacionesP- 1 y

P-2,junto ~ las decaractergeneral,deberíanserlas que diesenun valor máscercanoal real.

Sin embargo,las ecuaciónesP-l y G-2 danresultadossimilares,y muy pordebajodel resto,

Fig. 3.15.Paramayorsorpresa,las expresionesP-2y M-2 danlugara valoresde la tenacidad

muy parecidosy de similar tendencia.Los resultadosde G-1 quedansólo ligeramentepor

encimade los anteriores.Todo esto contradicela ideade especificidadde las ecuaciones

segúnla estructurade grietasgeneradas.Además,en todaslas expresionesapareceunaclara

dependeciade la tenacidadmedidarespectoa la cargaaplicada.Estecomportamientolimita

la aplicabilidaddel métodoparaestematerial.

En la alúmina la relaciónc/d esdel ordende 2.5 paralos trescasos,de forma que en

principio segeneraríanun sistemade grietasdeltipo media-radial.Por tanto, sepodríaaplicar

las ecuacionesP-1 y P-2, ademásde las de caráctergeneral.Sin embargolaecuaciónP-1 da

un valor bastantepordebajode las expresionesP-2, G-1, y G-2 (Fig. 3.16).En estecasoson

las ecuacionesP-1 y P-2 sonlas quehandadovaloresmásextremos,pordebajoy porencima

respectivamente,comoerade esperar.LasecuacionesM-2, G-l, y laG-2 danresultadosmuy

parecidos,y de similar tendencia.En estecaso,comoparael anterior material, también

apareceunaclaradependeciadela tenacidadmedidarespectoala cargaaplicada.

lo
— -- -- Amis AlO

• Laugier J 23

-A Shetty ¡
---A-- Unkford8— 0 Niihara 1
----ffi--- Miranzo

E6 {
4 4,

1 A

2 A- A

o
50 100 150 200 250 300 350

F (N)

Fíg. 3.16. Valoresmediosdela tencidaden función delacargadeensayoenA1203.

Unorigenplausiblede ladependenciadel nivel de cargapodríaserla vinculaciónde la

dureza,H, con la fuerzade ensayo,E. Paracomprobaresta hipótesisse ha representadoH
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frentea F (Fig. 3.17), no observándosetal condicionamiento.Esto lleva a pensarque este

comportamientoes una característicaintrínsecadel métodode ensayo,independientedel

materialensayadoy de laexpresiónaplicadaparael cálculode la tenacidad.

3.8

3.4

3.0

2.6

2.2

1.8
50 100 150 200 250 300 350

F (N)

Fig. 3.17.Valoresmediosde la durezaen funciónde lacargadeensayo.

3.5 VIGAS EN FLEXIÓN

En los ensayosde flexión sehan seleccionadodos geometríasde probetasentalladasy otras

dosgeometríasdeprobetasprefisuradas.Paralas probetasentalladasse eligió lageometríade

entallarecta, que denotaremoscon las siglasSENB o SN (del inglésSingle Erige Straight

NotchBeam),y ladeentallatriangular,a las quenosreferiremoscon las siglasCN (del inglés

ChevronNoich). Dentrode estasdosgeometríasexisteuna variaciónque no se ha tenidoen

cuentadadasu complejidadtécnica,y la imposibilidad paraconseguirel equipode corte

adecuado.Consisteen hacerque la entallaque termineen forma de “V” (Awaji y Sakaida

1990, Shih 1981), lo que reduceel radio de fondode entallay facilita la propagaciónde la

grieta.aunquepresentaalgunosinconvenientescomosonla reproducibilidadde las entallas,y

la determinaciónde un factor de intensidadde tensionescorregidoque tengaen cuentael

radio finito deestasentallas(Awaji y Sakaida1992,Morrel y Bryne 1993).

Parala prefisuraciónde las probetasseoptó pordos técnicas,una que generagrietas

superficialesintroducidascon una puntaVickers (en lo que sigue denominaremosa estas

probetaspor las siglas ¡5, del inglés Indentation Srrengrh),y otra, que describiremosen

detallemásadelante,que generagrietaslargas.

Todos los ensayosserealizaronen una máquina electromecánicavertical de ensayos

INSTRON,modelo4505. El control de la maquina se realizóen desplazamiento.La cargase

midió con unacéluladecargade ±1000N defondode escala,lo quegarantizaunaresolución

en la medidamejorde 1 N. La determinacióndel desplazamientodel punto de aplicaciónde

G Ai203

A A A Mg-PSZ

•2
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la cargaseefectuómidiendoel desplazamientodel puentede lamáquinacon un extensómetro

LVDT de ±1mm de recorrido, y 1 gm de resolución.Los valores de la carga y del

desplazamiento fueron leídos mediante un sistema de adquisición de datos Keithley de 12 bits

(±5mV de resoluciónen la lectura), a una frecuenciade 1Hz. Estaseñal fue enviadaa un

ordenadorpersonalparasualmacenamiento.

Lasdimensionesnominalesde las probetasfueron45 mm de longitud, 4 mmde canto,y

3 mm de espesor.La tenacidadseevaluóen flexión en tres y cuatropuntos’2.La distancia

entreapoyosinferioresL (Fig. 3.11),y L
1 (Fig. 3.12)fue de 40 mm, ladistanciaentreapoyos

superiores,L2, fue de 20 mm (Ng. 3.12). En la ejecuciónde los ensayosse tuvieron Las
siguientesprecauciones:

1) Las probetasserectificaron para eludir todas las posiblesirregularidades

superficiales,y conseguirunamayorprecisiónen susdimensionesdefinitivas.

2) Lasaristassebiselaronparaimpedirqueseclavasenen los rodillos de apoyoy

los contactosfueranirregulares.

3) Se tuvoespecialcuidadoen el perfectocentradoy alineamientodel dispositivo

de cargay laprobetaa fin deevitarposiblestorsiones.

4) El sistemade cargase fabricóen materialcerámico(Fig. 3.18)paraaumentar

la rigidezdel sistemade carga,y que así fuesemás fácil conseguirensayos

estables.Este dispositivoconsisteen dos barras de alúmina de 99.7% de

pureza,y 60 mm de diámetro,respectivametefijadasa la célula de cargay al

puentede la máquina.Coaxialcon estasbarrassecolocael equipode flexión

en tres o cuatropuntos.Estedispositivoestáfabricadoconcarburode silicio

de altadurezaparaimpedirquelaprobetadefonnelos rodillos de apoyo.

5) A los rodillos de apoyoseles permitió girar sobresí mismos,parareducirlas

friccionesen los contactoscon la probeta,aunqueno desplazarselibremente.

A fin de evitar,posiblestorsionesdebidasal alabeode las superficiesde apoyo

de la probeta,los dos Todillos inferiores, y uno de los superioresdel

dispositivode flexión en cuatropuntospuedenpivotarlibrementeen dirección

perpendiculara su eje (Fig. 3.19).

6) Antesde serensayadasse fijó con pegamentoa los extremosde cadauna de

las probetaslamitad rotadeotra,paraasícompensarel efectodelpesopropio.

7) La medidade las entallasy las pregrietasse efectuólateralmenteantesde ser

ensayadas,y unavezrotas sobrecincopuntosequidistantesde la superficiede

fractura,utilizandoun proyectorde perfilescon resoluciónde±1>nn.

t2En adelantedenominaremoscon por las siglasTPB a las probetasdc flexión en trespuntos,y FPB a las de
flexión encuatropuntos.
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Tabla 3.10.Resultadosindividuales de las probetas SENB para flexión en cuatm puntosen Mg-PSZ.

Radio de entalla de 32 pin.

Tabla 3.11.Resultadosindividuales de las probetas SENB para flexión en tres puntosenMg-PSZ.

Radio de entalla de 32 pm.

Tabla3.12.Resultadosindividualesdelas probetasSENB paraflexión entrespuntosenMg-PSZ.

Radiode eniallade 160 pin.

w

Probeta a/W K,c (MPs mm)

Mg-PSZ-1SN 0.51002 7.726

Mg-PSZ-2SN 0.52252 7.877

Mg-PSZ-3SN 0.50252 7.462

Mg-PSZ-.4SN 0.50752 8.091

Mg-PSZ-5SN 0.54252 7.989

Mg-PSZ-6SN 0.52252 7.996

Mg-PSZ-7SN 0.51002 7.948

Media 7.9

RMS 0.2

Probeta afW K¡c (MPa mm)

Mg-PSZ-1lSN 0.5550 6.564

Mg-PSZ-12SN 0.5125 6.923

Mg-PSZ-13SN 0.4875 6.908

Media 6.8

RMS 0.2

Probeta a/W Kic (MPa mm)

Mg-PSZ-SSN 0.68 12 7.645

Mg-PSZ-9SN 0.5225 7.136

Mg-PSZ-10SN 0.5025 7.969

Media 7.6

RMS 0.4
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Tabla3.13. Resultadosindividualesdelas probetasSENB paraflexión encuatrepuntasen A1203.

Radiodeentallade32pm.

Tabla3.14.Resultadosindividualesde

Radio

las probetasSENBparaflexión entrespuntosenA1203.

deentallade 32 pnn.

Tabla 3.15.Resultadosindividuales de las probetas SENB para flexión en tres puntosen A1203.

Radio de enralla de 160 pin.

En el cálculo del factor de intensidad de tensiones se utiliz6 la formula de Tada (Tada et

al. 1985)en el caso de flexión en tres puntos, y de la fórmula de Munz (Munz y Fett 1989) en

el caso de flexión en cuatro puntos. Las Tablas 3.10 a 3.15 muestran los resultados obtenidos

tantoparala alúminacomoparalacirconia.

Probeta a/W K1~ (MPs mm)

A1203-1SN 0.5100 3.018.

A1203-2SN 0.5010 3.073

A1203-3SN 0.4675 3.268

A1203-4SN 0.5100 3.183

Ai2OrSSN 0.5050 3253

AJ203-6SN 0.5075 3.158

Al2O~7SN 0.5225 2.864

Media 3.2

RMS 0.1

Probeta a/W Kzc (MPs mm)

A1203.-IISN 0.5100 2.883

A1203-I2SN 04975 3265

Ai2O3-I3SN 0.5125 3.060

Media 3.1

RMS 0.2

Probeta a/W Kzc (MPa mm)

AI,03.-8SN 0.5 100 4.015

A1203-9SN 0.5010 3.858

AI2OrIOSN 0.4675 3.032

Media 3.6

RMS 0.5
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Comentariosacercade estosensayos.

En ambos materiales, y para todos los dos espesores de entalla, los ensayos de flexión en tres

puntosresultaronserestables,mientrasque los de flexión en cuatropuntosfueroninestables

(Fig. 3.21y 3.22).

120

100

80
z‘—60

40

20

o o 50 100
Desplazamiento

150 200

Fig. 3.2 1. CunasFuerza-Desplazamientotípicasdelos ensayosSENBenMg-PSZ.

i
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Fig. 3.22.CunasFuerza-DesplazamientotípicasdelosensayosSENB enA1203.

La influenciade la anchuradeentallay tipo de flexión en la tenacidadsepuedever en

las Figs. 3.23 y 3.24. Para ambasla tenacidadmedidadisminuye significativamenteal

reducirseel radiode fondo de entalla (16% para la alúminay 12% para la circonia).Esta

- dependenciapuedeserdebidaa la influenciadel procesodel mecanizadode las entallasen las

probetas.Es de esperarque a mayorespesorde la entallamayorseala zonaalterada—por

transformacióntenaz,miaofisuración,etc.— alrededordel fondo de la entalla(Wang er al.

1992),lo cualjustificaría un aumentode la tenacidadcon el incrementodel radiode fondo de

entalla.Superpuestoaesteefecto,apareceotro de igual tendenciadebidoautilizar un radio

de fondo de entalla finito cuando el cálculo de la tenacidad lo estamos realizando con unas

expresiones derivadas para el caso de una grieta real (Pabst 1976). Evidentemente, cuanto

Mg-PSZ

FPB-32 j.tni

TPB-l6Opn
_____ TPB-32~

Al O
23

FPB-32pm
TPB-160~un

_____ TPB-32~

w
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mayor sea el radio de fondo de entalla menor será el factor de intensidad de tensiones en ese

punto,y másdificil el generarla grieta,y en consecuenciamayorla tenacidadmedida.

TPB 160 ,xm MgPSZ

TPB 32 iii

FPB 32 gm

TPB 160 gm

TPB 32 ¡.ini

Y

FPB 32 ¡.ini

o

-a——— -II
0 2 4 6 8 10

Fig. 3.23. Valoresmediosde la tenacidad(SENB)enfunción del dispositivodeensayoy el radiodefondode

entallaen Mg-PSZ.

