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3RESULTADOS EXPERIMENTALES

3.1 TRANSFORMACION DE FASE POR TRATAMIENTO TERMICO

Las microestructuras obtenidas como resultado de los tratamientos térmicos realizados,
en e rango de temperaturas y tiempo estudiados, muestran un crecimiento de los
granos. La microestructura resultante esta compuesta por tamafios de grano y fases
diferentes, en contraste con e material de partida que presenta una estructura

monoféasica

Figura 3.1: Microestructuras obtenidas por tratamientos térmicos a 1650°C. a) 40M,
b) 10H.
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De los materia es obtenidos se seleccionaron las microestructuras resultantes después de
40 minutos y 10 horas de tratamiento a la temperatura de 1650°C. Estos materiales
fueron seleccionados por sus propiedades mecanicas, las cuales serdn analizadas

posteriormente y alo largo de este trabajo se denominaran 40M y 10H respectivamente.

Estudio de la composicién de fases

Los resultados del andlisis de fases realizado por difraccion de rayos X y espectroscopia
Raman determinaron como primera caracteristica que las microestructuras obtenidas no
presentan fase monoclinica. Este rasgo no es habitual en Y-TZP con tamafio de grano
relativamente grande, ya que a menudo se observa que ocurre la transformacion

martensitica de forma espontanea cuando |os granos superan el tamafio de 1 nm.

Se analiz6 de forma cualitativa por medio de Microscopia electronica 'y dispersion de
energia de rayos X (EDS) la cantidad de estabilizante en ambos tipos de granos,
determinandose que en los granos de mayor tamafio la cantidad de éste es superior,
Ilegando a ser casi € doble con respecto a los granos menores. Este rasgo nos permite
en principio, asociar los granos mayores a fase cubica, los cuales tienen una solubilidad

mayor que la fase tetragona.

La técnica de espectroscopia Raman no permite determinar la cantidad de fase clbica;
esta fase se observa por la presencia de una linea asimétrica a 265 cm?, y la fase
tetragonal aparece a 264 cmil. Esto picos se superponen no permitiendo la
determinacion exacta de esta fase. Sin embargo en los espectros realizados se observa
un pequefio ensanchamiento asimétrico de este pico con respecto a materia de partida,

lo que evidenciala presencia de pequefias cantidades de fase cubica.

Latécnica de difraccion de rayos X tiene el mismo inconveniente para estos materiales,
puesto que las lineas de difraccién de las fases tetragonal y clbica se superponen. A
pesar de este inconveniente, se puede determinar que la microestructura estéa formada

cas totalmente por fase tetragonal; solo se puede deducir la presencia de una pequefia
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cantidad de fase cubica, debido a ensanchamiento asimétrico de los picos de fase
tetragonal. También la superposicion de picos multiples (dobletes y tripletes) en la
posicién en que deberia aparecer la fase clbica, dificulta extraordinariamente la
cuantificacion de las fases. Mediante esta técnica se concluiria que la cantidad de fase
clbica es muy peguefia en € materia 10H (< 4%); en & material 40M no se observa la
presencia de esta fase en los andlisis realizados por difraccion de rayos X utilizando el
método de Rietveld, pero considerando € error de este método no se puede descartar
gue exista arededor del 1% de esta fase.

— 10H
—— 40M
— Patréon fase clbica

Intensidad (u.a)
]

i
! T ! 7N T ! T i 1

30 3B 49 50 51
29

Figura 3.2: Andlisis de fases mediante |a técnica de difraccion de rayos X.

Las fases presentes en estos materiales no se corresponden aparentemente con las
cantidades determinadas a partir de las micrografias, existiendo diferencias entre €
porcentgje de fases y la cantidad de granos de cada tipo con diferentes concentraciones
de estabilizante. Por tanto se utilizd la técnica de difraccion de electrones para

determinar la estructura cristalina de las fases presentes.
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Figura 3.3: Difraccion de un grano tetragona. Se muestran las direcciones

cristalogréficas ay cy los planos cristalogréficos indexados.

Los resultados de difraccion de electrones muestran que los granos de menor tamafio
tienen simetria tetragonal como se muestra en la figura 3.3, puesto que se observa una
pequefia diferencia de la distancia interplanar en las direcciones mostradas,
determinandose asi que la estructura es tetragonal, lo cua coincide con los resultados
obtenidos por difraccion de rayos X. Cabe sefidar que no se observo la transformacion
de fase que a menudo induce el haz de electrones ni la presencia de maclas. Los valores
de las distancias interplanares entre los planos (100) y (101) y los planos (001) y (101)
fueron similares, por tanto la relacion de tetragonalidad de esta red cristalina es muy
pequefia, coincidiendo con los resultados obtenidos por difraccion de rayos X utilizando

e método de Rietveld.
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Figura 3.4: Foto de un grano de matriz de simetria cubica con precipitados tetragonal es
en el material 10H.

Los granos mayores estan constituidos por una colonia de particulas muy pequefias
(precipitados), los cuales tienen un tamafio promedio de 16 nm, como se muestra en la
figura 3.4. Estos precipitados ocupan gran parte del grano, cuya simetria es cubica como
muestran los resultados de rayos X. Los patrones de difraccion de rayos X de estos
granos, presentan anillos compuestos por los puntos de las redes cristalinas de los
precipitados, 1o que no permite estudiar con exactitud la otra fase minoritaria (matriz)

figura 3.4.

Estos granos compuestos por precipitados tetragonales y matriz cubica no presentan
maclas, a contrario de lo se ha reportado en trabgjos precedentes [6], |0 cual ha sido

observado no sdlo por andlisis de microscopia electronica de transmisiéon (MET), sino
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ademés constatado por difraccion de rayos X y espectroscopia Raman donde os picos

observados son de gran intensidad y su ancho pequefio.

Figura 3.5: Difraccién de un grano con precipitados, donde se observan los anillos

producidos por la difraccion de los precipitados.

El fendmeno de maclado de los granos puede ocurrir durante la etapa de enfriamiento en
el proceso de tratamiento térmico, dependiendo de la velocidad y e tamafio de grano
tetragonal. Por otra parte, €l proceso de preparacion de muestra empleado fue €
correcto, mediante la obtencion de laminas muy finas (espesor 20 mm) utilizando un
pulido cuidadoso (presion muy pequefia) con pasta de diamante muy fina (0,1 nm). No
se debe emplear el método tradicional de pulido concavo porgue ocasiona maclas en los

granos tetragonales, como ha sido observado en trabajos precedentes [6].
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3.2 DETERMINACION DE LA CANTIDAD DE FASES Y EL TAMANO DE

GRANO

Determinacion del tamafio de grano por analisis de imagenes

El estudio del tamafio de grano se realizd por medio de la técnica de andlisis de
imagenes. Para ello se utilizaron micrografias tomadas por medio de microscopia
electronica de barrido en las superficies de las muestras atacadas térmicamente en cada
uno de los materiales. La microestructura estd compuesta por dos tipos de granos, 1os

cuales se diferencian por su tamafio y color siendo mas oscuros |0s granos compuestos.

El tamafio promedio del grano tetragona en las muestras 40M es de 0,97 nm. Mientras
gue en e grano compuesto por los precipitados tetragonales y la matriz cubica es de
2,86 nm. El tamafio de los granos tetragonales presenta valores extremos de 05y 1,7
mm, y € de los granos compuestos oscila entre 2,4 y 4 nm. La cantidad de fase
compuesta por los granos formados por |os precipitados tetragonales y la matriz cibica

es de 32,5% en volumen en € material 40M.

La determinacion de las fases en el material 10H es mas dificil, porque la estructura de
éste es mas homogénea y la diferencia del tamafio de grano es pequefia, asi como el
contraste entre las dos fases presentes. Para la identificacion de estos granos se
determind la composicion de estabilizante de forma cualitativa en cada uno de éstos,
dando como resultado diferencias considerables, siendo mayor en los de mayor tamafio.
De esta forma se identificaron los granos, donde los mas pequefios tienen estructura
tetragonal y los mayores estén compuestos por |os precipitados tetragonales y la matriz

cubica
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El tamafio promedio de los granos tetragonales es de 2,33 nm, mientras gque los granos
compuestos por los precipitados tetragonales y la matriz cubica tienen un tamafio de

4,63 nm, y su fraccién en volumen es del 37%.

Determinacién del tamafio de grano por difraccion de rayos X

Otra técnica utilizada para la determinacion del tamafio del grano fue la difraccion de
rayos X; el pico seleccionado es el correspondiente al plano (111) de la fase tetragonal,
porgue tiene la mayor intensidad y una forma simple sin solapamiento con otros picos
(figura 3.6). Ademas difracta a un angulo de Bragg pequefio 2q » 30, por lo que los
resultados de tamafio de grano, seran menores gque los obtenidos a angulos mayores. El

calculo del tamaro de grano de la fase tetragonal se realizd por la expresion 3.1.

4 — 40M
4 — 10H
rcd_‘_
3 A
B B
O -
D
§ ]
E -
T T T T T 2 12 Bz T T T T T 1
29,7 29,8 29,9 30,0 301 302 30,3 30,4 30,5

29
Figura 3.6: Difractograma de los materiadles 40M y 10H, donde se muestra la

diferencia en el ancho del pico de lafase tetragonal en ambos materiales.
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.. _0d

= 31
Bcosq 5 S

dondet es el tamarfio de grano promedio, B el ancho del pico ala mitad de la intensidad

(B= }é(?ql - 29,) Yy seexpresaen radianes, gg esla posicion angular de difraccién del

pico (maxima intensidad).

El tamaio de grano tetragonal calculado es mayor en 40M que en 10H (1,28 mmy
1,03 mm respectivamente), lo cual contradice a los resultados obtenidos por andlisis de
imégenes. En estos resultados influye la posible presencia de la fase cubica, que puede
ocasionar un ensanchamiento asimétrico de los picos de difraccion, pero teniendo en
cuenta que la cantidad de esta fase es muy pequefia, no debe afectar mucho el valor

calculado, siendo muy diferente a tamario observado por MEB.

—Ar
1| — 40M

Intensidad (u.a)

30 35 40 45 50 55 60 65 70 /5 80
29
Figura 3.7: Difractograma de los materiales Ar y 40M donde se observa la coincidencie

de los picos con los angulos de difraccion en ambos materiales.

La presencia de esta fase se revela por la existencia de unos picos correspondientes a los
planos cristalogréficos (111) y (111) aangulos 2q » 28,5° y 31,5°, como se muestra en la
figura 3.8. El célculo de la fraccion de volumen monoclinica ha sido estimado usando la

expresion propuesta por Garviey col [186].
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La explicacion a esta contradiccion, es que los precipitados de fase tetragonal presentes
en los granos compuestos, tienen los mismos parametros de red que los granos
tetragonales, como se observa en la figura 3.7, que tanto el material 40M como e AR
(solo granos tetragonales) tienen los mismos picos. Por tanto el calculo del tamafio de
grano por DRX incluye ambos granos tetragonales, siendo e vaor obtenido un
promedio de ambos, influyendo mucho mas en el 10H, que tiene mayor cantidad de

precipitados.

3.3DETERMINACION DE LA TRANSFORMABILIDAD

La determinacion de la cantidad de fase tetragona capaz de transformar a fase
monoclinica es uno de los aspectos importantes en estos materiales, porque esta
transformacion es el principal mecanismo de aumento de tenacidad. La cantidad de fase
transformable se determind midiendo la fraccion de fase monoclinica obtenida en la

superficie de fractura por medio de difraccion de rayos X.

(111),

— 40M Fractura]
— 10H Fractura

(111)n

Intensidad (u.a.)

2q
Figura 3.8: Difractograma de las superficies de fractura de las muestras 40M y 10H.
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1 )+ (121)
| () + 1 (111) +1,(122)

(3.2)

En el material 10H la cantidad de fase monoclinica en la superficie de factura es
superior que en 40M. La transformacion de la fase tetragonal en 40M es menos
significativa a pesar de tener una cantidad similar de fase tetragonal y mayor porcentaje

de granos tetragonales libres.

La diferencia de transformabilidad se debe a que los granos tetragonales libres del
material 10H son mayores que los del 40M, cuyo tamafo es cercano a critico para
retener la fase tetragonal. A medida gque los granos tetragonales crecen contienen
menos estabilizante en su interior, debido al proceso de difusién de éste hacia € limite
de grano y hacia los granos compuestos. Por tanto, su composicion de estabilizante es
menor y necesitan de una tension inferior para transformar, o bien transforman en

mayor cantidad para una tensién aplicada similar.

Tabla 3.1: Fraccion de fase monoclinica obtenida en las superficies de fractura de los

materiales 40M y 10H.

Material Fraccion de fase
Monoclinica
40M 0,17
10H 0,42
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3.4 TRANSFORMACIONES DE FASE OCASIONADA POR LOS PROCESOS
DE MECANIZADO

3.4.1 Transformacion de fases durante e proceso de rectificado

El proceso de rectificado de materiales ceramicos ha sido estudiado en algunos trabajos
reportados en la literatura [84,86] y en muy pocas ocasiones se ha estudiado la
transformacion de fase que suele ocurrir por € rectificado en los materiales de base
circona [88], reportandose en la mayoria de los casos € efecto en las propiedades

mecanicas.

Las muestras mecanizadas por este proceso fueron anaizadas por las técnicas de
espectroscopia Raman y difraccion de rayos X, y se encontrd que sdlo en € material
10H se produce la transformacién t® m. Los picos de fase monoclinica obtenidos
tienen poca intensidad y se muestra en lafigura 3.9. Sin embargo en el material 40M no
se observa este tipo de transformacion, debido posiblemente a su  menor
transformabilidad.

La cantidad de fase monoclinica, determinada por espectroscopia Raman en estos
materiales es distinta segin cual sea la ecuacion utilizada de la literatura, puesto que en
cada una de €ellas se usan diferentes factores de calibracion [6,185,186]. La expresion
utilizada en este trabajo es la ecuacion 2.3, propuesta en la literatura por Garvie y
Nicholson [186] la cual ha sido calibrada para Mg-PSZ con un 20 % molar de MgO.

La fraccién de fase monoclinica fue determinada ademés por difraccion de rayos X,
utilizando la ecuacion 3.2, de la misma forma que en las muestras fracturadas. Los
resultados confirman que las muestras rectificadas del material 10H presentan una
pequefia fraccion de fase monoclinica, cuyo valor es de aproximadamente 6 %. Por

tanto, las tensiones de rectificado ocasionan una transformacion de fase relativamente
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peguefia en la superficie de este material, similar a la determinada por espectroscopia

Raman.