_______________________________ Al O
23

~~~~~~~1 II
4 51 2 3

K (MPa m’~)

Fig. 3.24. Valoresmediosdela tenacidad(SENE)en función del dispositivodeensayoy el. radiodefondode

entallaenA¡203.

El valor de la tenacidad obtenido en probetas de FPB es del orden de un 3% superior al

de las TPB. Este efecto puede debersea la mayor fricción (existe un rodillo de apoyo y una

rótulaadicionales)quepresentaestedispositivo(Rief y Kromp 1988).

3.5.2 Probetas con entalla triangular

La geometríade probetascon entalla triangular se puedever en la Fig. 3.25. Paraesta

geometríase realizaronensayosen flexión en tres y cuatropuntos. Las entallas se

mecanizaroncon un hilo de diamantede 300¡.im de diámetro,siendoel espesorde la entalla

resultantede 320 ¡.Im. Los valores nominalespara ae y a1 fueron de 1.2 y 4.0 mm,

respectivamente.La velocidadnominalde desplazamientodel actuadorfue de 50 gm/min.En

algunasde las probetasde flexión en cuatropuntos se varió la velocidadde ensayono

encontrandosevariacionessignificativasen la tenacidadmedida.En el cálculode la tenacidad

de fractura se empleóla formula de Munz (Munz 1980) tantoparaflexión en trescomopara

cuatropuntos.Las Tablas3.16a 3.19 muestranlos resultadosobtenidostantoparala alúmina,

y paralacirconia.
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Fig. 3.25. Geometríadelasprobetasconentaflatriangular.

Tabla 3.16. Resultadosindividualesde las probetasCN paraflexión en cuatro puntosen Mg-PSZ.

Radiodeentallade 160pni.

Probeta a/W a1fW Fm.x (N) K1~ (MPa mV
2)

Mg-PSZ-ICN 0.3375 0.9750 68.90 11.60

Mg-PSZ-2CN 0.3500 0.9825 54.81 9.554

Mg-PSZ-3CN 0.3250 0.9400 70.39 10.97

Mg-PSZ-4CN 0.3450 0.9500 64.34 10.55

Mg-PSZ-SCN 0.2950 0.9050 70.73 9.894

Mg-PSZ-ÓCN 0.3510 0.9600 60.51 10.19

Mg-PSZ-YCN 0.4000 1.000 58.69 11.52

Media 10.6

RMS 0.8

Tabla3.17. ResultadosindnqduaiesdelasprobetasCN paraflexión en trespuntosenMg-PSZ.

Radio de entalla de 160 jani.

Probeta a/W a
1/W F~ (N) K1~ (MPs mUZ)

Mg—PSZ-SSN 0.2675 1.000 3554 9.391

Mg-PSZ-9SN 0.2175 0.8750 41.58 8.400

Mg-PSZ-IOSN 02075 0.9300 40.20 8.646

Media 8.8

RMS 0.5
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Tabla 3J8. Resultadosindividuales de las probetas CN para flexión encuatro puntos en A1203.

Radio de entalla dc 160 pni.

Probeta a/W a1/W F~ (N) K1~ (MPs m~
2)

AJzOrICN 0.4350 1.000 16.69 3.491

A1
203-2CN 0.3950 0.9625 19.51 3.561

M203-3CN 0.4725 1.000 15.63 3.495

AI,03-4CN 0.4200 0.9750 17.83 3.474

A1203-SCN 0.4625 1.000 14.50 3.185

A1203-6CN 0.4520 0.9825 16.81 3.509

A1203-7CN 0.39 10 0.9600 19.34 3.490

Media 3.5

RMS 0.1

Tabla 3.19.Resultadosindividualesde lasprobetasCN paraflexión en trespuntosenA1203.

Radiodeentailade 160pm.

Probeta a0fW a1/W ~ ff4) K,<~ (MPa mil
2)

A1
203.-8SN 0.3450 1.000 9.525 2.910

A1203-9SN 0.5025 1.000 5.155 2.891

A1203-1OSN 0.4150 1.000 8.200 3.337

Media 3.0

RMS 0.1
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Fig. 3.26.CurvasFuerza-Desplazamientotípicasde losensayosCN en Mg-l’SZ
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Fig. 3.27. CurvasFuerza-Desplazamientotípicasdelos ensayosCN enAJ203.

Comentariosacercade estosensayos.

Los ensayosde flexión encuatropuntossoncuasiestables(la cargacaerápidamentedespués

del máximo,aunqueluegoserecuperaparcialmenteel control del ensayo),mientraslos de

trespuntosson siempreestablesen ambosmateriales(Fig. 3.26y 3.27).En todoslos ensayos

existecrecimientoconsiderablede grietaprevio a la cargamáxima (Fig 3.26 y 3.27) lo que

podría afectara la tenacidadde fractura calculada.Además,aparecenproblemasen la

reprtxlucibilidadde las entallasintroducidas.

TPB —~ Mg-PSZ

1-
FPB

0 2 4 6 8 10 12
K <MPam’~)Ic

Fig.3.28. Valores medios de la tenacidad <CN) en función del dispositivo de ensayo en Mg-FSZ.

TPB -~ A1203

1-
FPB -~

0.0 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0

K (MPa m’~)

20 40 60 80
Desplazamiento (gm)

0.5

Fig. 3.29. Valores mediosde la tenacidad(CN) en función del dispositivodeensayoen AJ20-3.
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De nuevoel mayorvalor de la tenacidadobtenido en probetasde flexión en cuatro

puntosesmayor(delordendel 18%)queen las de trespuntos(Fig. 3.28 y 3.29).En estecaso

es másdifícil atribuir esteefecto sólo a la mayor fricción que presentael dispositivode

flexión en cuatropuntos,aunqueestaríadentrode los márgenesposibles(Guinea1990).

3.5.3 Probetasprefisuradascongrietascortas

Estemétodode ensayofue propuesto por Chantikul (Chantikul eta!. 1981), aunquesehan

introducidoalgunasmodificacionesposteriormente(Cook y Lawn 1983, Newman y Raju

1981). Consiste en la introducción de una grieta superficial con un penetrador Vickers en

cualquiergeometríade fractura(discos,anillos, barras,...)que sedesee.El métodosurgió

como una variaciónde la expresiónde Antis (Antis a al. 1981)para grietassuperficiales

controladascon lo que se evita tenerque realizar la medidade la longitud de grieta

introducida y los errores e inconvenientes que lleva aparejados. La expresión de la tenacidad

de fracturaes similara la propuestapor Antis, pero ahorala dependenciaconla longitudde

grieta, c, secambiapor la dependenciacon la tensiónde rotura. En el casode flexión en

cuatropuntoslaexpresiónnormalizadaquedacomosigue:

3 (L1L2) Fm~Kíc 0.58 (a~F
1~)3’4 donde 0máx= 2WBt=

siendoFmb la cargaderoturade la probeta.

En la Fig. 3.30 se puedever la geometríade las probetasempleadasenestosensayos.

Estasprobetasse ensayaronsólo en flexión en cuatropuntospormotivosque se expondrán

másadelante.

tL
4

Fig. 3.30.Geometríadelas probetasprefisuradasconcargaVickers.
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Tabla 3.20. Resultados individuales de las probetas 15 prefisuradascon cargasde 49 N en Mg-PSZ.

La prefisuración serealizó utilizando un dtgómetro universal CENTAUR modelo RB2

DA Duplex. A esteequipo seacoplouna puntaVickers y un dispositivode centradoque

permitió orientarlas gietas introducidasperfectamenteperpendicularesa las aristasde la

probeta.Las cargasempleadasen la prefisuraciónfueron dos,49 y 294 N. Estosvaloresse

eligieron a propósitomuy diferentesparacomprobarel efecto que producela cargade

prefisuraciónen la tenacidadmedida.

Tabla3.21. Resultadosindividualesdc las probetasLS prefisuradasconcargasde294 N enMg-PSZ.

Tabla3.22. Resultadosindividualesde las probetas¡5 prefisuradascon cargasde49 N en A1203.

Probeta o~ (MPa) K1~ (MPa m”
1)

Mg-PSZ-IIS 451.562 8.347

Mg-PSZ-21S 483.000 8.779

Mg-PSZ-315 447.812 8.294

Mg-PSZ-41S 481.312 8.756

Mg-PSZ.SIS 453.625 8.375

Media 8.5

RMS 0.2

w

Probeta Cmá, (NIPa) Kxc (MPa m”2)

Mg-PSZ-61S 459.125 13.23

Mg-PSZ-71S 484.250 13.77

Mg.PSZ.81S 434.250 12.69

Mg-PSZ-91S 452.062 13.07

Mg-PSZ.lOIS 450.500 13.04

Media 13.2

RMS 0.4

Probeta cY.u, (lUPa) K¡~ (MPa mm)

A1
203-41S 212.250 4.881

A1203-51S 126.875 3.318

A1203-61S 199.250 4.655

A1203-7LS 188.187 4.460

AJ2OrSIS 197.312 4.621

Media 4.4

RMS 0.6

w
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Tabla3.23.Resultadosindividualesde las probetas15 prefisuradasconcargasde294 N enA1203.

La velocidad de desplazamiento del actuador fue de 50 ¡.Im/min. No obstante, en

algunasde las probetasse varió la velocidadde ensayono encontrándosevariaciones

significativasen la tenacidad.Las Tablas 3.20 a 3.23 muestranlos resultadosobtenidoscon

estemétodode ensayo.

Comentariosacercade estosensayos.

Los ensayosresultaronseraltamenteinestables(las probetasrompenestruendosamenteal

alcanzarlacargamáxima)paraambosmateriales(Fig. 3.31 y 3.32).

800
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500z
400

300

200

100

o o 300

Fig. 3.31. CurvasFuerza-Desplazamientotípicasde los ensayoslEen Mg-PSZ.

En la Mg-PSZla tensiónde fracturade las probetasprefisuradasa49 14 es similar alas

prefisuradasa294 N, lo queorigina un valor de la tenacidadmuy alto parael segundocaso

(Fig. 3.33). A su vez, estatensiónde rotura,de 450a480MPa,esmuy parecidaa la tensión

de roturaen flexión en trespuntosdadaporel fabricanteparaprobetassin fisura; y lo quees

más, en algunosensayosla probetano rompió por el punto dondese introdujo la grieta,a

pesarde lo cual la tensiónde roturafue similar
13. Estonos lleva a pensarqueprobablemente

estematerialcerámicoseestécomportandocornoun materialtenaz,y querealmenteestamos

Probeta a~ (MPa) K¡c (MPs mm)

AI
2Or lIS 137.000 51625

A1203-21S 123.375 5.2(X)

Al203-31S 119.625 5.081

A1203-91S 124.062 5.221

AI2Or1OIS 128.937 5.374

Media 5.2

RMS 0.2

50 100 150 200 250
Desplazamiento (gm)

13En las ablassólosehanincluido losresultadosprocedentesdeprobetasrotasapartirde las pregrietas.
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midiendo no es la tenacidad de fractura del material. Ésto descarta a este método como
adecuadopara caracterizarel comportamientoen fractura de materiales cerámicos de

tenacidad relativamente elevada, y por tanto como método universal de caracterización del

comportamientoen fracturade los materialescerámicos.Dadaestasituación,y queademás

parala alúmina (Fig. 3.34)apareceunafuertedependenciade la tenacidadcon la cargade

prefisuración,(el KIc seincrementaun 20% al pasarde49a 294 N la cargade prefisuración)

se optó por no efectuarensayosde fracturaen flexión en tres puntos con estemétodo, y

reservarlas probetasparasu ensayoporotrosmétodos.

350
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~200
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Fig. 3.32. CurvasFuerza-Desplazamientotípicasdelos ensayosIFen A120-3.
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Fig. 3.33. Valoresmediosde la tenacidad(LS) en función de cargadeprefisuraciónen Mg-PSZ.
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Fig. 3.34. Valoresmediosdela tenacidad(15)en función decargadeprefisuraciónenAl203.
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3.5.4 Probetasprefisuradas con grietas largas

De los multiplesmétodosdegeneraciónde grietaslargasen materialesceráJrnicosse eligió el

desarrolladoporWarreny Johannesson(Warreny Johannesson1984),y que en traducción

literal del inglés recibe el nombre de “indentación en puente” (“Bridge Indenzation” en

inglés).Estemétodo,que inicialmentefue desarrolladoparametalesduros,no fue utilizado

en materialescerámicoshastael trabajoseminalde Nosey Fujii en 1988 (Nosey Fujii

1988).

El métodoconsisteen introducir en una viga de flexión un generadorde la pregrieta.

Estegeneradorpuedeseruna o varias grietas superficiales,creadasa partir de una punta

Vickers o Knoop,o unaentallade pequeñoespesor,en el centrode lacaraqueserásometida

a flexotracción.A continuación,se colocala probetacon la caradel punzonamientoentrelos

apoyosdel dispositivo de prefisuración. Este es un sistema hiperestáticode carga,

comunmentellamadopuenteen compresión(Fig. 3.35), y que suelefabricarseen acerode

muyalta dureza.

Unavezperfectamentealineadosprobetay dispositivode prefisuración,seaplicacarga

lentamentemedianteuna máquina universal de ensayos.La griera empiezaa crecer

superficialmentea partir del generador.Alcanzado un cieno nivel de carga,cargade

propagación(pop-in load), la grietaavanzabmscamente,propagándoseporlas caraslaterales

de la probetay provocandoun “click” característico.Si en estemomentose descargala

probeta se tiene una cierta longitud de grieta. que se puede acrecentarsi se sigue

incrementandolacarga.

Cargade compresión,F

Fig. 3.35. Dispositivoparala propagacióndegrietas.Puenteencompresión.



74 FracturadeMaterialesCerámicosEstructuralesAvanzados

Fueron Nose y Fujii los que propusieron la denominación más ampliamente aceptada

para esta nueva geometría de probetas, Single-Edge-Precracked-Bea,n,SEPB o SP en

acrónimos, y queesla queen adelanteutilizaremos.

Las condiciones para la propagación de la grieta dependen de diversos factores. Unos

son fácilmente controlables(tipo de generador,distancia entre apoyos,cargamáxima

aplicada, longitud de los apoyos), otros sin embargo lo son bastante menos (material de

ensayo,durezadel dispositivodeprefisuración,friccionesentreestey la probeta,regularidad

de las grietassuperficialesintroducidas,rigidezde la máquinade ensayo).Éstoes por lo que,

a pesar de haber transcurrido varios aiios desde la publicación del primer trabajo sobre el

tema, han sido muy pocos los investigadores que han tratado de determinar las condiciones

precisasparala propagacióny crecimientodegrietasen estosmaterialescerámicos(Bar-Qn

a al. 1990,Mutoh e: al. 1992, Choi et al. 1992). No obstante, y aunque todavía son pocos los

laboratoriosanivel mundialquehandesrrolladoestemétodo,la normajaponesaJIS R 1607
ya lo recoge,lo quedaideade las posibilidadesfuturasde la técnica.

En la elecciónde estemétodode prefisuraciónfrente a otros setuvo en consideración

quees relativamenterápido, unavez establecidaslas condicionesde fisuración,y consigue

grietasde vahosmilímetros de longuitud. Verbigracia,silo comparamoscon el crecimiento

de grietas por fatiga en comprensión, que precisa de varios días y consigue grietas de sólo

unoscientosdemicras,las ventajassonobvias.

Un análisisexperimentalde las condicionesde generación,y propagaciónde grietasen

nuestro dispositivo de prefisuraciénse desarrollaen los subapartadosposteriores.Las

condicionesgeneralesde fisuraciónde cadaunode los materialesseexponenacontinuación.

Condicionesnominalesdeprefisuracióny ensayoparaMg-PSZ:

• Comogenerador de la grieta se emplea una entalla recta de 64 ¡.im de espesor, w

y longitudc~= 0.55mm (Fig. 3.36).

• La distancia entre apoyos en el puente en compresión es de 4 mm. La longitud

del apoyosuperior.L,, de 22 mm, y 9 mm paracadaunode los inferiores.

• Un dispositivode amplificaciónacústicapermitedetectarla propagación de la

grieta.

• El ensayose realiza en control de desplazamiento,en unamáquinauniversal

deensayosde 100 kN de capacidad.La velocidadde desplazamientoesde 200

km/mm hastala propagaciónde la gieta.

• Con estascondicionesla carga típica de propagación resultaserde 55 kN, para

unalongitud de grieta,a~ 1.6 mm (Fig. 3.36).
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a

Fig.3.36. Geometríadela pregiretadelasprobetasSEPBdeMg-PSZ.

2c-s

a

Fig. 3.37.Geometríade la pregiretade lasprobetasSEPBde A1
203.

Condiciones nominales de prefisuración y ensayo para A1203:

• En la alúminaseutiliza unaúnicaimprontaVickers de 441 N comogenerador

de una grieta superficial de longitud 2c (Fig. 3.37). La impronta se introdujo

con un durómetro universal CENTAURmodelo RB2 DA Duplex. A este

equiposeacoplauna puntaVickers y un dispositivode centradoparaorientar

perfectamenteperpendiculareslas gietas introducidasa los vértices de la

probeta.

• La distancia entre apoyos en el puente en compresión es de 4 mm. La longitud

del apoyosuperior,La, y de los inferiores, excedió la longitud de la probeta

(Lp 45 mm).

• Un dispositivo de amplificación acústica pennite detectar la propagación de la

geta.
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• El ensayo se realiza en control de desplazamiento

electromecánica de ensayos de 100 kN de capacidad.

desplazamiento fue de 200 gm/min hasta la propagación de

en una máquina

La velocidad de

la grieta.

• La cargatípica de propagaciónresultóserde 70 kN, para una longitud de

grieta,a= 1.2 mm (Fig. 3.37).

Tabla3.24.ResultadosindividualesdeprobetasSEPBparaflexión encuanopuntosenMg-PSZ.

Tabla3.25. Resultadosindividualesde probetasSEPEparaflexión en trespuntosen Mg-PSZ.

Tabla 3.26. Resultados individuales de probetasSEPBparaflexión encuatro puntos en A1203.

Probeta a/W K,~ (MPs m’
12)

Mg-PSZ-ISP 0.4250 7.042

Mg-PSZ-2SP 0.5040 . 7.696
Mg-PSZ-4SP 0.3895 7.346

Mg-PSZ-6SP 0.3730 7.711

Mg-PSZ-7SP 0.4585 8.069

Media 7.6

RMS 0.4

Probeta a/W K
1~ (MPs mm)

Mg-PSZ-9SP 0.4250 7.932

Mg.PSZ-IISP 0.5040 7.435

Mg-PSZ-I2SP 0.3895 7.252

Media 7.5

RMS 0.4

Probeta a/W IC¡c (MPs mm)

AI2OrISP 0.4440 5.115

A1203.2SP 0.2225 4.050

A1203.3SP 0.2840 4.708

M203-4SP 0.2550 4.769

Al203.6SP 0.5080 5.044

Media 4.7

RMS 0.4
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Tabla3.27. ResultadosindividualesdeprobetasSEPRparaflexión entrespuntosen A1203.

En el cálculodel factorde intensidadde tensionesnosservimosde la fórmulade Tada

Ciadae: al. 1985)enel casode flexión en tres puntos,y de la fórmulade Mu.nz (Munz y Fett
1989) en el caso de flexión en cuatro puntos. Los resultados de los ensayos de flexión en tres

y cuatropuntos,parala alúminacomoparalacirconia,semuestranen las Tablas3.24 a 3.27.

La velocidadde desplazamientodel puentede la máquinafue de 50 km/mm. En algunas

probetasde flexión en cuatropuntos se varió la velocidadde ensayo,pero no se detectó

influenciade esteparámetroen la tenacidaddefracturamedida.

160

140
120

2 100
80

60
40
20

o
100

Fig. 3.38.CurvasFuerza-Desplazamientostípicos de losensayosSEPaen Mg-PSZ.
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Probeta a/W K1~ (MPa mm)

RMS 0.4

O 20 40 60 80
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o 10 20 30 40
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Hg.3.39. CurvasFuerza-Desplazamientostípicosde los ensayosSEPaen Al203.
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Zona decrecimiento
superficialde lagrieta

Zonadecrecimiento
lateralde la grieta

Hg.3.43. Aspectodelapregrietapropagadalateralmenteenalúmina.
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que las grietas creadas por la cargaVickers en este material son muy pequeñas, y no son

suficientes como para generar una grieta larga con unas cargas razonables (hasta iOO kN).

El espesor de la entalla (64 gm) se eligió el mínimo posible, con el fin de <¡tic el factor

de intensidadde tensionesfueselo mayorposibley resultaramássencilloiniciar la grieta.La

influenciade la longitud de entalla inicial sepuedever en la Fig. 3.45. Hay una clara

disminuciónde la longitudde pregrietageneradaconformeaumentala longitudde la entaila,

cuandose mantienenel restode los parámetrosconstantes.

Mg-PSZ

e
F»~65lcN

D= 4 mm
L =22 mma

0.3
0.05 0.10 0.15

cJW
0.20 0.25

Fig.3.45. Longituddepregrietapropagadaen funcióndela longituddeentallaenMg-PSZ.
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Fig. 3.46.Longitud depregrietapropagadaen funciónde la cargade impresiónen Al203.

En la alúmina se utilizó como iniciador de la pregrieta una carga Vickers, a fin de

verificarcomo funcionael otro sistemade generaciónde pregrietas.La influenciade lacarga

de impresión, Fimp, se puedever en la Fig. 3.46. Como en el caso de la circoniahay una

disminución de la longitud de pregrietageneradacon el aumentode la cargade impresión

(que seríael equivalentea la longitud de la entalla),cuandosemantienenel restode los

parámetrosconstantes.

0.7

0.6

0.5

0.4

Al O
23

Fb~?OkN

D= 4 mm
L >45 mma e
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En la alúmina se observó una falta de repetitividad de las condicionesde prefisuración,

debidaa la irregularidadde las impresiónesVickers. Ésto apuntaa que la utilización de

entallasdepequeñosespesorescomogeneradorde las pregrietasesun métodomásrepetitivo

y fiable que la carga Vickers.

0.52

0.50

~ 0.48
U

0.46

0.44
55 70 75

Fig.3.47.Longituddepregrietapropagadaenfunción dela cargamáximaaplicadaenMg-PSZ.Cadapunto

correspondea la prefisuraciénde unaprobeta.

0.40

0.30

0.20
U

0.10

0.00
45 50 55 60 65

F <kN)

Fig. 3.48.Longitudde pregnetapropagadaen funciónde la cargamáximaaplicadaen

correspondena laprefisuracióndedosprobetas.

A1203.Los resultados

3.5.4.2 Efectode la cargamáxima

La influencia de la cargamáximaaplicada.Fmáx, durantela prefisuraciónen la longitud de

pregnetanormalizada,a/W, generadasepuedever en las Fig. 3.47 y 3.48. Al incrementarla

cargamáximaaplicadaaumentala longitud de pregrieraobtenida,de formaaproximadamente

lineal. No obstante,la repetitividad de las condicionesvaríanmuchode unaprobetaa otra,

sobretodo parala alúmina,porlos motivosde irregularidaden la impresiónqueseapuntaron

anterionnente.

Mg-PSZ

e

e
c0/W=0.1375
Dc 4 mm

• • • L =22 mm
A

60 65
F (kN)

mlx

70 75 80 85

mlx
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3.5.4.3 Efectode la distanciaentreapoyos

La Fig. 3.49 ilustra la influencia de la distanciaentre apoyosen la longitud de grieta

propagadaen funciónde la cargaaplicada.Seobservaque amedidaqueaumentaladistancia

entreapoyosla cargade prefisuracióndisminuye,mientrasque aumentala longitud de pre-

grieta, a/W,obtenida.En principio, esconvenientetrabajarcon la distanciaentreapoyosmás

pequeñaposible (siempredentrode los límites de cargade la máquinade ensayos),puesde

estaformael pasode grieta superficial(c/B) a grieta lateral (zonaa/W)esmenosabrupto,y

por tanto se puedecontrolar mejorla longitud de pregrietafinal. Por contra,éstotiene el

inconvenientede reducir la energíaliberadade formarepentinaen la prefisuracióny no

podersedetectaracústicamenteel momentoen queseproducela fisuración.

1.0

~0.5

0.0
J.0

0.5

0.00 10 20 30 40 50 60 70 80

F (kN)

Fig. 3.49.Crecimientode la pregrietaen función de lacargaap¡icaday la distanciaentreapoyosen A1203.Los

resultadoscoiiespondena la prefisuracióndedosprobetas.

3.5.4.4 Efecto de la longitud de los apoyos

La Fig. 3.50 muestra el efecto que la longitud de los apoyos, La, tieneen la longitud de grieta

propagadacomo función de la cargaaplicada.A medidaque aumentala longitud de los

apoyosla carganecesariaparade prefisuracióndisminuye,mientrasqueaumentala longitud

de grieta, a/W, obtenida(de manerasimilar a comoocurríaen el casoanterior).En general,

seráaconsejabletrabajaren unascondicionestalesque, dentrode los límitesde cargade la

máquinade ensayos,el pasode grieta superficial(zonac/13) a grietalateral (zonaa/W) sealo

menosabruptoposible,y por tantose puedacontrolarmejor la longituddepregrietafinal. De

nuevo, ésto tiene el inconveniente de reducir la energía liberada de forma repentina en la

prefisuración,y no podersedetectarcon elamplificadoracústicoel instanteen que se produce

la prefisuración.

Al 03
2

~8mm A
AA

u A

D=4mm
A A A A F c=450Nimp

L > 45 mm
A
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Aunqueparala circoniano sehapodido obtenerunacurvacompletasimilar a la de la

alúmina de la Fig. 3.50, sirva de referencia decir que cuando en Mg-PSZ se utilizaron apoyos

cuya longitud excedíalas dimensionesde la probeta,no se logró la prefisuraciónapesarde

alcanzarla cargamáximaquepermitela máquinade ensayosutilizada, 100 kN. Tras reducir

la longitudde los apoyosa 22 mm,manteniendoinalteradoslos demásparámetms,se logró la

fisuraciónconcargasde 65 kN.

1.0

0.0
1.0

0.5
e

0.0
0 10 20 30 40 50 60 70

F (kN)

Fig. 3.50.Crecimientodela pregrietaenfunción de la cargaaplicaday la longituddelos apoyosenAl2O-~. Los

resultadoscorrespondena la prefisuracióndedos probetas.

3.6 COMPARACIÓN DE LOS RESULTADOS DE LA TENACIDAD MEDIDA POR
LOS DISTINTOS MÉTODOS.

Las Figs. 3.51 y 3.52 muestranla recopilaciónde los valoresmediosde la tenacidad,y su

dispersión,obtenidoscon los métodosde flexión. Como sepuedever, hay una influencia

importanteen la tenacidadobtenidadependiendodel métodode flexión empleado,y a su vez

estosno coincidencon los resultadosde grietas superficialescontroladas.Estudiosde otros

autores para diversos materiales muestran dispersiones similares (Maniette eral. 1991, Dusza

1992,Orangeeral. 1987,Ghosh el al. 1991,Ghosh eral. 1989), de forma que a priori no es

posible elegir ningún método por su similitud con otros resultados, o por la efectividad

mostradaen otros materiales.Lo que haremosa continuaciónserá descartaraquellos

procedimientosque muestranalgún inconvenienteclaro para su utilización de forma

generalizadaen la caracterizaciónde la fracturade los materialescerámicos.

La tenacidad medida a partir de las cargas Vickers origina una gran dispersión de

resultados que además dependen de la carga empleada. Se observó también que las fórmulas

no respondíana las condicionespara las que habíansido deducidas(estructurade grietas

radialeso Palmqvist).Las comparacioneshechasporotros autores(Dub y Maistrenko1992,

AlO
23

• L=22mm L>45mm A
AA

e
A A A F. =450N

imp

D= 4 miii
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Sakai e: al. 1992, Li e: al. 1989, Ponton y Rawlings 1989) para otros materiales tampoco

tienden a coincidir y dar una expresión de caracter general. El problema reside básicamente

en que cada ecuación de las tablas anteriores se deduce a partir del ajuste de unos datos

experimentalesde la tenacidad,obtenidospara unos ciertos materialesy utilizando un

determinadoensayoreferenciade medidadel Kíc.

SEPB-FPB

SEPB-TPB

15 294 N

IS 49 N

C4’N-FPB

CVN-TPB

SENB 65 km-FPB

SENB 65 kim-TPB

SENB 330 km-TPB

0 2 4 6 8 10 12 14

Mg-PSZ (MPa m”2)

Fig. 3.51 Valorespromediosde la tenacidadobtenidospordistintosmétodosparaMg-PSZ.

SEPB-FPB

SEPB -TPB -~

15294 N —4

IS 49 N

CVN-FPB

CVN-TPB

SENB 65 gm-FPB

SENB 65 km-TPB

SENB 330 gm-TPB

0 1 2 3 4 5 6
K (MPa m”2)

Mg-.PSZ

AlO
23

Fig. 3.52. Vaiorespromediosde la tenacidadobtenidospordistintosmétodosparaA1
203.
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Estas limitaciones hacen descartar este método como adecuado para la determinación de

la tenacidad inherente de un material. Sin embargo puede resultar de gran utilidad cuando lo

que se quiere es establecer una gradación de tenacidades entre diversos materiales frágiles,

como comprobación en una cadena industrial, si se quiere una comparación entre distintas

variacionesde un mismomaterial,o cuandopormotivoseconómicosno existeposiblidadde

otro método.

Las vigas con entalla recta tienen una dispersión no muy grande en los resultados para

cadauno de los métodos,y unapequeñadiferencia(del 3%) entrelos ensayosen flexión en

tres y cuatro puntos (fácilmente justificable). A pesar de esto aparece un grave inconveniente

que esla dependenciarespectodel radio de fondo de entalla. Ésto limita fuertementela

aplicacióndeestemétodo.A fin de solventaresteprobemase podríanhacerextrapolaciones

pararadio de entallaceroen el casode tenerresultadosparavarios espesoresdeentalla.En

estecasonuncapodríamosestarverdaderamentesegurosdesilo queestamosmidiendoesla

tenacidadreal del material,o simplementeel resultadode la extrapolaciónde la tenacidad

para radio de entalla nulo (que no tiene por qué coincidir con la tenacidad real del material

estudiado).

Las probetascon entalla triangular presentanel serio inconvenientede requerirun

crecimientode grietaconsiderableantesde alcanzarlacargamáxima,lo quepuededar lugar

a errores en la determinación de la tenacidad. También, hay que tener presente que, igual a

como ocurrrió con las probetas con entalla recta, puede haber una dependencia de la