—— 40M Pulida
——— 40M Retificada
—— 10H Pulida

: —— 10H Rectificada

\
J

Intensidad (u.a.

26 28 30 32 A4 36
29
Figura 3.9: Difractograma de muestras 40M y 10H pulidas y rectificadas. Se muestran

los picos de la fase monaoclinica en el material 10H rectificado.

El proceso de rectificado, a pesar de las atas tensiones hidrostéticas presentes no
ocasiona la transformacion de fase monoclinica en € material 40M, cuando se utilizan
los mismos pardmetros de mecanizado que en 10H. Por tanto, las tensiones del proceso
no son suficientes para ocasionar la transformacion en este materia de menor
transformabilidad.

3.4.2 Andlisisde latransformacion de fases durante el proceso de desbaste plano

El andlisis de las transformaciones de fase en las muestras mecanizadas por desbaste

plano se realiz6 por espectroscopia Raman. El resultado que se obtiene es que no ocurre
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la transformacién martensitica, o cual se justifica por la ausencia de los picos de fase

monoclinica 181 y 192 en los espectros Raman (figura 3.10 b).

Los andlisis de la composicion de fases realizados por difraccion de rayos X confirman
los resultados de Raman, es decir, no se produce la transformacion de fase irreversible
de tetragonal a monoclinico en e material 10H. Sin embargo, se observa €
desplazamiento del angulo de difraccion de los picos, una disminucién de la intensidad
de los mismos, asi como un ensanchamiento de éstos, |0 que revela la presencia de
microdeformacion pléstica, la cual puede estar relacionada con la formacion de maclas

y el movimiento de dislocaciones.

Considerando que en el proceso de desbaste plano las tensiones hidrostaticas son muy
pequefias y las tensiones predominantes son las de cizalla, es necesario contemplar la
posibilidad de la formacion de fase romboédrica. En el desbaste se dan las condiciones
reportadas en la literatura [91,92] para que esta transformacion sea activada, es decir,

deformacion pléastica en la superficie y temperaturainferior a As durante el proceso.

60 601 Zona de pico
monoclinico
40 401
20 201 l
0 0 . . .
200 400 600 200 400 600
a) b)

Figura 3.10: a). Espectro Raman de muestras 10H pulidas.
b). Espectro Raman de muestras 10H desbastadas.

Sin embargo, los resultados muestran que no ocurre la transformacion de fase de
tetragonal a romboédrica t® r en este proceso de mecanizado, ya que los
difractogramas analizados no muestran una coincidencia de todos los picos principales

de difraccidon con los de esta fase, como se muestra en la figura 3.11. Se aprecia la
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coincidencia de agunos de estos picos, pero esto puede ser ocasionado por la

deformacion elastica, la cua produce un desplazamiento de éstos

: ——— 10H DESBASTADA
- — PATRON FASE ROMBOEDRICA

Intensidad (u.a)

T T T T T T T ///I/ LA LA DL DL B LI
28 30 32 34 58 60 62 64
2q
Figura 3.11: Difractograma de una muestra 10H desbastada con los patrones de la fase

romboédrica.

La determinacion de la composicion de fases se realiz6 ademés mediante un andlisis de
difraccion de rayos X utilizando € método de Rietveld, donde los factores de acuerdo
del guste son aceptables (80%). Los resultados confirmaron que las muestras no
presentan fase romboédrica. Los resultados de este andlisis de las muestras desbastadas

se muestran en latabla 3.2.

Tabla 3.2: Resultados del andlisis por difraccion de rayos X, método de Rietveld, de
muestras 10H y 40M desbastadas.

Muestra % Faset % Fasem & Ct
40M 100 - 3,603 5,171
10H 99 1,0 3,607 5,170
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La comprobacion de la ausencia de dicha fase se efectud también de forma indirecta
mediante dos métodos distintos. Por una parte, se recocieron las muestras desbastadas
de 40M a temperaturas inferiores a Ay, y por otra parte, otras probetas se atacaron
guimicamente, observandose posteriormente que no se producia la transformacién a
fase monoclinica. Es bien conocido de la literatura [92,93] que bajo estas condiciones la
fase romboédrica se transforma a monoclinica, pero tal transformacion no ocurre en las
muestras desbastadas.

3.4.3 Estudio de la presencia de textura ocasionada por € desbaste

Unas de las consecuencias més frecuentes del mecanizado de los materiales de base
circona, es la presencia de textura en la capa superficial por el cambio de orientacion de
los dominios ferroelasticos. En estos materiales no ocurre este fenébmeno bagjo las
condiciones de mecanizado utilizadas, |0 que se demuestra con los andlisis realizados

mediante difraccion de rayos X.

La intensdad de los picos de las muestras mecanizadas disminuye con respecto a las
muestras pulidas, pero no se observa (figura 3.12) e cambio de larelacién de intensidad
de los picos pertenecientes a los planos cristalogréficos (002) y (200), como ocurre en
otros materiales de circona dopados con Ceria (Ce-TZP) y Ceria e Ytria (CY-TZP)
reportados en otros trabajos de investigacion [96,103,106,107]. La relacion de
intensidad 1(Pulida)/I (Desbastada) de los picos pertenecientes a las muestras 40M y 10H
cambia de forma aleatoria para los diferentes planos cristalograficos, mostrandose en
todos lo casos una disminucion considerable de su intensidad debido a mecanizado

(microdeformacion).
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| —— 40M Pulida
] — 40M Desbastade
—— 10H Pulida
—— 10H Desbastade

(111),

\
J

t

| (111,

'@JMWA

34 36

Intensidad (u.a.

2q
Figura 3.12: Difractograma de muestras 40M y 10H de muestras pulidas y desbastadas.

No se observa presencia de textura en las muestras mecanizadas.

Figura 3.13: Foto de maclas dentro de un grano tetragona en el material 10H.

103



Resultados

El estudio de las muestras mecanizadas realizado por microscopia electronica de
transmision, muestra que la razdn de la disminucién de la intensidad de los picos
observada en los difractogramas de rayos X podria estar relacionada con la formacion

de maclas dentro de los granos tetragonales, como se muestra en lafigura 3.13.

3.4.4 Estudio de la posibilidad de la transformacion reversible

Por otra parte, estos materiales presentan ciertos rasgos caracteristicos, similares a la
transformacion reversible que ocurre en los materiales Ce-TZP. Estas caracteristicas
fueron observadas en un experimento que consistié en el mecanizado de muestras, en
las cuales se habria activado previamente la transformacion monaoclinica. La presencia
de cantidades apreciables de fase monoclinica se consiguié por medio de la
transformacion de fase t-m de forma isotérmica en e material 10H, a una temperatura

de 300°C y un tiempo de permanencia de 5 horas.

Picos M 1 Zona de pico
181,192 Monoclinico
lo
200 400 600 200 400 600
NUmero de onda (crr) NUmero de onda (crr™)

Figura 3.14: Espectros Raman de muestra 10 H a.) Tratamiento térmico a 300°C
b.) Tratamiento térmico a 300°C y desbaste posterior.

Las muestras recocidas a baja temperatura fueron analizadas tanto en la superficie como

en € centro de la misma, confirmandose que no es una transformacion martensitica
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superficial, cuya capa transformada pueda desaparecer con €l desbaste (figura 3.14 a).

La transformacion ocurre en todos |os granos tetragonal es.

Los resultados obtenidos después del proceso de deshaste plano muestran que la fase
monoclinica ha desaparecido, es decir, ocure la transformacion de fases de m® t
(figura 3.14 b), pero no se observa la presencia de la textura, como ha sido reportado en

otros materiaes.

Uno de los rasgos caracteristicos de la transformacion t-m es la formacién de variantes
monoclinicas dentro del grano transformado, las cuales desaparecen y se forman
variantes de la fase tetragonal s se produjera la transformacion m-t, pero los resultados
muestran que no hay cambio de los dominios ferroelasticos (figura 3.12), o que hace
suponer que no hay transformacion reversible.

Figura 3.15: Patrones de difraccion de diferentes zonas del grano, donde se observa que

tienen la misma orientacion cristalogréfica. El plano de hébito es (010).

También se determind la orientacion de lared cristalina en diferentes regiones del grano
separados por maclas, y los resultados mostraron que estas regiones presentan la misma
orientacion de la red cristalina figura 3.15), por tanto no hay variantes de la fase
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tetragonal dentro del grano, como en el caso reportado por Swain y Hannink [103],
donde se obtienen diferentes direcciones dentro del mismo grano. Este resultado nos
confirma lo hipotesis de que no se produce la transformacién de fases t-m durante €

mecanizado.

Otro de los rasgos distintivos de la transformacion martensitica es e tipo de macla
presente en estos materiales. Su estudio permite confirmar a partir de la identificacion
del plano de habito de lamacla, si €l origen de ésta se debe a la transformacion de fases

t® m, o solo alas tensiones de mecanizado.

Figura 3.16: Difraccién de una macla de un grano tetragonal. El plano de habito es

(110).

Los planos de habito determinados en este tipo de macla, no coinciden con los
reportados como planos de habito de maclas ocasionadas por la transformacién
martensitica. Por tanto, las maclas presentes en los granos tetragonales después del
desbaste, no son debido a la transformacion, sino a la misma deformacion plastica
ocasionada por las tensiones de mecanizado, |0 que confirma nuevamente que no se

produce la transformacion t-m durante el proceso de desbaste plano.

106



Resultados

3.5 ANALISIS DE LA INFLUENCIA DEL TRATAMIENTO TERMICO EN LA
MICROESTRUCTURA

El tratamiento térmico a la temperatura de 1650 °C ocasiona un crecimiento de los
granos tetragonales en Y-TZP directamente proporcional a tiempo de tratamiento. Las
microestructuras obtenidas para esta composiciéon especifica presentan dos tipos de
granos (microestructura duplex) para temperaturas superiores a 1300°C. Las
microestructuras estdn formadas por granos tetragonales de tamafio relativamente
grande, y otros de tamafio mayor formados por una colonia de pequefios precipitados
tetragonales en un matriz de simetria cubica. La cantidad de fase cubica en estos granos
es muy pequefia, la cual no excede el 4% de la cantidad total en el material 10H, siendo
mucho menor en los materiales obtenidos con tiempos de tratamientos menores.

Los granos obtenidos con tiempos superiores a 1 hora tienen un tamafio promedio
superior a1 mm, sin que se produzca la transformacion espontanea t® m. El tamafio
critico de los granos tetragonales es de aproximadamente 2,8 nm; cuando € tamafio de
grano obtenido es superior a éste, se puede producir la transformacion martensitica
durante e enfriamiento. La posibilidad de obtener granos tetragonales grandes es una
caracteritica interesante en estos materiales, porque aumenta la transformabilidad
permitiendo un aumento de la tenacidad de fractura. Cuando e tiempo (de tratamiento)
es mayor a 10H aumenta € tamafio de grano, pero los granos tetragonaes se

transforman a fase monaoclinica de forma espontanea durante el enfriamiento.

Los granos compuestos por los precipitados tetragonales y la matriz cubica no
transforman a pesar de ser de mayor tamafio, lo cual se debe a que los precipitados
tienen un tamafo muy pequefio, 16 nm, actuando éstos como granos independientes con
una concentracion de estabilizante elevada producto de la difusion de éste desde los
granos tetragonales. Lo que hace que estos granos sean muy estables y no transformen

incluso por la accién de una tension aplicada.
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La presencia de grandes granos tetragonales metaestables a temperatura ambiente ha
sido reportada por otros autores en afos recientes [6,17], a pesar de que generalmente se
considera que el didmetro critico para la transformacién no superaa 1l nm. Este hecho
puede estar asociado a la presencia de la microestructura daplex, puesto que la presencia
de fase clbica disminuye los esfuerzos residuales térmicos. La circona tetragonal tiene
un coeficiente de expansion lineal en ladireccidn ¢ un 15 % mayor que en la direccion a
en e rango de temperaturas inferior a 1300 °C [194], mientras que la circona cubica

tiene la misma propiedad en las tres direcciones cristalograficas [195].

La retencion de fase tetragonal esté condicionada en muchos de estos materiales a la
velocidad de enfriamiento. Para los materiales de tamafio de grano superior a1 nm, se
produce la transformacion t-m parcia o total durante €l enfriamiento lento, en € rango
entre 250 - 400 °C, cuando la velocidad de enfriamiento es menor que 20 °C/min. La
velocidad de enfriamiento adecuada no crea tensiones térmicas que induzcan la

transformacion t-m [97].

La transformabilidad aumenta con e tamafio de los granos tetragonaes, debido a la
difusién del estabilizante de éstos hacia los limites de grano, y hacia los granos
compuestos, en los cuales se concentra €l estabilizante. Esta difusion ocasiona que los
granos tetragonales libres, presenten en su interior un bajo contenido de estabilizante,
por tanto una cantidad mayor de fase tetragonal transforma a simetria monoclinica, la

cua consiste en laminas de fase monoclinica intercaladas con fase tetragona [196].

La cantidad de fase cubica prevista en el diagrama de Scott es mayor que la obtenida en
estos materiaes, la cua se estudia a temperatura ambiente, y por tanto puede ser
diferente a equilibrio termodinamico establecido a la temperatura de tratamiento.
Durante & enfriamiento se reduce e campo de coexistencia de las fases
tetragonal/cubica, y tiende a precipitar fase tetragonal. Lo que sugiere que la cantidad de
fase cubica obtenida a la temperatura de tratamiento, es la fraccién volumétrica de los

granos compuestos por la matriz cubicay los precipitados tetragonal es.
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Figura 3.17: Diagrama de fases de ZrO,- Y ;03 (después de Scott).

Por otra parte, la cantidad de fase clibica determinada del diagrama de fases figura
3.17) es de aproximadamente 22%, la cual no se corresponde con la supuesta cantidad
determinada en la microestructura (37% para € material 10H). Pero la presencia de
otros elementos en la composicion quimica de esta ceramica, como por gemplo e HfO
puede actuar como estabilizante [197,198], lo cua justifica en parte que la cantidad de
esta fase a alta temperatura aumente.