tenacidadcon el espesorde entalla,aunqueaquíno seha comprobado.Esto, unido a la fuerte

diferencia entre los resultadosde flexión en tres y cuatro puntos, y a la compleja

interpretaciónde los resultadosen el casode quererdeterminarel comportamientode curva

R, o la energía de fractura, hacen que sea un método poco recomendable.

La prefisuración por carga Vickers mostró sus limitaciones al aplicar el método a un

material de tenacidadelevada(Mg-PSZ), donde la pregrietasuperficial creadano es

suficiente como para iniciar la propagación de la fisura14. Además, para materiales mucho

más frágiles, como la alúmina, aparece una fuerte dependencia (deI 20%) de la tenacidad con

la carga de prefisuración. En esta situación lo mejor es descartar el método.

La medida de la tenacidad a partir de grietas largas presenta grandes ventajas, como es

la introducción de una grieta real de gran longitud, la no dependencia de la tenacidad de

ningún parámetro, la facilidad de ensayo, y la aplicabilidad de las fórmulas de determinación

de la tenacidad Además, este método es el que presenta valores más similares, para ambos

14A la luz de este resultado habría que preguntarse sobre la aplicabilidaddel método de medidabasadoen
grietas superficiales a materiales con características similares a esta cireonia.
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materiales, entre los resultados de flexión en tres y cuatro puntos’5, lo que de alguna forma

ayala la bondad del mismo. Estas cualidades no se ven limitadas por algunos inconvenientes,

como es la dificultad en establecer las condiciones de prefisuración, y la medida de la

longitud de pregrieta.

Dentro de este método habría que elegir entre el sistema de flexión en tres o cuatro

puntos. Habitualmente, ha venido siendo frecuente el uso, en el mundo de los materiales

cerámicos, de dispositivos de flexión en cuatro puntos, ya que existe una fuerte inercia por ser

general su uso en ensayosde módulode rotura. En estaaplicaciónel procedimientosí

presentaclarasventajasfrenteal dispositivode flexión en tres puntos:el alineamientode la

probeta es menos crítico al haber un momento constante sobre una longitud mayor, y se tiene

una mayorseguridadde que la probetaromperáen una zonade momentoconstante.Por

contra, en ensayos de medida de la tenacidad este razonamiento carece de sentido, ya que se

introduce un defecto,entalla o grieta, que se hacecoincidir con la secciónde momento

máximo.

Las ventajas del dispositivo de flexión en tres puntos parecen obvias: es bastante más

sencillo de alineary manejar(sobretodo si seva a utilizar a alta temperatura),sereducela

fricción entreprobetay dispositivo,no es necesariocompensarel pesodel dispositivoque

descansasobre la probetay sobre todo, los ensayosson más estables,lo que permite

caracterizarmejor la fracturamediantela medidade la energíade fracturay lacurva-R del

material.

Llegadosa estepunto, hemosencontradoun métodode ensayoque nospennitemedir

de forma aceptablementefundamentadala tenacidadde fractura,graciasel uso de probetas

prefisuradasporel métodode puenteen compresión(SEPB)que sonensayadasen flexión en

tres puntos(TPB). No obstante,aquíaparecenalgunosproblemasque hastaahorahabíamos

dejadode ladoa propósito.Porunaparteseríamuy interesantepodermedirlaaperturade la

boca de la entalla (CMOD, Crac/c Mou:h OpenningDisplacement)durantelos ensayos,ya

queesun parámetroque puedeservir paracaracterizarla fractura,o paraobtenerlacurva-R.

Por otro lado, el método de ensayo debería garantizar el poder obtener siempre ensayos

estables,de forma que fueseposible la medida de la energíade fractura. Parala geometría

seleccionada,y con los materialesutilizados, los ensayosresultaronsercuasiestables(Fig.

3.38 y 3.39), pero la situaciónpodría habersido peorpara otros materiales.De hecho,se

puedehacerun análisis teórico de la estabilidaddel ensayoen función de la rigidez de la

probeta de material a ensayar(Modeer 1979), para determinaren que condiciones

obtendremosensayosestables,y cuandono.

15Esto no escienocuandolo que seestámidiendoesla resistenciaa flexión del material, lo que presentauna
fuertedependenciadeldispositivodeensayo(Rief 1988).
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3.7 DISPOSITIVO EXPERIMENTAL PARA ENSAYOS ESTABLES A

TEMPERATURA AMBIENTE Y A ALTA TEMPERATURA

Los ensayos de fractura en materiales cerámicos a temperatura ambiente y a alta temperatura

presentanmuchosy originalesproblemasque no han sidoresueltostodavía.Comosehadicho,

dosde los más importantesson la medidaen tiemporealde las deformacionesde la probeta,

desplazamientoy CMOD, y poderconseguirensayosestables.

El primero de ellos implica la medida de deformaciones que son mucho menores que las

queaparecenen metalesy materialesdúctiles(delordende unaspocasmicras).Estorequiereel

uso de extensometrosde muy alta resolución,que ademáspermitan su utilización a alta

temperatura. Distintos tipos de dispositivos, mecánicos y ópticos, han sido desarrollados para
w

suusoen talescondiciones.En el apanado3.7.1 los analizaremosendetalle.

El segundo problema planteado es más difícil de abordar. Los ensayos de fractura no son

normalmenteestablesdebidoaque las máquinasde ensayosutilizadaspresentanunarigidez

menor que la de las probetas a ensayar (Nakayama e: al. 1981). Esta limitación ha hecho que la

tenacidadde fractura,bien calculadaa partirdeensayosde indentacióno bien apartir de la

carga máxima en ensayos inestables, haya sido el parámetro más frecuentemente utilizado para

la caracterización en fractura de estos materiales. Esto no quiere decir que no haya existido un

interésconstanteen caracterizarla fracturade los cerámicosmedianteotrosparámetros.Los

primerosintentosde medirla energíade facturaen cerámicosdatande los años60 (Nakayama

1965,Tattersally Tappinl96ó,Coppolay Bradt 1972),y el interéshaseguidolatentedurante

todo este tiempo (Bradt 1988), ya que la determinación precisa de esta magnitud es fundamental

si sequierenaplicarlos modeloscohesivosaestosmateriales.

Si de algunaforma fueraposibleobtenerensayosestables,sepodríadeterminarcon un

únicoensayolaenergíade fractura(a partirde la curva fuerza-desplazamiento),la curva-R,y la

tenacidadde fractura. Distintos investigadores(Ghosh e: al. 1989, Ghoshe: al. 1991,

Wieninger eral. 1987, Manietteeral. 1991)han intentadopordiversoscaminosconseguir

ensayosestables:medianteelusode entallastriangulares,probetaspztfisuradas,estabilizadores

paraleloscon laprobeta,o aumentandola rigidezde la máquinadeensayos.Lamentablemente,

aún cuando ésto ha sido posible, los resultados no siempre han sido fácilmente interpretables, o

las condicionesexperimentalesno son las idóneasparasu extensióna alta temperatura.

Una solución a este problema sería poder realizar ensayos de fractura haciendo que la

máquina de ensayos realizase una rampa creciente de una de las magnitudes del ensayo.

Lamentablemente,éstono essencilloyaque lasdosmagnitudesfácilmentecontrolables,fuerza
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aplicaday desplazamientodel puentede la máquina,decrecendespuésde alcanzarla carga

máxima en los ensayos inestables.

En adelante se desarrollará una nueva técnica para conseguir ensayos de fractura estables,

basada en la utilización de un equipo de metrología láser. Este instrumento es utilizado para

medir la apertura de la boca de la grieta, CMOD, (que es una magnitud monótona creciente

durantetodo el ensayo)en probetasprefisuradasdel tipo SEPB. Como ejemplo de las

posibilidadesde estemétodoseestudiaráel comportamientode unacirconiaitriadaa25, 300,

660,y9000C.

3.7.1 Sistemas de medida de deformaciones a alta temperatura

Han sido muchoslos sistemasde extensometríade alta temperaturaque han aparecidoen los

últimos añosen la literatura(Baxter1991,Geiger1990,Carroll eral. 1989,Hurste: al. 1986,
Dyson e: al. 1988, Barlett e: al. 1988, Jenkinse: al. 1987, Suzuki e: al. 1988, Regnaulty

Brtihwiler 1990, Gyenkenyesiy Bartolotta 1992). Los dispositivos pueden tener como base

técnicastradicionalesde contacto(comolos extensómetrosde capacitancia),o bien técnicasmás

innovadoras y sofisticadas. Resumimos a continuación las posiblidades actuales en

extensometríaparaaltatemperatura,lo que nos serviráparaelegirel másadecuadoanuestras

necesidades.

Microscopiahotográficapulsada.

Un láseremite un hazde unos20 mJ y unos30 ns de duración.El haz,quese

desdoblaen dos,sehaceincidir sobrela muestra.El análisisde la luz refejadao

dispersada(estoda lugara dostécnicasdistintas)permitedeterminarel COl) de

la probetacon una resoluciónde unas 10 micras. Este método no está

optimmizadoparasuusoa alta temperatura,y no permiteunatomade datosen

tiemporeal.

¡nwrferometrlaDoppler.

Permite medir el desplazamiento relativo de dos puntos de una superficie, sin

necesidadde realizarningunamarca en la misma.Cadauno de estospuntos

quedadefinido porel lugardondeseproducela interferenciade doshacesláser

coherentesde distinta frecuencia.El movimiento de cada uno de los puntos

induceun cambioen la frecuenciade las franjasde interferenciade los dos

haces,y por tanto suministraunamedidadirectade la deformaciónrelativaen la

superficiede la muestra.Estetipodeextensometríapuedeusarsehastalos 1875

con una resoluciónde unas0.7 gm, siendoposiblerealizarmedidasen

tiemporealdenensayosde fatigaabajafrecuencia.
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Reflexión láser.

Un haz láser se mueve paralelo a la dirección longitudinal de la superficie de la

muestra,sobre la que previamentese han colocadouna serie de muescas

reflectantes,paralelasy equiespaciadasentresí, en direcciónperpendicularesa

la dirección del movimiento del láser. El haz láser reflejado es enfocado a un

fotodetectorcapazde analizarun amplio intervalode frecuencias.Cuandola

probeta se carga la distancia entre muescas varía, lo que cambia la frecuencia del

haz reflejado, y de esta forma se determina la variación en la longitud de la

probeta.Este dispositivopermitemedir con resoluciones de una micra hasta

frecuenciasde 100 Hz. Suaplicaciónaaltatemperaturaen materialescerámicos

estálimitadaa la oxidaciónde las muescasque secolocanen la probeta.

Difracciónláser.

Estatécnicaprecisadedospiezasde niquel separadasalrededorde 0.127mm,

lo que acota la longitud a medir. Entonces, se hace incidir un haz láser entre las

dos marcas, y un fotodetector analiza las franjas de interferencia creadas por la

rendija que forman las dos marcas. De estas franjas de interferencia se calcula la

distanciaentremarcas,y la deformacióndel material.Estatécnicapermitesu

usohasta12000C, con una reoluciónde 1 gm.

Sistemade metrologíaporbarrido láser.

El sistemaconstade un emisor,un detectorcolocadojusto en frentedelemisor,

y una unidad de procesode la señal.El emisor realizaun barridode alta

velocidadcon un láserde He-Ne,cuandoéstebarridoencuentraalgúnobstáculo

en su caminoel sistemacalcula la distanciaentresombrasrecibidaspor el

detector.El sistemamuestraunaresoluciónmejorde 0.25 gm, y con ayudade
e

filtros pasabandapuedeutilizarsehastalos 2500 0C. Estesistemano permite

realizarfatiga,y precisadealgunamarcaen la probetaparapodermedir.

Sensoresoptoelecirónicos.

La luz emitida por una lampara incandescente ilumina a través de una ventana la

cámara del horno. La luz es retrodispersada por un par de marcas que se han

colocado previamente en la probeta. Un fotodiodo de silicio, dotado de un filtro

de banda estrecho, detecta esta señal, y la convierte en una medida de

deformación. La resolución que se llega a conseguir alcanza las 0.4 gm, y

puede ser utilizado hasta los 2200 0C. El equipo permite sólo su uso en ensayos

estáticos.

e
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Imerferomeirlaláser

La técnica se basa en la interferencia de dos señales láser reflejadas por sendas

marcascolocadasen la probeta.La técnicanecesitade unamesaamortiguada

parareducirel mido en la medida.La resolucióndel equipoesde 0.25 gm, y

permite su uso hasta los 1000 “C, cuando la reflectividad de las marcas

comienzaadisminuirrápidamente.

CámaraCCD+procesadorde imágenesdigital.

Este sistema consta de una cámara CCDde alta resolución que registra el

movimiento de dos marcasen la probeta.Este movimiento es analizadoen

tiempo real por un procesador de imágenes digital. La resolución del equipo es

de 1 ¡.tm, puede registrar fátiga hasta 25 Hz, y es operativo hasta los 1200 0C.

Extensómetrosmecánicoscapacitivos.

Los extensómetros capacitivos utilizan un capacitor variable que conviene el

desplazamientoen unaseñaleléctrica.La fuerzade contactosobrelaprobetaes

del ordende 10 mN, y su resoluciónes de 1 a 5 ¡.im, en el mejorde los casos.

Están refrigerados por agua, la temperatura máxima de uso es de 1800 <‘C, y

sólo pueden ser empleados en ensayos estáticos.

Microscópioópticode larga distancia.

Tienenunaresoluciónde±2I.Lm, con posibilidadesde utilización hasta13000C

(estatemperaturaestálimitadaporla temperaturadeoxidaciónde laprobetay

del dispositivode carga,que haceque la imagenno estébien definida). La

forma de toma de datos es manual. Bien a partir de fotografias o de una

filmación del ensayo,y con ayudade un sistemade análisisde imagen,se

miden las magnitudesde deformaciónde la probeta.Al final sólo unospocos

datosestándisponibles,y no en tiemporeal.