Una caracteristica interesante en estos materiales es la diferencia de tamafios de grano,
en los materiaes tratados durante un corto periodo de tiempo, debido a la dificultad de
nucleacion de la fase cubica [199]. El crecimiento de los granos cubicos en los niicleos
formados en los limites de fases es més répido, que e proceso de nucleacion de nuevos

granos cubicos, 10 que trae como consecuencia que los primeros granos cubicos
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crecerdn hasta llegar al equilibrio de fases. Esta hipétesis parece acertada por €l hecho
de que los granos supuestamente cubicos no estan distribuidos de forma uniforme, sino
gue se concentran en algunas zonas de la microestructura. Ademas se ha observado la
formacion de estos granos arededor de las rayas de pulido, ya que asi se produce una

mayor disminucion de energia libre parala nucleacion de dicha estructura [6].

La explicacion a la discrepancia del tamafio de grano obtenido por los métodos
utilizados, puede ser la contribucion que tienen los precipitados tetragonal es, que tienen
los mismos parametros de red, y por tanto el tamafio de grano obtenido, es e promedio
de los granos tetragonales libres y los precipitados. Por 1o que la técnica de difraccion
de rayos X, no permite la medicion del tamafio de grano tetragonal libre, a no poder

discernir entre éstos y |os precipitados.

3.6 TRANSFORMACIONES DE FASES POR PROCESOS DE MECANIZADO

3.6.1 Andlisisdelatransformacion de fases durante el proceso de rectificado

El proceso de rectificado produce la transformacién de fases t® m en el material 10H,
pero en el material 40M no se produce ningun tipo de transformacion. A pesar que las
tensiones hidrostéticas de este proceso son muy grandes (iguales para ambos
materiales), no son suficientes para ocasionar la transformacion en este Ultimo. La
diferencia de transformabilidad entre estos materiales es apreciable de manera que para
transformar 40M es necesario aplicar tensones mucho mayores que las aplicadas
durante este proceso de mecanizado. Lainfluencia de la temperatura que se generaen la
superficie no es suficiente para revertir la transformacién, y ademas la permanencia de

la muestra a alta temperatura es muy corta (fracciones de segundos).

La cantidad de fase monoclinica ha sido determinada por las técnicas de espectroscopia

Raman y difraccion de rayos X. Los resultados obtenidos por |as diferentes expresiones

110



Resultados

de cdlculo utilizadas en la bibliografia fueron comparadas, determinandose que los
valores coherentes con ambas técnicas son 10s que resultan de utilizar las expresiones de
Garvie y Nicolson. Otras expresiones propuestas sobrestiman las cantidades de fase
cuando éstas son apreciables, y para pequefias cantidades los resultados son

inconsi stentes ya que arrojan incluso valores negativos.

Los resultados obtenidos son similares a los reportados por otros autores que han
encontrado cantidades de fase monoclinica similares en los procesos de rectificado [86].
Por otra parte, se produce en ambos materiales una deformacion elasticay microplastica
debido a las tensiones de rectificado. Esta deformacion plastica es la causa de las
tensiones residuales en e material 40M y enel materia 10H gerce una gran influencia
adicional a la transformacion de fases. En estas muestras mecanizadas, no se observo €
cambio de la relacion de intensidad de los picos 1(002); /I(200); como se ha reportado
por otros autores [200, 201] por lo que no se produce el fendbmeno de formacion de

textura por cambio de orientacion de los dominios ferroel asticos.

3.6.2 Transformacion de fases durante el proceso de desbaste plano

El proceso de desbaste plano no produce la transformacion de fase martensitica en estos
materiales, como ha sido demostrado por las técnicas de espectroscopia Raman y
difraccion de rayos X. Incluso en € materia 10H, cuya transformabilidad es mucho
mayor solo se observa un pequefia distorsién en la zona que debe aparecer € pico de la
fase monoclinica. Los picos de las muestras desbastadas disminuyen considerablemente
de atura, lo que manifiesta la existencia de deformacion plastica y sufren un

ensanchamiento importante.

Las tensiones hidrostéticas y de cizalla aplicadas durante € proceso de desbaste son
relativamente pequefias, siendo estas Ultimas predominantes. Estas caracteristicas son
propicias para que se produzca la transformacion de fase de tetragonal a romboédrica
como se ha reportado en la literatura, pero en & desbaste plano no se produce esta

transformacion, 1o cual ha sido demostrado por algunos experimentos.
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Los andlisis realizados en este trabgjo demuestran que los picos del difractograma no
tienen la necesaria correspondencia con las posiciones angulares de la fase romboédrica,
aungue como consecuencia de la deformacion plastica de la red cristalina, algunas
lineas de difraccidn coinciden. Los resultados de difraccion de rayos X por el método de
Rietveld confirman los obtenidos por otras técnicas con una precision adecuada, pero el
gjuste alcanzado en este andlisis degja algunas dudas, porque esta fase romboédrica es

una distorsion de las fases tetragonal y cubica

Estos resultados fueron confirmados con experimentos posteriores donde las muestras
40M desbastadas fueron recocidas a varias temperaturas, y no se observo la presencia de
fase monoclinica, rasgo caracteristico en muestras que presentan fase romboédrica. Esta
fase ha sido reportada por otros autores [94], quienes sugieren que es intermedia entre la
fase &tragona y la monoclinica. El experimento detallado previamente fue realizado
solamente en el material 40M debido a la ausencia de posible fase romboédrica en €

material 10H como ha sido demostrado experimental mente.

En ambos materiales no se produce la transformacion de fases irreversible durante el
desbaste plano, aunque algunos resultados pueden inducir a creer que ocurre
transformacion reversible t« m. Larazdn de que larelacion 1(002); /1(200); no cambie al
desbastar las muestras 40M y 10H, se puede asociar a que no cambia lo orientacion de
los dominios ferroelasticos, debido a que la transformabilidad de estos materiales no es
tan ata como sucede en los materiales Ce-TZP, y las tensiones de mecanizado no son
tan altas para inducir la transformaciont-m. Sin embargo, la transformacion reversible
ha sido reportada en el material 3Y-TZP, como consecuencia de una indentacion a alta
temperatura (1000°C) [97], confirmando asi la hipétesis de Swain [103], sobre la
transformacién reversible, asistida por la tension de mecanizado y la temperatura. Sin
embargo, en el proceso de desbaste ni las tensiones ni la temperatura alcanzan valores
similares a las referidas en € trabgo mencionado, donde se observa e cambio de los
dominios ferroel &sticos.
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3.6.3 Analisisde la posibilidad de transformacién de fases reversiblet-m durante el
proceso de desbaste plano

La transformacion reversible t« m ha sido reportada por varios autores, relacionada con
el cambio de los dominios ferroelésticos en los materiales de circona tetragonal. Los
materiales agqui estudiados no muestran el cambio de los dominios ferroes asticos,
porque no ocurre la transformacion reversible, debido a su menor transformabilidad
respecto a los materiales Ce-TZP [96,106,107]. Sin embargo ocurre de forma
inequivoca la transformacion de m® t por las tensiones de desbaste. Lo que hace
suponer que la energia suministrada por las tensiones de mecanizado no son suficientes
para producir la transformacion t-m, pero es capaz de transformar la fase monoclinica a
fase tetragona deformada. Por tanto en las condiciones de este proceso, la fase

tetragonal es maés estable que la monoclinica

3.7 DETERMINACION DE TENSIONES RESIDUALES POR DIFRACCION DE
RAYOS X

3.7.1 Muestras mecanizadas por desbaste plano

La determinacién de las tensiones residuales promedio en la capa superficia de los
materiales desbastados se realizd mediante la técnica de difraccion de rayos X,
utilizando el método del serfy .

La estimacion del rango de medicion g-2q se reaizdé por medio de un andlisis
convenciona de difraccion de rayos X, determindndose la posicion de los picos
principales. Estos materiales no presentan picos de gran intensidad a angulos 2q

mayores de 80°. Ademés, & mecanizado en estas muestras ocasiona una disminucién
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considerable de la altura de los picos, disminuyendo la atura de los mas débiles, de tal
manera gque no es posible utilizar aguellos picos, cuyo angulo de difraccion sea muy alto
2q >63°, para la determinacion de las tensiones residuales. Por consiguiente, las
medidas se realizaron para posiciones angulares de |0s picos en un rango de 2q entre 46-
66°. Aungue € pico de mayor intensidad se localiza en un angulo menor (30°), se
tomaron los picos principales que difractan a &hgulos mayores, los cuales permiten una

determinacion mas exacta de |as tensiones residuales.

AR
— Pulida
— Desbastada

Intensidad (u.a)

29,2 29,6 30,0 30,4 30,8 31,2
2q

Figura 3.18: Perfiles de difraccion del plano (111) de la fase tetragonal del material AR.

En & material AR la deformacion elastica de la red cristalina , ocasionada por €
desbaste plano (0,9 MPa) es muy pequefia como se observa en lafigura 3.18, por lo que
las tensiones residuales introducidas por este proceso de mecanizado no son
considerables, estando presente solamente la microdeformacidn, pero ésta no influye en

las propiedades mecanicas.
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Figura 3.19: Perfiles de difraccién del plano cristalogréfico [202] para diferentes

posicionesy . En muestras mecanizadas por desbaste plano a 0,9 MPa.

Los materiales estudiados 40M y 10H, presentan un mayor desplazamiento angular de
los picos, y por tanto, las tensiones residuales introducidas por los procesos de

mecanizado son mayores, teniendo un efecto importante en las propiedades mecénicas.
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Los picos obtenidos para € plano cristalogréfico analizado se muestran en la figura
3.19.

La figura 3.20, muestra la dependencia de la distancia interplanar d con el angulo de
inclinacion de la muestra (sen’y ) para e céculo de la tension residual. Los valores de
las distancias interplanares para ambos materidles son muy similares, y en

consecuencia, también la magnitud de esta tensién.
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-
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1,478

0,0 0,2 04 0,6 0,8
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Figura 3.20: Gréfico d-serfy parae calculo de latension promedio en los materiales

40M y 10H.

Los valores de la tensién residual promedio se muestran en la tabla 3.3, en donde se
puede observar que su valor para ambos materiales es similar, siendo ligeramente

superior para 40M.
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Tabla 3.3: Valores de las tensiones residuales promedio calculadas por € método del

serfy

Material s; (MPa)
40M -570
10H -500

3.7.2 Muestras mecanizadas por rectificado

La determinacién de las tensiones en las muestras rectificadas es un caso mas complego,
porque presenta tensiones principales diferentes, debido a que las componentes de
tensiones del mecanizado no son iguales en las direcciones longitudinal y transversal del
mecanizado. Este proceso ademas ocasiona una transformacién de fases de t-m (10H),

lo cua produce un aumento de volumen ocasionando tensiones residual es adicional es.

Las tensiones principales fueron determinadas por la técnica de incidencia rasante,
donde sblo se analiza una pequefia capa superficial. Larazdn para utilizar esta técnica es
que € rectificado ocasiona una distribucién exponencial de las tensiones
subsuperficiales. Algunos autores han estudiado este caso en materiales similares, pero,
debido a que ocurre transformacion de fase, la caida en la magnitud de las tensiones
residuales es mas siave que en los materiales cerdmicos que nNo experimentan esta

transformacion [115].

La magnitud de las tensiones determinada en la superficie se muestra en la tabla 3.4
donde s; eslatension en la direccion de mecanizado y s» en la direccion perpendicular

a mecanizado.
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Tabla 3.4: Resultados de las tensiones principales en e plano, sendo 1 y 2 las

direcciones longitudinal y transversal de rectificado, respectivamente.

Materiales s1 (GPa) s2 (GPa)
40M -1,06 -0,83
10H -1,27 -0,88

La magnitud de las tensiones residuales producidas por €l rectificado en el material 40M

son mayores que las introducidas por € desbaste plano, pero solo en la capa exterior de
lasuperficie.

3.7.3 Célculo de lastensiones principales (desbaste plano)

L as tensiones principales actuantes en el plano de la muestra tienen un papel importante,
porgue se oponen a la propagacion de fisuras en la superficie cuando las piezas estan
sometidas a esfuerzos de flexion. La determinacion de éstas no es posible de forma
directa, y se realiza utilizando la deformacion en e ge norma a la superficie;
considerando gue la deformacién se debe a la contraccion o dilatacion ocasionada por
las tensiones principales (s1Y S»2). Para ello es necesario la determinacion del parametro
dered d, de la muestra mecanizada (distancia interplanar de los planos paralelos a la
superficie); este parametro se obtuvo por medio de un andlisis convenciona de
difraccion de rayos X (incidencia normal). El término dp se determiné de muestras
cuidadosamente pulidas, considerandose éstas como muestras sin tensiones residuales.

Los valores de las tensiones residual es principales se muestran en latabla 3.5.

Las tensiones principales se pueden calcular por la expresion (1.34). Estas tensiones

fueron determinadas en dos posiciones j y j +90°, siendo las curvas d-ser’j similares,
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lo cua demuestra gque las tensiones principales en las muestras desbastadas son iguales

en las diferentes direcciones del plano (s, =s ,). Esterasgo se debe a que el proceso de

deshaste se realiza con la rotacion de la muestra, por lo que las tensiones no presentan

componentes en una direccion preferencial en e plano de la superficie.

Tabla 3.5: Resultados de las tensiones principales en € plano ocasionado por €l
desbaste.

Materiales sp (MPa)
40M -610
10H -530

Puesto que la distancia interplanar de los planos paralelos a la superficie aumenta, esto
indica que las tensiones en esta direccion son de traccion. Por tanto las tensiones
principales en e plano son de compresion, debido a que se reducen las distancia
interplanares en la direccion perpendicular a la superficie, por la contraccién de la

relacion de Poisson.

3.7.4 Determinacion de la distribucion de tensiones subsuperficial

Célculo de la distribucion de tensiones subsuperficial por cambio en la

profundidad de penetracion de la radiacion (desbaste plano)

La distribucion de tensiones residuales subsuperficides se rediza mediante la

determinacion de la posicion de difraccion de un grupo de planos en funcion de la
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rotacion angular de la radiacion incidente con respecto a la superficie de la muestra. El
cambio de la penetracion de la radiacion dentro de la muestra se consigue con la
rotacién de la muestra un angulo, y , en e ge de la direccién de laradiacion incidente y
difractada, y los angulos g y 2q varian de forma similar a un andlisis convencional,

figura 3.21. La penetracion disminuye con el aumento del anguloy .