Como se puede ver la cantidad y diversidad de sistemas de extensometría de alta

resolucióndesarrolladosdurantelos últimos añosesmuy gande.De los equipospresentados

se seleccionóelbasadoen el barrido láseryaquereúneunascondicionesóptimasparanuestros

requerimientos:robustezdel principio de funcionamiento,versatilidaden las dimensionesa

medir,alta resolución(mejorde 0.25 ~±mlo cualpermitemedirconseguridadmagnitudesdel

orden de la micra), posibilidad de trabajo hasta muy altas temperaturas (hasta 2500 0C), y toma

de datos en tiempo real. Una descripción más detallada del dispositivo se da en el apartado

3.7.3.
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Fig. 3.54.Geometríay dimensionesdelasprobetasempleadasenestosensayos.

El material fue suministrado por CERATEN,S.A. en forma de placas rectangulaits de

50x100x5 mm3. Estas placas fueron cortadas con un disco diamantado en probetas de 50x10x5

mm3 (Fig: 3.54), las cualesposteriormenteseprefisuraronmediantela técnicadel puenteen

compresión. Una vez terminado este proceso las probetas presentaban una gneta recta de cuatro

a seis milímetros de profundidad.

F

La determinacióndel CMOD en la probetase realizófijando dospequeñasbarritasde

alúmina,espigas,sobre la carade laprobetasometidaaflexotracción,paralo que seutiliza un

pegamentocerámico(con temperaturamáximade trabajo17000Csegúndatosproporcionados

porel fabricante).Lasespigassecolocanbiencentradasaambosladosde la bocade la grieta.

Ladistancianominal entreambasesde 1.2 mm, quecorrespondeala señalinicial del CMOD a

medir(Fig. 3.54).Lasespigasse elegieroncon formacilíndricaparaevitarerroresen la medida

del CMOD debidosal desalinearnientoentrelas espigas,la probeta,y el hazláser.

3.7.3 Dispositivo de ensayo a alta temperatura

En los ensayosde medidade la tenacidadporflexión en trespuntosatemperaturaambientey a

alta temperaturaseha utilizado el equipoexperimentalque puedeverseen la Fig. 3.55. Este

constadelos siguienteselementos:

1. Máquina de ensayosservohidráulica(INSTRON 8501),a lacualseacoplóuna

célulade cargade 5000 N de fondode escala,y unaresoluciónde ±1N. En

uno de los canalesde extensometríade la máquinase conectóun transductor

LVDT quepermitiómedirel desplazamientodel pistónduranteel ensayocon

unaresoluciónde±1gm.

2. Dispositivo de carga, que consistióen dos barrasde alúminacoaxialesde 60

mm dediámetrofijadas,respectivamente,al pistóny a lacéluladecarga.Sobre

éstassesituó un dispositivocomercialde flexión en tres puntoscon una luz
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(el espesor de las paredes del horno es de 15 cm) y el efecto chimena16. Esto

permitió acercar el extensómetro láser al horno sin peligro de

sobrecalentamiento, y reducir las fluctuaciones térmicas en el interior de la

cámara.

Célula de carga

Termostíto

Sistema de
refrigeración

Barra de alúmina

Fuelle cerámico

Aislante

Barras calefactoras

Rodillos SiC

Probeta

Rodillos de apoyo de
SiC

Balancines SiC

Barra de carga de
alúmina

Fig. 3.56. Detalledel hornocolocadosobrclamáquinadeensayos.

El horno está dotado de una entrada para dos termopares, T
1 y T2, además

del termoparde control de temperaturadel horno. Estos dos termopares

adicionalespermitieronla medidade la temperaturaen dospuntosalejadosdel

interior del horno, no observándose durante los ensayos (Fig. 3.57)variaciones

de temperatura entre los dos termopants y el termopar de control superiores a

±10
0C (régimenestacionariode temperaturas).

Previoal inicio de los ensayosse mantuvola temperaturadel hornoa la

temperaturade ensayo durante unos 45 minutos para garantizar la

16 Especialcuidadose tuvo en reducir el efecto chimeneaquees causade grandesinhomogeneidadesde

temperaturaen el interior del horno.Paraello se diseñounfuelle cerámico,fabricadocon papelcerámico,y que
no introducefriccionescon el dispositivodc carga,lo quepodríahaberfalseadola lecturade la fuerzaaplicada
duranteel ensayo.

TERMOPARES
TIPO

~Ni
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homogeneidad de la temperatura a lo largo de toda la pien a ensayar. La

velocidad de calentamiento en los ensayos a fue de 6 0CYmin

950

930

&
o

910

890

870

850
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

t (sg)

Fig. 3.57.Registrode la temperaturadelos termoparesdcl interior del hornoduranteun ensayoa9000C.

4. Sistemade refrigeración,consistenteen un circuitocenadode recirculaciónde

aguaquetiene como fin el impedir el calentamientoexcesivode la célula de

carga.Paragarantizarquela célulade cargaseencuentraen todo momentopor

debajo de los 30 oc (y por tanto que no hay perturbaciones en la medida de la

carga debido a los gradientes térmicos generados por el horno sobre la célula de

carga) se colocaron dos termopares tipo J, uno en la toma de agua del depósito

del circuito de refrigeración,THO y otro en la parte inferior de la célulade

carga.Tcc (Fig. 3.58). Acopladoaestecircuito seencuentraun termostatode

desconexión del horno en caso de que la célula de carga supeit los 35W.
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F¡g.3.58. Registrode la temperaturade los termoparesexterioresal hornoduranteun ensayo.

5. Extenrómerroláser.La medidadel CMOI) se realizómediantela adaptaciónde

un aparatoparametrologíadimensionalporbarridoláserde lamarcaZYGO. El

equipo consiste en un emisor láser de He-Nc de baja potencia (<1mw), un

w

T
2

..

. fl~’.

. ..



Caraaerizacie5n en Fracwra de los Materiales Cerámicos 97

de~ctor,y un procesadordigital de control de 32 bits. Adicianalmente,el

detectorestáequipadocon un filtro de radiacioninfrarrojaquepermiterealizar

medidasen objetoscalienteshasta19000C.En la Tabla 3.18 se puedenver

algunasde las especificacionesdel fabricantedel aparato.

El principio físico de funcionamientodel aparatose basaen que la

disminuciónde la intensidaddelhazláseren un bordede un objeto(realmentela

sombraqueel barridoproyectasobreel detector)tieneun perfil Gaussiano.Por

tanto, la señalelectrónicadurantela transiciónluz-sombraserála integraldeesta

función. Esta señalseamplifica y sediferenciaelectrónicamentedos veces

respectodel tiempo, obteniendounafunción en formade S (Fig. 3.59),con un

ceroen el bordedela transición(allí dondela pendienteesceroen la derivada

primera),lo quecorrespondeal bordedel obstáculo.El tiempoempleadopor el

haz entredos bordes,multiplicadopor la velocidadde barrido,determinala

distanciaentre los mismos.Comose ve el principioessencilloy potente,ya que

el procesode diferenciaciónelimina las fluctuacionesdebidasavariacionesenla

potenciadel láser.

Tabla3.18. Especificacionesdel extensémetroláser.

Intervalodemedida:de0,3a 50,8 mm.

Velocidadde barrido:250 barzidos/s

Potenciadel láser:<1mw

Distanciaentreemisory receptor:406 mm

Anchuradelhaz: 0,75 mm

Repetitivida&~0 0007 mm

Temperaturamáximade uso:19000C

4 4 4
Tiempo Tiempo Tiempo

1 dI/dt d21/dt2

Fig. 3.59.Esquemadel procesodel principio físico defuncionamientodel sistemade metrologíaláserutilizado.
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En nuestrosensayosel emisorláserrealizael barridohorizontal en un

planoparaleloa la carade la probetasometidaaflexotracción.El hazláseres

dirigido directamentea travésde la ventanade sflice en la parteposteriordel

hornohaciael interiorde la cámara.El detector,queestáperfectamentealineado

conel emisor,recibeelhazláseratravésde la otraventanade~flice,situadaen

la parteanteriordel horno,despuésde pasarentrelas dos espigas.Las dos

espigasde alúmina,pegadasa la probeta(Fig. 3.60), interrumpenel barrido

láser, y sehaceque el procesadordigital mida e interpretela variaciónde la

distanciaentrelos bordesinteriores de las sombrasde las espigascomo el

incrementoenel CMOD.

Fig. 3.60. EsquemadeldispositivodemedidadelCMOD.

6. Sistemade adquisiciónde datos.Se empleóun sistemade adquisiciónde datos

de 16 bits (0.3 mV de resolución),paralecturade las magnitudesdel ensayo,

fuerza,desplazamiento,CMOD, y los cuatro termopares.Este sistemade

adquisiciónde datosesgobernadoporun ordenadorquealinacenalos datoscon

una frecuenciade un 1 Hz.

3.1.4 Sistemade retrocontrol de la máquina de ensayos

El procesadordigital del extensómetroláser, y las gananciasdel servocontrolPID

(Proporcional-Integral-Derivada)de la máquinade ensayos,fueronconfiguradosde formatal

quea travésde una salidaanalógicainstaladaen el procesadorseenviaronlas lecturasrealizadas

a la máquinade ensayoscomo si fuera la señalde un extensómetroconvencional,y sepudo

gobernarla máquinaen controldeCMOD.

HORNO
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Resulta fundamentalpara poder realizar el retrocontrolen CMOD el reducir las

fluctuacionestérmicasen el interior de la cámaradel horno. Aunque la resolucióndel

extensómetroesmuy alta, fluctuacionesen ladensidaddelairecausanfluctuacionesen el ffidice

de refracciónquedanlugaraunapérdidade precisiónenla medida.Estasfluctuacionespueden

resultarmuyseveras,especialmentea altastemperaturas,debidoal flujo convectivodelaire.Un

buenanálisisde los diversostipos de fluctuacionesy susorígenesha sido hechoporCarroll

(Carrollel al. 1989).En nuestrodispositivoexperimentalestasfluctacionesse han reducido

empleandoun hornocon paredesde gran espesor,fuellescerámicos,un largo procesode

estabilizaciónde la temperatura,y promediandosobre 150 barridosdel extensómetro.El

extensómetroláserfue configuradoparaquela señalde salidacorrespondiesea 100 mVlgm.

Fig. 3.61..Esquemageneraldel dispositivodeensayoa altastemperaturas.

3.7.5 Efecto del promediado en el error de la medida

Comocadabarridodel láserrequiereuna cantidadde tiempopequeña,perofinita, y comoel

promediadode la señales ineludible parareducirla fluctuaciónexcesivade la señal,la señalde

retroalimentaciónque recibela máquinade ensayosesescalonada,y no continua.
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El intervalodetiempoentredatos,At~1, esdadoporla cocienteentreel númerode barridos

sobrelos quesepromedia,N, y lavelocidadde barrido,250 Hz:

At~ = 4N lO-a ~

Así, si el promedioserealizasobreun númerode barridosgrande,la fluctuaciónde la

señalsereduce,perolos intervalosentreel envío de nuevasseñalesa la máquinade ensayos

sonlargos.Si el retrasoentredesseñalesconsecutivasesmayorque 1.5 segundos,sepierdeel

control de la máquina.Porotro lado, si serealizaun promediosobreun númerodemasiado

pequeñode barridos,esimposiblecontrolarla máquinaa causade la excesivafluctuaciónen la

señal.

El efectodel promediadosepuedeveren la Fig. 3.62. Se tomóunalecturacada3 l0~ s

parapoderregistrarlas fluctuacionesde bajo periodo,que son las que afectana nuestros

ensayosdadala duraciónde los mismos(menosde 40 minutos).Cuandoel extensórnetrono

enviaseñalalguna,el equipopresentaun ruido eléctricocon un errorcuadráticomedio(RMS)

de±7nm. Esteumbralde mido electrónicoesinevitabley apareceráen todaslas medidasque

se realicencon el equipo.Ahora, si medimosunadistanciaconstante,y promediamossobre

distintonúmerode barridos,podemosver que el error cuadráticomedio disminuyeconforme

aumentael númerode barridospromediadosdesdeRMS= 99 nm paraun promediosobre5

barridos,hasta28 nrn paraun promediosobre300. Mientras,el periodoentredos lecturas

consecutivasaumentade 0.09 a 1.20 segundosrespectivamente.

4.0

—. 3.0
E

-n
— ¿Uo.

u
1.0

0.0
0 4 8 12 16 20 24

Tiempo (s)

Fig. 3.62.Efectoenel CMOD de promediarsobreun númerodc barridoscreciente.

___ ~P mm

Exoerlinentaimente pradoquelamejorestabilidaden los ens-ayossealcanzacon

promediossobre150 barridos,tantoa temperaturaambientecomoa alta temperatura.Con este

númerodebarridosla fluctuaciónsemantuvodentrode unoslímitesrazonables(alrededorde

• 150 Barridos RMS=0.037pnn

2~arTidos ~MSt.0S6ím

Ruidoelectrico RMS=0.007pm
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150 nmdurante35 minutosqueduraun ensayo),y fue posiblecontrolar la máquinadeensayos

en un amplio intervalo de velocidadesde CMOD, desde 1 hm/hora,hasta1 gm/s.En los

ensayosque sepresentanen el apanado3.8 seutilizó unadoblerampade CMOD, 1 í±m/s

durantelas primeras20 ¡.im de deformación,y 5 IJm/sel restodel ensayo.

3.7.6 Efecto de la temperaturaen el error de la medida

La Figs. 3.63 y 3.64 muestranel registrotípicode unamedidaestática(probetasin carga)a25

y 600 0C. El microprocesadordel extensómetroláserfue ajustadoparapromediarsobre150

barridos,y se tomaronlecturasa intervalosde 1 segundo,duranteun tiempocomparablea la

duraciónde un ensayo.Resultaevidenteque las fluctuacionesson del mismoorden a ambas

temperaturas.Dehechola desviaciónestandarde ambasessimilar: 114 nm a25 0C y 106 nm a

600 0C. Portanto, el aislamientotérmicoy el promediadode la señalson la suficientemente

buenoscomoparaevitarun aumentoexcesivode lasfluctuacionescon la temperatura.

1.0

j.

o

Q

0.5

0.0

-0.5

-1.0
o loo 200 300

Tiempo. (s)
400 500 600

Fig. 3.63. Ruido dc la señalde CMOD a 25 0C.

1.0

o

0.5

0.0

-0.5

- 1.0 o 600

25 0C

100 200 300 400 500
Tiempo (s)

Fig. 3.64. Ruidode la señaldeCMOD a 600 OC.
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3.7.7 Influencia del paralelismo de las espigas en los resultados

La faltadeparalelismoentrelas espigaspuedeserunaimportantefuentedeerror.Paraanalizar

la influenciadeesteefecto,tresprobetasde aluminio, con entallasde 5 mmdeprofundidad,y

rigidezsimilara las probetasde circonia itriada,fueronensayadasatemperaturaambiente.Una