N[/

o]

Figura 3.21: Esguema de representativo de la penetracién de los rayos X.

Laintensidad a una profundidad x se calcula por medio de la siguiente expresion, la cual

tiene una forma exponencial.
1(x)=1,6™ (34)

donde | es la intensidad de la radiacion que se trasmite a una profundidad X, lo s la
intensidad de la radiacion inicial y mel coeficiente de absorcién lineal. Con los valores
reportados en la literatura para el coeficiente de absorcién masico de la circona (m=101
cnt/g) y ladensidad (r =6,1 g/cnt), se puede calcular el coeficiente de absorcion lineal.

La absorcion de laradiacion a una profundidad de 12 mm para este materia es de 95%.

La distribucion de tensiones se determind a partir de la deformacién elastica de la red

cristalina para cada profundidad de penetracion. Esta técnica tiene €l inconveniente de
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gue los valores obtenidos a profundidades mayores son un promedio de las tensiones a
lo largo de la capa penetrada por la radiacion. Esta técnica nos permite determinar la
distribucion promedio de tensiones aproximada dentro de la capa penetrada por la

radiacion.

] ® 40M
-0,2- A 10H

'1,2 T T T T T T T T T T T T T T T 1
-2 0 2 4 6 8 10 12 14
Profundidad de penetracion
Figura 3.22: Grafico de distribucion de tensiones obtenido por la técnica de variacion

de laradiacion incidente.

Los resultados obtenidos para la distribucion de tensiones para los materiales 40M y
10H se muestran en la figura 3.22. La distribucion de tensiones subsuperficiales es
lineal para ambos materiales (40M y 10H), siendo mayor en la parte mas profunda de la
capa de tensiones. Las rectas de gjuste de lo datos experimentales se ilustran en la tabla
3.6. La magnitud de las tensiones principales y espesores de capa son similares
(aproximadamente 12 mm). A partir de esta profundidad las tensiones residuales

disminuyen de forma rapida hasta val ores pequefios.
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Tabla 3.6: Funcién de las distribuciones de tensiones obtenidas por la variaciéon de la

radiacion incidente.

Material Funcion
40M s ...(GPa) =-0,16- 0,065x(mm)
10H S . (GPa) =-0,14- 0,062x(mm)

Determinacién de la distribucién de tensiones subsuperficial por pulido y

difraccién de rayos X posterior (desbaste plano)

La determinacion del perfil de tensiones residuales se realiz6 ademés por un método
semidestructivo, e cua consiste en e pulido de una muestra desbastada y medicién
posterior por difraccion de rayos X por € método de incidencia rasante. La eliminacion
de finas capas de materia de la superficie, se realizd por medio de pulido con pasta de
diamante de 0,1 mm. En este materid no se puede utilizar € electropulido

(procedimiento recomendado) porque no es conductor de la corriente eléctrica.

La deformacién de la red cristalina se determind por medio de la técnica de incidencia
rasante, esta técnica nos permite obtener informacion solo de la capa superficia
manteniendo constante la penetracion de la radiacion en la muestra. La penetracién
maxima fue de 2 nm, lo que permite valorar la deformacion de forma precisa en las

capas interiores.

Aunque € pulido con pasta de diamante muy fina no introduce tensiones residuales,

puede ocurrir una redistribucién de tensiones residuales expuestas en la superficie.
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Figura 2.23: Grafico de distribucion de tensiones obtenido por la técnica de pulido
sucesivo.

La distribucién de tensiones dentro de la capa se muestra en la figura 3.23, donde se

observa que los resultados son similares a los obtenidos por la técnica de cambio de

penetracion. La tension es mayor en la parte mas lgjana de la superficie, y su

distribucién dentro de la capa es lineal. El espesor méximo de capa de tensiones tiene

una profundidad aproximada de 11 nm.

La expresion matemética de la distribucion de tensiones es:

s 4, (GPa) = - 0,09- 0,08x(mm) (3.5)

donde x es el espesor de capa eliminado
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3.7.5 Determinacion de las tensiones en muestras desbastadas por métodos

destructivos (tenacidad por indentacion)

A partir de las medidas de las fisuras inducidas por indentacion Vickers en muestras
desbastadas y en muestras pulidas es posible, en principio, estimar un valor medio de as

tensiones residual es existentes en las muestras desbastadas.

El empleo de una ecuacion determinada para la determinacion de la tenacidad de
fractura, depende del tipo de fisuras presentes en el material después de una indentacién
Vickers. En e caso de los materiales presentes de base circona aqui estudiados las
fisuras son de tipo Palmqvist y la expresion utilizada en este caso para la medida de la
tenacidad es la de Niihara (expresién 1.15). Para € materiad 40M se cumplen las
condiciones para su aplicacion en todo e rango de cargas de indentacion utilizadas. El
umbral de carga de indentacion para la formacion de fisuras en 40M es mucho menor
gue para 10H. Cuando las cargas son pequefias las fisuras formadas quedan atrapadas en

la zona transformada por laimpronta, siendo la relacién c/a<l.

Por estarazon, se utilizd para el calculo de latenacidad de 10H € modelo propuesto por

Cook y col. de fisuras atrapadas (ecuacion 1.16).

La determinacion de la expresion del parametro K(c) se realizd por la metodologia
propuesta por Lawn y col. [202], la cual plantea la obtencion del factor de tensiones
residuales, en un campo de tensiones variable. Para ello se supone que las fisuras son
siempre rectas, lo cua no afecta mucho en e calculo de fisuras semielipticas, porque la

variacion del parametro geomeétrico Y es pequefio.

Laformula general para el factor de intensidad de tensiones, viene dada por

K(C) = M'i'\z p£§ sup(x)%2 -~ )dez (36)
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}(Cz ] x2) es lafuncion de Green o funcion de peso. La ecuacién de la distribucién de

tensiones utilizada en este caso es un promedio a las obtenidas por las diferentes
técnicas. Los valores utilizados para la determinacion de este factor son € promedio de
los obtenidos para el materia 40M y muy cercano a valor obtenido en el caso de 10H,
donde se considera que la tension residual en la superficie es -0,1 MPa con la misma

distribucion lineal, siendo € valor de la pendiente utilizada de 0,07.

La funcion determinada de la distribucién de la magnitud de tensiones dentro de la capa

eslasiguiente.

S up =5 401~ m¥/) 3.7)

donde d es € espesor de la capa de tensiones, s, la magnitud de las tensonesy m la

pendiente de la distribucion.

2c

Figura 3.24: Esquema de una fisura Palmqvist en una muestra con tensiones residual es

superficiales con una distribucion lineal.

Sustituyendo la funcion obtenida (3.7) para la distribucion de tensiones en la formula
para € factor de intensidad de tensiones (3.6), se obtiene la expresién matemética para

el cllculo del factor de tensiones residuales (3.8).
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_ b €56 o (mx/d) o, U 38
K(c) M%Z\/;O% (CZ-XZ)HdX)b/ (3.8)

Esta formula se puede escribir de forma simplificada en funcion del valor maximo de
tensiones residuales (S syp), Un factor Fsyp que depende de la distribucion de tensiones, y
lalongitud de la fisurac. M es una constante determinada por Green [188], la cual tiene

un vaor de 1,3.