de estasprobetaspresentados espigasmetálicas(fijadas mecánicamente)perfectamente

paralelas;otradosespigassimétricasy divergentes—tomandocomoorigenla superficiede la

bocade la entaila—con un ángulopositivoentreambasde +80. La terceraprobetatienedos

espigassimétricasy convergentescon un ángulode ~1Oo.Serealizarontresciclos de cargay

descargaparacada una de ellas, registrándosela fuerza y el CMOD en las condiciones

expuestasanteriormente.Los resultadossemuestranen las Fig. 3.65.

600

500

-400z
300

200

100

o

4

Fig. 3.65. Influenciadelparalelismoentrelasespigasenel CMOD medido.

Cuandolas dosespigasson paralelasla relaciónentrefuerzay CMOD es lineal. Sin

embargo,cuandolasespigassondivergenteso convergentes,el CMOD medidosedesplazaa la

derechao ala izquierda.Esteefectosedebeal desplazamientoverticaldel puntode medidadel W
CMOD duranteel ensaya,de forma que se puedecorrelacionarel CMOI) de las espigas

convergesy divergentescon el CMOD de las espigasparalelas,de acuerdocon:

CMOD (9) = CMOD (0) + 2 u tan(0/2)

dondeCMOD (0) esel CMOD medidocon espigasparalelas,u esel desplazamientoverticalde

laseccióncentralde laprobeta,y O esel ánguloentreespigas.De serciertala ecuaciónanterior

las curvasF-uobtenidasde la Fig. 3.65 debencoincidir. La Fig. 3.66 muestralos resultadosde

estecálculo,y el buenacuerdoentreambosresultados.Adicionalmente,la curvade la Fig. 3.66

puedeserempleadajunto a la ecuaciónanteriorparacorregirel resultadoen el casodequeno

seaposiblepegarlas espigasa lasprobetasde circoniade formaquequedenperfectamente

paralelas.

-1 0 1 2 3

CMOD (gm)
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Fig. 3.66.Curvas Fuerza-u recalculadas.

3.7.8 Análisis de la histéresisdel dispositivo de ensayo

El equipode ensayotieneun papelfundamentalen la evaluaciónde la energíadisipadaen los

ensayosde flexión en tres puntosya que es el medio con querealizamosla. carga,mediday

control de los experimentos.El registrocompletode cargay descargade la curvaFuerza-

Desplazamiento,y Fuerza-CMODdeunaprobetaen la zonade comportamientoelásticodebería

ser lineal y repetitivo,paraque la energíadisipadapor estemecanismofuesepequeña.La

histéreisexperimentales la medidade la desviaciónde la respuestadel sistemacuandose

realizanprocesosde cargacíclicossobrelas probetasen itgimenlineal.

Los resultadosque se presentana continuaciónmuestran,sólo, la linealidad, y

repetitividaddel desplazamientodel puntode cargafrenteala cargaaplicada,dadoque,como

se puedeapreciaren la Fig. 3.65, para probetasde espigasparalelaslos registrosFuerza-

CMOD, la repetitividady la linealidadsonmuy altas,dandolugara unahistéresisdespreciable.

Se utilizó unaprobetamuy rígidade circonia itriada, de dimensionesSxlOxSOmm, sin

fisurar. Se ensayóen flexión en tres puntos a 25, 300, y 600 0C, por éste orden. El

desplazamientodelpunto de cargasemidió con el extensómetrotipo LVDT localizadoen el

exteriordel horno. Con el extensómetrolásersedeterminóla misma magnitudpero en el

interior del horno,de formaque no seincluyó en estamedidala deformacióndeldispositivode

carga(comoocurrecuandomedimoscon el LVDT).

El hazlásersecolocóverticalmente,en vezde horizontalcomocuandosemideel CMOD,

parapodermedirdirectamenteel desplazamientoentrela superficieinferior la seccióncentralde

laprobetasometidaaflexotracción,y la superficieen que éstaapoyaen eldispositivode carga.

Las Fig. 3.67,3.68, y 3.69muestranquelos resultados.

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
u (gm)



104 FracturadeMaterialesCerámicosEstructuralesAvanzo4os

500

400

300

200

íoo

o

500

400

300

200

100

O

500

400

300

200

mo

o

z

£

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Desplazamiento (gm)

Fig. 3.67.Lincalidaddel desplazamientodel punto decaigaa 25 0C.
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Fig. 3.68.Linealidaddeldesplazamientodcl punto de carga a 300 0C.
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Fig. 3.69. Linealidaddel desplazamientodel puntodecargaa 600 0C.
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La respuestadel extensómetroláser secorrelacionabastantebien con la que da el

extensómetroLVDT, exceptuandoqueelLVDT daun valormayordebidoaqueestámidiendo

el desplazamientode la probetamás la deformaciónelásticadel dispositivode ensayo.En

cualquiercaso,ambasmedidasmuestranunapequeñahistéresisdeunospocos¡U.

3.8 RESULTADOS DE Kic, GF, Y CURVAS-R

La Fig. 3.70 muestraalgunasde las curvasFuerza-CMODtípicas, obtenidasusandoel

procedimientoanteriormentedescrito,a 25, 300, y 600 0C. La Fig. 3.71 muestralas curvas

Fuerza-Desplazamientocorrespondientesa los mismosensayos.La ramade descargacon

retrncesoen las deformaciones(snap-back)queapareceen estasultimascurvasescaracterística

de dispositivosque conducenaensayosinestablesencontroldedesplazamiento.Por tanto,el

controlen CMOD esestrictamentenecesarioparaobtenerensayosestablesenestematerial,y

con estedispositivo.Deotraforma seríaimposibledeterminarla energíade fractura,y lacurva-

R en estematerial.

200

160

120

~ 80

40

o

o

Fig. 3.70. CurvasCarga-CMOO.

De lacurvaFuerza-Desplazamientose puedecalcularla energíade fractura,Gp, sin más

quedividir el trabajorealizadodurantela fractura(áreadebajode la curva) entreel incremento

de superficiede fracturaduranteel ensayo.Las curvas-Rpodrían obtenersebien de las

descargasen las curvasF-CMOD, o biensuponiendoqueel material tieneun comportamiento

elásticoy lineal, y definiendouna longitud de grietaequivalente(Elices y Planas1992).En

nuestrocasosecalculólacurva-Ra partirde las curvasFuerza-Desplazamiento(ver Apendice),

ya que de estaforma su determinaciónesmás precisa.La Fig. 3.72 muestracomovaríael

aspectode la curva-Rcon la temperatura.

8 16 24 32 40 48
CMOD (j.im)
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Desafortunadamentelos ensayosa 9000C resultaronserinestables,porproblemasque

másadelanteexpondremos,y s6lo fue posibleobtenervaloresde 0F y de la curva-Rhasta600

0C. No obstante,el valordela tenacidadobtenidoa900 0C sehaincluido enlos resultadosya

queescomparablecon los deensayosestables(dehechoalgunosde los ensayospreviosal

ajustedel dispositivoatemperaturasinferioresfueroninestablesy dieronvaloresde la tenacidad

similares a los de los ensayosestables),y permite ampliar la información respectoal

comportamientodelmaterialaalta temperatura.
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o
o 48

Fig. 3.71. CurvasCarga-Desplazamiento.
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Fig. 3.72.Variación de la curva-Rcon la temperatura.

En la Tabla3.19 secomparanel valor mediode los resultadosobtenidosa 25, 300. 600,

y 9000C,de la energíade fractura.G~, de la tenacidadaparente,KQ, y de la tenacidadde

ftacturaobtenidaapartir de la energíade fracrura,lC.~= (GFE)’~. La tenacidadaparenteha sido

calculadaa partirde lacargamáximahaciendousode la fórmulade lada(ladae: al. 1985).

Tambiénseincluyenvaloresde la tenacidadde fracrura,Kíc, tomadosde la literatura(Nosey

Fujil 1988,Ghoshet al. 1989,Becher1986).Como sepuedecomprobar,hay un buenacuerdo

8 16 24 32 40
Desplazamiento (p.im)

0.2 0.4 0.6 0.8

Aa (mm)

w
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entrelos resultados,y seapreciaunaacusadadisminucióndel valorde la tenacidadde fractura,

y consecuentementede la GF, conformeaumentala temperatura(Figs.3.73 y 3.74).Entre600

y 900 0C sealcanzaun valor asintóticode la tenacidad,el cualcoincideconel de la circonia

cúbicamonocristalina(Evans 1986),queesdel ordende 1.8-2.0MPam’~. Estomuestraque a

estastemperaturasdejade serefectivala transformacióntenazenel aumentodelKíc.

Tabla3.19.Valoresmediosdela tenacidady delaenergfadefracturamedidasa 25,300,600,y9000C.

emperatura(0C) KQ (MPa mil2) 0F (N/m) K
0. (MPs muZ) Kic (MPs m

112

)

25 3.9 108.1 4.7 4-5.5

300 2.8 42 2.9

600 2.0 17 1.9

900 1.8

5

E
a

4

3

2

1

0 100 200 300 400 500 600
T (0C)

700 800 900 1000

Fig.3.73. VariaciÓndel valormediodeKQcon la temperawra.
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Fig. 3.74. VariaciÓndel valormediode0Fconla temperatura.
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3.9 ENSAYOS COMPLEMENTARIOS

En los aparadossiguientesse presentanlos resultadosde algunosensayosadicionales

necesariosparalacompletacaracterizacióndel comportamientoen fracturade la circoniaitriada.

Estos ensayossuponen,en algunoscasos,una extensiónde la técnicaanteriormente

presentada,o nuevasaplicacionesde la misma.

3.9.1 Dilatometría

Con los ensayosde dilatometríase pretendeobservarla temperatura,A5, a la que de forma

espontaneacomienzapara la circonia itriada la transformaciónde partículasmonoclínicaa

tetragonal,y la temperatura,A1, a la que estatransformacióntermina
t7.Esto evidentemente

tendráun efectodirectoenla tenacidaddel material,puesamedidaque seamás fácil producirla

transformaciónmonoclínica—*tetragonal,menorserála zonatransformada.Contal fin se ha

desarrolladoun dispositivode dilatometríabasadoen el extensómetroláser.

Fig. 3.75.Esquemasimplificadodel dispositivodedilatorneula.

El dispositivoutilizadoparalasdilatometríaesbásicamenteel mismoqu el empleadoenel

análisisde la histéresisdel dispositivode ensayo.El haz lásersecolocóverticaly se midió el

espesorde una probeta de sección cuadrada.Esta muestra se encuentracolocada

17E1 registrode lastemperaturasdecomicnzoy final de la transformacióninversa,M
5 y M~, no serealizóya que

notiene interésparanuestrospropósitos.

w

r

Hazláser

Probeta
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horizonalmentet8enel interior del horno.Parapoderenfocarbienelhaz lásersegiraron450

las superficiesdeapoyorespectodel planohorizontal,medianteunospequefiosrebajesque se

hicieron en los extremos.Deestaformael hazlásermidió siempreen un mismqpuntode la

diagonalde la secciónde laprobeta(Fig. 3.75).

Los ensayoscomenzarona temperaturaambientey se subió hasta1100 0C a una

velocidadde 5 0C/min. El sistemade tomade datosfue similaral descritocon anterioridad.En

estecasoseregistróunalecturacadadiezsegundos.El extensómetroláserfueconfiguradopara

promediarsobre500 barridos,con unasalidaanalógicade±10Vquecorrespondióa±100gm.

Las dimensionesde laprobetaempleadafueron5x4.9x23mm.

0.8
0.7

= 0.6

S 0.5
.~ 0.4
= 0.3
~. 0.2

OÁ
0.0

0 200 400 600 800 1000 1200

T (0C)

Fig. 3.16.Curvadilatométricaparala circoniaitriada.

La Fig. 3.76muestrael aspectode la curva dilatométricade estacirconiaitriada.Aparece

unazonalineal hasta300 0C, y pasadoslos 600, conunapendientequecorrespondecon el

coeficientede dilataciónlineal del materialdadoporel fabricante,10.2 í(M PC. Es en el

intervalode 290 a 625 0C, correspondiendocon la pendientehorizontalde la curva,en el quese

producela transformaciónmonoclínicaatetragonalde formaespontánea.

3.9.2 Ensayos de tracción indirecta

Un parámetrofundamentalen los modeloscohesivosesel conocimientode la resistenciaa

traccióndel material.El inconvenienteesqueéstaresultamuy difícil de determinarpor varios

motivos.Porunaparteestála complejidadde mecanizaciónen materialcerámicodelas probetas

de traccióntradicionales(Grathwohl1988.Amaral y Pollock 1988). Porotro lado tenemosel

18Si lasmedidasdedilaLometríasehubiesenhechoen horizontal(con la probetavertical), cosaquehubierasido
mucho más sencilla,el resultadose habríavisto influido por el desplazamientode la probtetadebido a la
dilataciónde las barrasen queseencuentraapoyada.De estaformael puntode medidano hubierasidoconstante,
yío queobtendríamosseríaun perfil derugosidaddela probeta.

Coeficientededilataciónlineal

A =2900C
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problemade las mordazasde tracción.Estasdebenserlo suficientementerígidascomopara

podertraccionarel material,peroa la vez no debenoprimir demasiadoala probetaparano

romperlaporcizalla. Ademásdebenpermitir el perfectoalineamientode todo el dispositivo,

evitandopequeñastorsionesquedañanlugara la roturaen flexiónde la muestra.A lo anterior

hayquesumarIeel problemade si lasmordazasdebenestarfríaso calientes.Si sonfrías (Liu e:

al. 1988,Hennanssony Dunlop 1988)el extremode la muestraa ensayarseencuentracientos

de gradospordebajode la temperaturaen la zonade ensayo,produciéndoseconsiderables

gradientesde temperatura.A cambiosefacilita la fabricaciónde las mordazas,ya que éstas

puedensermetálicas.Si se opta por mordazasde traccióncalientesla probetaganaen

homogeneidadde tempertura,pero el dispositivo de traccióndebesercerámico, lo cual

complicadispositivoextraordinariamente(Ohji 1988,Kandil y Dyson 1988).

Ante estasdificultades se ha optadopor comprobarsi es posibleemplearprobetasde

tracción indirectao brasileñas(Fig. 3.77) parala medida de estamagnituden materiales

cerámicosa alta temperatura.Estemétodo,empleadoampliamenteatemperaturaambienteen

otrosmaterialesfrágilescomoel hormigóny las incas,presentala granventajade trabajaren

compresión.En estosensayosseutilizan probetascilíndricasqueson comprimidassegúnsu

diámetroprincipal. Estacompresiónoriginaunatracciónindirectatransversalqueprovocala

roturapor la seccióncentralde la probeta.Esteensayopermiteobtenerun valorde la resistencia

atracción,a~,en funciónde lacargamáxima,Fmh, siendo:

2 ~máx

at=

dondeB eselespesorde la probeta,y 4> esel diámetrode la misma.

En nuestrocasose emplearonprobetasde 9 mm de diámetroy 5 mm de espesor,que

fueronrectificadasen su cantode apoyoparapoderconsegirun buencontactoentrelaprobetay

el dispositivode carga.

Comodispositivode cargase emplearonlas barrasde alúminade 60 mm perfectamente

alineadas19.Sobreestassecolocaronsendasplacasde carburode wolfranxioparano dañarlas.

Entreestasplacas,y coaxialescon las barrasde carga,secolocaronlasprobetas.El dispositivo

de medidafue el mismoqueel descritoanteriormente,perocon la salvedadqueen estecasose

utilizó unacélula decargade 100 kN de capacidad,y queel extensómetroláseren vezdemedir

el CMOD, midió el incrementodeldiámetrode laprobetaporefectoPoisson(Hg. 3.78).

En la Tabla3.20 y Fig. 3.79 puedenversereflejadoslos resultadosde estosensayos.La

resistenciaa traccióncaefuertementeconel aumentode la temperatura,sobretodoa partir de

los 3000C, y sehacemuy acusadaa los 600 0C.

19L.~ utilización de un dispositivode cargacerámicopermitió que toda la probetaestuviesea la misma
temperatura,con lasventajasdehomogeneidadenlas condicionesdeensayoqueéstoconlíeva w
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k.
Probetacilíndrica <.... Apoyo de carburo

de wolftamio

Fig. 3.77. Aspectode lasprobetasy dispositivodecargausadosenlos ensayosde tracciónindirecta.

Tabla3.20. Valoresmediosdela resistenciaatraccióna 25, 300,6000C.
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Desplazamiento (gm)

Fig. 3.78. Deformaciónde la probetaen un ensayobrasileñoa25 0C,dondeelLVDT mideeldesplazamientodel

Barrade carga

Apoyode carburo
de wolframio

Haz láser

Placade alúmina
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Barrade carga

emperalura <0C) at (MPa) RMS (MPa)

368 12
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puntodecarga,y el láserel incrementoencl diámetmde laprobeta.
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A lavistade los resultados,sepuededecirqueestemétodopropuestopermiteunamedida

sencillay repetitivade la resistenciaatracción,simplificandolos dispositivosde ensayosyaque

setrabajaen compresión;y lo queesmás,el trabajarconlos extremosde las barrasde cargaa

la mismatemperaturaquelaprobetapermiteevitar los fuertesgradientesde temperaturaque se

generanen los métodosde traccióndirectacon mordazasfrías.

400

300
u

~200

e

loo

o
() 100 200 300 400 500 600 700

T (0C)

Fig. 3.79. Resultadosindividualesdela resistenciaatracciónfrenteala temperatura.

3.9.3 Medida del módulo de elasticidad

El módulode elasticidad,E, sedeterminómedianteun métododinámico,utilizando un aparato

comercializadopor la empresaGRINDO-SONIC.Estatécnicapermiteobtenerel valor de la

frecuenciafundamentalde resonanciade la probeta.El sistemafuncionacomosedescribe:

inicialmentesehacevibrar a la muestramedianteunapercusiónqueserealizasobrela misma,y

acontinuación,medianteun micrófonodebidamenteacondicionado,un microprocesadorrealiza

un análisisdeterminandola frecuenciafundamentalde vibración(Spinnery Tefft 1961, Aly y

Semler1985,ASTM C 1198.91).

Laecuaciónque permitecalcularel módulode elasticidaden funciónde la frecuenciade

resonanciaes:

E= 0.94642 10-8 mA f2 (1k)
~ 8.34(l+0.2023v+2.l73v2)(~

)

A=1 +6.685(1+O.0752v+0.8109V2)Íf)—O.8681f) 1+6.338(1+0. 2

•s ~1

~1



CaracterizaciónenFracturadelosMaterialesCerámicos 113

f esla frecuenciaderesonanciaexpresadaen Hz

y esel coeficientede Poisson

L la longitudde laprobetaen cm

B elespesorde laprobetaen cm

W elcantodelaprobetaen cm

m lamasade laprobetaen gr

En estosensayosseemplearonprobetasde dimensiones(WxBxL) 4x3x45 mm, siendo

los resultadosobtenidos:

E (Mg-PSZ) = 197 GPa

E (A1203)= 370 GPa

E (Y-TZP) = 207 GPa

Desafortunadamente,la técnicadescritaanterionnentesólo permitemedirel módulode

elasticidada temperaturaambiente.Parasalvar estacontrariedadse realizaronensayosde

variaciónde la flexibilidad del materialcon la temperatura(usandoun dispositivoy probetas

comoel descritoen 3.7.7).De la variaciónde estapendienteconla temperatura,secalculóel

módulode elasticidada 300 y 600
0C.

La Fig. 3.80muestralos resultadosde estosensayos.Se apreciacomo la pendienteno

varíasignificativamentede 25 a300 0C, y que se reduceen un 12.5% al llegar la temperaturaa

los 600 “C. El módulode elasticidadparala circónia itriada seguirásiendode alrededor207

GPaa 300 0C, mientrasquea 600 0C caea 180 GPa.

600
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z 400
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8 lO
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200

loo
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Fig. 3.80. VariaciÓn de lapendientedela curvaFuerza-Desplazamientoenfunción dela temperatura.
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3.9.4 Efecto de tamaño

A el fin determinarla influenciadel tamañode laprobetaen la tenacidadde lacirconiaitriadase

realizaronensayosconprobetasde dimensiones5x5x23mm, y distanciaentreapoyos20 mm.

Lasprobetasfueronprefisuradascon la técnicadel puenteen compresióny ensayadasen las

mismascondicionesy similar dispositivode ensayoa los descritosen 3.7.3. Los ensayosse

realizaronen controldedesplazamiento,auna velocidadde 50 p.m/min,y portantoresultaron

serinestables.De los valoresobtenidosde lacargamáximasecalculóla tenacidadde fractura

utilizando la fórmulade Tada.Los resultados,similaresa los deprobetasde tamañodoble,se

puedenveren laTabla 3.21.

Tabla3.21.Resultadosdela tenacidadparaprobetaspequeñas.

3.10 EXTENSIONES Y LIMITACIONES DE LA TÉCNICA

La técnicapropuestaparala medidadel CMOD ha sido utilizadaconéxito (con un bajonivel de

fluctuaciónde la señal)hastalos 13000C. Estohaceque seamuy prometedoraen su aplicación

a la caracterizacióndel comportamientoen fractura de los materialescerámicostanto a

temperaturaambientecomoa temperaturaselevadas,

Tambiénsehan mostradootrasaplicacionesde la técnica,comoes la dilatometría,la

medidadel desplazamientodel punto de carga,la deformaciónde probetascilíndricasen

tracciónindirecta,y el cálculodel módulode elasticidadaalta temperatura.Parecepor tanto,

interesantela utilizaciónde estetipode extensometríaláserparala medidade deformacionesen

otros materiales(materialescompuestos,metales,plásticos),otras geometrías,y distintas

condicionesde ensayo(fluencia,ambientesagresivos,vacio,...).

No obstante,desdeel puntode vistadel controlen CMOD de la máquinade ensayos,el

procedimientotrabajamuy bienhastalos 800-9000C, peroparatemperaturassuperioresno se

puedenconseguirensayosestablesdebidoa la adhesiónentrela probetay los apoyos.De

hecho,a estastemperaturas,una fina capade óxido empiezaa formarseentrela probetade

circoniaitriaday los rodillos de carburode silicio. Estacapacreaunasadherenciaque impideel

Probeta c/W KQ (MPs mí/2)

ZCl-SP 0.4684 4.1

ZC2-SP 0.1234 3.6

ZC4-SP 0.2419 4.1

Media 3.9
Desv. estandar 0.3

w
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movimientolibre de los rodillos, e introduceunafuerzade rozamientotangencialen los apoyos.

Laconsecuenciaesquela cargamaximaaumentadebidoa las fuerzasde adhesión,y lamuestra

rompecatastn5ficamentecuandolaconstricciónseliberarepentinamente.EsteefectQno deseado

podríareducirsemediantela modificaciónde la composicióny geometríadel dispositivode

ensayo.





Capítulo 4

ANÁLISIS MICROESTRUCTURAL

En estecapítuloserealizaun análisis microestructuralde las superficiesde fracturade la

circoniaparcialmenteestabilizada(Mg-PSZ),de laalúmina,y de lacirconiaitriada(3Y.TZP)

quecomplementala caracterizaciónmecánica.Se tratade identificar los micromecanismosque

contribuyenal aumentode la tenacidad,y analizarla influenciadelgeneradorde grieta(entallae

improntaVickers)en la tenacidadde fracturade los tresmaterialesestudiados.

Paralacirconiaitriadaseanalizael efectoquetiene la temperaturaen el conjuntode los

parámetrosde fractura (tenacidad,curva-R, energíade fractura, módulo de elasticidad,

resistenciaa tracción)medidos en el capítulo anterior. Se intentarácorrelacionareste

comportamiento,y la curvadilatométrica,con los micromecanismosde fracturapresentesen

estematerial.

Tanto las superficiescomolos perfilesde fracturaque se analizanfueron previamente

sometidosa un ataquequímico con ácido ortofosfórico en ebullición para revelar más

claramentesu microestructura.Todaslasprobetasserecubrieroncon unacapacontinuade oro

paraprevenirla acumulaciónde cargadurantesu observaciónen el microscopioelectrónicode

barrido(MEB).

4.1 ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE LA Mg-PSZ

En laHg. 4.1 semuestrala superficiede fracturade unaprobetaprefisuradade Mg-PSZ.Esta

presentauna linea vertical más brillante en el centro de la probetaque separala zona

correspondienteala prefisuraciónde la zonaensayadaa flexión. Estazonade mayorbrillo es

consecuenciadeldesajusteentreplanosde fracturade la zonaprefisuradarespectoa la zonarota

en flexion.

Las Figs.4.1, 4.2ay 4.2b,muestranqueno hay diferenciaen el aspectomicroscópicode

la fracturaalpasarde la zonaprefisurada(Fig. 4.2a)a la zonaensayada(Fig. 4.2b).En ambos

casosla fractura es mayoritariamenteintergranular, y no hay ningún indicio a nivel
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En definitiva, parala Mg-PSZla ramificacióny desviaciónde la grieta sondos de los

micromecanismosde aumentode la tenacidadpredominantes.Estopodríaexplicarel que no

existaunadiferenciasignificativaentrela tenacidadobtenidaparaprobetasentalladas,SENB,y

las prefisuradascon grieta larga,SEPB (Fig. 3.51). Ya que por una parte tenemosque la

transformacióntenazsuelecrearunazonatransformadadepequeñotamañoalrededordel fondo

de la grieta.Deotro lado, la ramificaciónde grietasno esun micromecanismoqueproduzcaun

incrementode la tenacidadcon el aumentode la longituddegrieta. Por tanto,no habráunagran

zonaen la estelade la grieta que contribuyaa un efecode curva-R,y la diferenciaentrela

tenacidadmedidaen probetasentalladasy probetascon pregrietaslargasserá pequeña,y

fundamentalmentedebidaa la influenciadel mecanizadoy espesorde laentalla,másque a

efectosmicroesnucturales.

Los micromecanismosanteriores,juntoa la transformacióntenaz,contribuyena aumentar

la tenacidadde lacirconiaparcialmenteestabilizadahasta8 MPam1~,y son,posiblemente,los

responsablesde queestatenacidadcuatrovecessuperiora la de los monocristalesde circonia

cúbica,1.8-2.0NIPam’fl (Evansy McMeeking 1986).

4.2 ANÁLISIS MICROESTRUCTURAL DE LA A1
203

La Fig. 4.7 muestrala superficiede fracturadeunaprobetaprefisuradade A1203, dondese

apreciandos zonasde distinto brillo. Estascorrespondena la zonaprefisuraday a la zuna

ensayadaa flexión. De nuevoel distinto brillo de las dos zonassedebea un pequeñocambioen

el planode fracturaal pasarde unazonaa otra.

La Fig. 4.8 muestraun detallede la seccióntransyersalde la improntaVickers. Comose

ve, el dañodel generadorde la pregrieta(improntaVickers) quedalimitado aunazonapequeña

cercade la superficie,muy alejadadel frentede lapregrieta,de forma no hay nadaque haga

pensarqueinfluyeenel resultadofinal de la tenacidadi

Las Fig. 4.9 muestraun detallede la superficiede fracturaen la zonade transiciónde la

pregrietaa la la grietacrecidaen flexión, no apreciándoseuna clara diferenciaen el aspecto

microscópicode la fracturaal pasarde tina zonaa otra.

La fractura de esta alúminaes predominantementeintergranular(Fig. 4.10), con

independienciadel tamañode los granosquela grietaencuentraen sucamino.En las Figs.4.11

y 4.12 se muesttacomo la grieta aparecey-desapareceentre ligamentos(granos)que

permanecensin romper.Estosligamentosejercenunafuerzade cierrede la grieta, cientosde
micraspordetrásdel frentede grieta,que contribuyeaaumentarla tenacidaddel material.Los

granosserompen,o son arrancadoscon unaciertarotaciónprevia,cuandola aberturade la

grietaesaun pequeña,tal y como muestranlasFigs. 4.13 y 4.14 respectivamente.
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resistentes(los granosde tamañoporencimade la micrapermanecensin romperinclusopara

valoresde longitudde fisura, Aa, muy grandes),y (u) la ramificaciónlateralde la grieta.

En las micrografíasanterioresse ha mostradoque la circonia itriada presentaa

temperaturaambienteligamentosresistentes,y que permanecensin romperseincluso a

distanciasmuy alejadas(variosmilímetros)del fondode grieta. EstosligamentoshacenqueLos

labios de la fisura queden“pinchados”, y que seanecesarioun trabajoextraparapoder

propagar la fisura. Además, la geometríairregular de los granos crea fricciones y

aplastamientosen los puntosdecontacto,lo quetambiéncontribuyeal aumentode la tenacidad.

Porsupuesto,el valor inicial de lacurva-Resatribuiblea la transformaciónmartensíticaquese

produceen unaregiónpequeñaalrededordel fondode fisura (Heuer1987).Esterazonamiento

explicríaqueatemperaturaambientela tenacidadaparente(KQ= 3.9 MPam~) medidaapartir

de la cargamáximaseasustancialmetemenorquela determinadade la energíade [Yacturadel

material (IQ= 427 MPa~

4.3.3 Análisis de los resultados de fractura en la circonia ¡triada en función

de la temperatura

El análisis de las superficiesde fractura a 300, 600, y 900 0C no muestradiferencias

significativasen el tipo de fracturarespectoa los encontradosa temperaturaambiente.En los

trescasos(Figs. 4.26, 4.27, y 4.28) se observaquela fracturaestípicamenteintergranularal

igual queocurríaa temperaturaambiente.

En el capituloanteriorsevio que existe unadisminución muy acusadadel valor de la

tenacidad,de la energíade fractura, y de la resistenciaa tracción, conformeaumentala

temperatura.Estecomportamientose puedeexplicarempleandola curvadilatométrica(Fig.

3.76)obtenidaparaestematerial.A partirdelos 290 occomienzala transformaciónespontánea

delas panículasen fasemonoclínicaa fasetetragonal,de formaquecuandosepropagala grieta

en el materialseránecesariauna tensiónumbralparaproducirla transformacióninversa,y se

transformaranmenospanículas.Esto se traduceen unacaídade la tenacidad,y de los demás

parámetrosde [Yactura,al dejarde seroperativoestemecanismode refuerzoconel aumento

temperatura.

A partir de los 625 0C (Fig. 3.76) la mayoríade las partículasmonoclínicassehan

transformadoen tetragonales,siendola transformacióninversacasi imposible.La tenacidad

alcanzaun valormínimo quese mantieneprácticamenteinalteradocuandoserealizanensayosa

900 oc (Fig. 3.19). Estacaídade la tenacidadcon la temperaturaes consistentecon otros

estudios(Bechery Feber1987)dematerialescon basecirconia.
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de 600 0C empiezaríana activarselas fasesvítreas,que haríandisminuir el módulode

elasticidad,y porende,atenuaríanlos efectosde aumentode tenacidadcitadosanteriormente.

Porúltimo, esinteresanteseñalarqueno hay un aumentode laestabilidadde los ensayos

alaumentarla temperatura.Parapodercuantificaresteefectoesconvenienteutilizar la longitud

característica,definidacomo:

EGF
2

Gt

siendola fragilidaddel materiala ensayarinversamenteproporcionala esteparámetro

Así, y aunquela energíade fractura,GF, y el módulo de elasticidad,E, disminuyenal

aumentarla temperatura,tambiénlo hacela tensiónderotura, at. Deestaforma,mientrasla

longitud característicamediaesde 165 gni a temperaturaambiente,pasaa 88 gm a 300 0C, y

alcanzalos 368 ~±ma los 600 “C. Las variacionescorrespondientesde la fragilidadno son

suficientescomoparamejorarsignificativamentela estabilidadde los ensayos(a 300 0C el

materialesinclusomás frágil quea temperaturaambiente).

w

w



Capítulo 5

CONCLUSIONES Y TRABAJO FUTURO

5.1 CONCLUSIONES

Comoresumende las distintasinvestigacionesdesarrolladasen la presentetesis doctoralse

presentanlas conclusionesquese exponenacontinuación.

1) Los métodosexperimentalesen los queel ensayose realizaen compresiónson

másadecuados,parasu usoen condicionesde alta temperatura,que los que se

efectuanen tracción.

2) Las técnicade grietassuperficialescontroladas,IF (indentationfracture),no

permiteuna determinaciónfiable de la tenacidadde fractura. Estemétodo

presentaunafuertedependenciade la tenacidadrespectoa lacargadeensayo,y

de la fórmulaempleadaparasu cálculo.No obstante,el métodoesinteresante

comocomparaciónrápidaentrematerialessimilares,o parael controldecalidad

en unalíneade producción.

3) La tenacidadmedidaa partir de probetasSENB (singleedge norched beam) se

incrementafuertementecon el espesordel radio de fondo de entalla,

independientementedel materialempleado(alúminao circónia).

4) Los resultadosde la tenacidaden probetasCN (chevron notched)sondifíciles

de interpretary muestranun crecimientoconsiderablede la grietaprevioa la
cargamáximaqueno sereflejaen la expresiónparael cálculode la tenacidad.

Además, esta geometríapresentaserios problemaspara conseguirun

mecanizadoreproduciblede laentallatriangular.

5) El método LS (indenzañon streng¡h) no resultaválido paraladeterminacióndela

tenacidad,ya que la grietasgeneradaspor la improntaVickers no es una

pregrietaadecuadapara materialescerámicostenacescomola 8.5Mg-PSZ

(circónia parcialmenteestabilizadacon un 8.5% molar de magnesia).

Adicionalmente,para materialescon tenacidadmás bajacomola alúmina
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99.7%, la tenacidadmedidapresentauna dependenciarespectoa la carga

Vickers aplicada.

6) La técnicadel puenteen compresiónesmuyadecuadaparalaprefisuraciónde

materialescerámicos,ya que unavezencontradaslas condicionesdeensayo

adecuadaspermiteobtenerde formarápiday repetitivaprobetasprefisuradas,

lo querepresentauna gran ventajarespectoa los métodosde fatiga. Paraesta

técnicahasidoposibledeterminarexperimentalmentela influenciaquetienenen

la longitud de pregrietaobtenidael tipo de generadorutilizado, la cargamáxima

aplicada,la distanciaentreapoyosy la longitud de los mismos.Asimismo,se

constataque unaentallaesun generadorde pregrietamuchomásrepetitivoy

fiablequeunaimprontaVickers.

7) La geometríade flexión en tres puntos esmásestableque la de flexión en

cuatropuntos,ademásla tenacidadmedidaen los ensayosTPB (threepoin¡

bending) essiempreapreciablementemenorque la de los FPB (four poin;

bending) debidoa lasfuerzasde rozamientodelrodillo y la rótulaadicionales.

8) Los ensayosde flexión en tres puntosde probetasprefisuradasson los más

adecuadospara la determinaciónde la tenacidadde fracturaen materiales

cerámicos,tantoa temperaturaambientecomoa alta temperatura.

9) Es posiblecontrolaruna máquinade ensayosservohidráulicaempleandola

seña]analógicadel CMOD (crack mouthopenningdisplacemen4,medidopor

un extensómetroláser,como señalde retroalimentación.Con estatécnicase

consiguenrealizarensayosde fracturaestables,a temperaturaambientey a alta

temperatura,parageometríasinestablesencontroldedesplazamiento.

10) Los ensayosestablesobtenidos con la anterior técnica suministranmás

información (que de otra forma no sedaposibleobtener)que los ensayos

tradicionalesde fractura,basadossólo en la medidade lacargamáximao de la

longitud de grietassuperficiales.Las ramasde descargadespuésdel máximo,y

los ciclos de descargay recargapermitenla determinaciónde la energíade

fracturay de la curva-R.

11) Un buenaislamientotérmicoesesencialpararealizarmedidascon bajonivel de

mido, y podercontrolarla máquinade ensayos.El promediadosobrevarias

lecturasreduceel nivel de fluctuaciónde la señal.No obstante,estepromedio

no puedeextendersesobreun númerode lecturasmuy grandeya que si el

intervalode retroalimentaciónesexcesivamentegrande,sepierdeel controlde

la máquina.

12) La influenciaen el CMOD del desalineamientoentre espigaspuedeser

determinaday corregidaen los resultados.
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13) La linealidaddel dispositivoexperimentaldiseñadoesmuy alta,y lahistéresis

del mismodespreciable.

14) Los resultadospara3Y-TZP(circoniatetragonalpolicristalinaestabilizadacon

un 3% molar de itria) muestranque la tenacidad,la energíade fractura,la

curva-Ry la resistenciaa traccióndisminuyenrápidamenteconla temperatura.

15) El sistema de extensómetríaláser propuestopermite, con pequeñas

modificaciones,la determinacióndelmódulode elasticidadaalta temperatura,y

de lacurvadilatométricadel material.

16) Mediantelos ensayosde tracciónindirectase puededeterminarla resistenciaa

tracciónde los materialescerámicosa alta temperaturade una forma muy

repetitivay fiable, y sin los inconvenientes(mordazasfrías y/o flexsionesen

las probetas)quepresentanlos métodosde traccióndirecta.

17) Noesposibleapreciarel efectode tamañoen la tenacidadde lacirconiaitriada

paralos tamañosde probetahabitualmenteutilizados.

18) Con el sistemaexperimentalpropuestoesposiblerealizarunacaracterización

completa(tenacidad,energíade fractura, curva-R, resistenciaa tracción,

módulode elasticidad,y curvadilatométrica)del comportamientoen [Yacturade

los materialescerámicosaaltatemperatura.

19) No pareceexistir unainfluenciadel generadordegrietaen la tenacidadmedida

en probetasprefisuradas.

20) El análisismicroestructuralde las superficiesy perfilesde fracturaha permitido

constatarque, los ligamentosremanentesy la ramificación de la grieta

principal, sonmicromecanismosfundam~ntalesparaaumentarla tenacidaden
los tres materialescerámicosestudiados,independientementedel tamañode

granodel material (desde32 nm hastamás de 50 j.¡m) y de la existenciade

otros micrornecanismosde refuerzocomo la transformaciónmanensíticade

panículastetragonalesde circónia.

5.2 TRABAJO FUTURO

Tomandocomopuntode partidael trabajorealizadoy las conclusionesexpuestasen elapanado

anteriorseplanteanlas siguienteslíneasde trabajoparafuturasinvestigaciones:

1) Analizar la dependenciade la tenacidadde fracturacon el radio de fondode

entallaen probetasCN.
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2) Realizaruna modelizaciónnuméricade las condicionesde prefisuraciónen

probetasSEPB (singleedgeprecrackedbeain)parasu comparacióncon los

resultadosexperimentales.

3) Analizar nuevasposibilidadesde prefisuración(porejemplohaciendofatigaen

el puenteen compresión),y métodosdeensayocomoel SENB y el CN con

entallasen “Y”.

4) Mejorarla técnicade medidade la longitudde grietaenprobetasprefisuradas,

SEPB.

5) Compararresultadosdeprobetasentalladascon SEPBreentalladas,y versi se

aproxiniaal de probetasSENB.Deestaformasepodríaanalizarel efectode la

entallaen la determinacióndela tenacidad.

6) Establecerlas modificacionesnecesariasen el equipode ensayodesarrolladoa

fin de que seaposibleobtenerensayosestablesporencimade los 900 0C.

7) Desarrollarun dispositivode traccióndirectaparamaterialescerámicosa alta

temperatura,y compararlos resultadosdeéstecon los de tracciónindirecta.De

estaformasepodríacomprobardirectamentela validezdel métodopropuesto.

8) Darun respaldoteóricoal comportamientoen fracturade la 3Y-TZPmediante

la modelizaciónde los resultadosobtenidoscon modelosde fisuracohesivay

de fisuraequivalente.

9) Comprobarsi el aumentode tenacidaden materialescon basecirconiasedebe

mayoritariamentea la transformanciónmartensitica,o bien si hay una

componenteimportantedebidaa ligamentosremanentesy zonascohesivas.
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Apéndice

PROCEDIMIENTO DE CÁLCULO
DE LA CURVAR

Paradeterminarla curva-Pide un materialesnecesarioconocerla tenacidady la longitud de

grieta en cadainstantedel ensayo.Dadoqueel equipoexperimentalutilizado no permite

medir directamentela longitud de grieta, se define una longitud grieta equivalente,

suponiendoque el materialpresentaun comportamientoelásticoy lineal. Este cálculose

realiza,utilizandolos resultadosde lacurvaFuerza-Desplazamientode cadaensayo,segúnel

procedimientoque sedetallaa continuación.

La flexibid.adparaunaviga TPB prefisurada(Tadaejal 1985)es20:

_______ (a’~

Cp~p 2D2BE’ “2yD) (1)

donde s=distanciaentreapoyos

D=canto de la probeta

B=espesorde la probeta

E’=módulode elasticidadgeneralizado

a=longitudde grieta

V4¿~jj)=factoradimensionalque dependede lageometríade la probeta

A~incrementoen eldesplazamientodel puntode carga

AP=incrementode lacargaaplicada

Sin embargola flexibilidad medida,C, con nuestrosaparatosserála flexibilidad de la

probeta,C~. más la delequipode ensayo,~ de formaque tendremosque:

C = Cext+Cp (2)

20Estarelacióny las siguientessonválidassiemprey cuandola luz entreapoyos,5, seaigual a cuatrovecesel
canto,D.
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siendola flexibilidad medida,Co, parala longitud de grieta inicial, ao (datoque podemos

determinarpormedidadirecta):

Co = C~xt+CN (3)

restandolas dosexpresionesanterioresobtenemosque el aumentode flexibilidad, AC. a]

aumentarla longituddegrietade ao hastaa duranteel ensayoes:

(4)AC=CpCpíirz 2D2BE’ ~2~D >r 2~D,))

y por tantoque:

v
2(ftj= V2(~)~2D

2BF ¿NC (5)

Ahora, si calculamosla función inversa,A, obtendremosla longitud de la grieta en

funciónde la longituddegrietainicial y de la cargaaplicada:

a ÁFfl ía> 1 AFVJ~’1 + 2D2BE’ 1 (6)
0 ‘~LI9) .1= L Kl 3~2 ¿NC

donde ¿NC se determinarestandoa la flexibilidad medidaduranteun ensayo,ACemayo. la

debidaa la parte lineal de la pendienteinicial, AC
0, (éstacorrespondea la longitud de

pregrietainicial másla debidaal equipode ensayo)de formaque:

5o +PAC0
AC=AC~~0- AP (7)

donde
5o es la extrapolacióndel desplazamientodel puntode cargaparacargaaplicada,P,

nula.
w

La expresiónparael factorVj$) se ha determinadoanalíticamente21sabiendoque

paranuestrageometría(Tadaei al. 1985):

K2 P2dC

E~2B da (8)

siendo K=~i~B1i&F(A) (9)

y F(a/D) una función adimensionalbien determinadaque dependede la geometríade la

probeta. Entoncessi derivamosla expresión (1) respectoa la longitud de grieta, y

multiplicamospor (P2/2B):

2tLaexpresiónque apareceen lareferenciaanteriormentecitadamostróserpocoprecisa.
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P2dC 3~2 V1 a’~ 1P2 (10)
2Bda2D2BE’ 2~D,>a2B

igualandolas expresiones(8) y (10)obtenemosque:

~ 2 za n¡ox 3~2 ‘a 1P2
~2D2B) r Flvñ,j= 2D2BEtV2(D)a2B (11)

quedespuésdesimplificar sereducea:

= A F~1(A-) (12)

expresiónqueintegradanosdala funcióndeseada:

v
2(A)= ~J37tctF2(a)dcx (13)

Con el fin de comprobarla fiabilidad de estaexpresión,y la de la función inversa

A[V(a/D)], secalculóV(a/D) a partir de una serie de valores,a/D, tomadosentreO y 1 en

incrementosde milésimaen milésima,parauna probetafisuradahastala mitadde su canto.

Sobreestosvaloresse aplicó la función inversa,A, y se determinóel errorrelativoentrelos

valoresa’/D obtenidosdespuésdel procesode cálculo, y los valoresaID originales.En la

figura Fig. A.l semuestrael error relativoen funciónde aID, sepuedeapreciarqueel errores

despreciable(pordebajodel 0.34%).

0.40

~ 0.20
o

.! 000
3-

3-

E -0.20
3-

-0.40
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

a/D

/D) — (a/D)

’

(a aYD )

0.6 0.7 0.8 0.9 1

Fig. Al. Error relaLivo enfunción dea/II).
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