K(C) = FyS apy/C (3.9)

é . & .2 OU
Fup =- MJE:OZ%n'laeiI9+ ﬂ:gl 1- 8‘39 :U (3.10)
&p ecg pd § eco U
S, = R
sup — 311
Fo,ve -

donde Ksyp= Kid“Kic

Tabla 3.7: Resultados de las tensiones residuales determinadas por € método de

tenacidad por indentacion, para muestras desbastadas 0,9M Pa.

Material s p (GPa)
40M -1,15
10H -1,22
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Las fisuras tienen la misma longitud en direcciones perpendiculares, por lo que la
tensidon residual es independiente de la orientacion en € plano de la muestra. Los
valores obtenidos aplicando la ecuacion 3.11 se muestran en latabla 3.7. Nétese que sus
valores son similares a los valores maximos determinados por difraccion de rayos X.

Por tanto, este método determina la tensiéon méxima dentro de la capa.

M uestras mecanizadas por rectificado

El clculo de las tensiones residuales principales en las muestras rectificadas se realizé
de forma similar alas muestras deshastadas, con la diferencia de que en éstas se estudio

lainfluencia de la direccién de mecanizado en la magnitud (longitud de las fisuras).

El calculo de la magnitud de |as tensiones residuales se realizé utilizando la distribucion
de tensiones reportada por otros autores, determinada para este proceso en materiales de
circona. Dicha distribucion tiene una forma exponencial del tipo s =se '* [102,103] y
se han desarrollado las expresiones mateméticas para €l calculo del factor de tensiones
residuales superficiales [168, 192] teniendo en cuenta este tipo de distribucion, y
tomando € factor | como el inverso del espesor de la capa de tensiones se obtiene los

resultados que se muestran en latabla 3.8.

Tabla 3.8: Resultados de | as tensiones residual es determinadas por € método de

tenacidad por indentacion, para muestras rectificadas.

Material s p (GPa)
40M -1,14
10H -1,25
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Los vaores de la magnitud de las tensiones calculadas por este método, son
aproximadamente iguales a los determinados por la técnica de difraccion de rayos X,
debido a que la técnica de incidencia rasante, determina las tensiones solo en la

superficie de la capa de tensiones, donde la magnitud de la tension es maxima.

3.7.6 Determinacion de los espesor es de la capa de tensiones

La determinacion del espesor de la capa de tensiones se realizo por pasos de pulido
sucesivos, realizando en cada paso la medicion de las tensiones residuales por rayos X y
mediante el ensayo de indentacion. En €l caso de esta Ultima técnica, se han comparado
las longitudes de fisuras con las de las muestras pulidas, cuando éstas se igudan se

considera que se han eliminado las tensiones residuales en la capa superficial.
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Figura 3.25: Evoluciéon de la longitud de las fisuras de indertacion con los pulidos

sucesivos para diferentes presiones
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En & caso del material 10H (figura 3.25) la determinacion de esta capa es relativamente
facil, porque la presencia de las tensiones residuales de compresion ocasiona una
disminucién marcadamente apreciable de lalongitud de las fisuras. Este rasgo es debido
a que las fisuras quedan atrapadas dentro de la zona transformada, hasta que se elimina
un espesor determinado, y entonces crecen bruscamente hasta una longitud cercana a las

observadas en las muestras pulidas.

La influencia de la capa superficial deformada sobre las longitudes de las grietas de
indentacion parece poner de relieve que el perfil de las tensiones residuales es tal que su
efecto es el mismo alin cuando disminuya el espesor de la capa. Esto parece indicar que
las tensiones residual es aumentan con la profundidad en |as regiones muy préximas ala

superficie.

Tabla 3.9: Resultados de la determinacion de |os espesores de capa por el método de
pulido sucesivo e indentacion posterior.

Material Presion de desbaste ESPesor dela capa

transformada (nmm)
40M 0,9MPa 10
40M 0,09MPa 3
10H 0,9 10
10H 0,09 4

La profundidad de la fisura de indentacion es mucho mayor que €l espesor de la capa de
tensiones residuales. Por anto, € pardmetro que influye en este experimento es la
mayor tension y no e valor promedio. Por esto la evolucion de las fisuras con el espesor

eliminado mantiene unalongitud casi constante dentro de la capa de tensiones.
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3.8 ANALISISDE LOSRESULTADOSDE LASTENSIONESRESIDUALES

3.8.1 Magnitud de las tensiones

Se ha visto que las tensiones residuales presentes en la superficie de 40M y 10H
mecanizados son de compresion. Estos resultados fueron obtenidos por varias técnicas
experimentales diferentes, las cuales permitieron e estudio de los parametros
fundamentales como son la magnitud de las tensiones, espesor y perfil de distribucion

de dichas tensiones dentro de la capa.

El estudio por medio de la técnica de difraccion de rayos X nos ofrece no solo la
posibilidad de determinar la tensién residual promedio dentro de la capa, sino también
la determinacion de la distribucion de tensiones y e célculo de la tension residual
principal en el plano. Estas tensiones de compresion son la causa del aumento ce la
tenacidad y de laresistencia a la fractura de las muestras mecanizadas. Por otra parte, la
técnica de tenacidad por indentacion sblo nos permite determinar la mayor tensién

residua dentro de la capa.

En e proceso de desbaste plano no se produce transformacion de fase y la
microdeformacion pléstica no presenta una influencia importante en la dureza. Por
tanto, las propiedades mecanicas en estos materiales aumentan debido a las tensiones
residuales elasticas ocasionadas por la microdeformacion pléstica en la superficie,

siendo este célculo acertado para estos materiales en estas condiciones.

El resultado la magnitud de las tensiones varia segin e método utilizado para su
determinacion. Para 40M desbastado los resultados por ambos métodos son similares,
siendo superiores en un 10% por e método de indentacion. En 10H el resultado por
indentacion es un 25% superior a calculado por rayos X, debido a que las fisuras de las
muestras mecanizadas quedan atrapadas en la zona transformada cercana a la improrta,

lo que nos obliga a utilizar un modelo que contemple este fendmeno (apartado 1.4.5).
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Los valores de tenacidad calculados para las muestras pulidas (fisuras bien
desarrolladas); tiene gran diferencia con la tenacidad de las fisuras atrapadas, a pesar de
haber utilizado € mismo modelo, lo que influye en que € vaor de tension residua por

el método de indentacion sea mayor con respecto a 40M.

En las muestras rectificadas la magnitud de la tension coincide por ambos métodos
utilizados. Las fisuras de ndentacion experimentan una mayor reduccion que en las
muestras desbastadas, debido a que su espesor de capa de tensiones es mayor, pero la
magnitud de la tension residual es aproximadamente igual. Aunque la distribucion de
tensiones de las muestras rectificadas es diferente, su espesor sigue siendo mucho
menor que la profundidad de las fisuras. El efecto de la magnitud y €l espesor de la capa

de tensiones es muy similar independientemente de la distribucién de tensiones.

3.8.2 Distribucion de lastensiones

La distribucién de tensiones en las muestras desbastadas tiene un perfil linea hasta la
profundidad medida, donde la mayor magnitud de tensiones se encuentra en €l interior
de la capa. Esta determinacion se realizé por varios métodos obteniéndose resultados
similares. Ademés por la técnica de pulidos sucesivos e indentacion, se determind que
por debgjo de la profundidad de la capa la tension disminuye bruscamente, hasta
alcanzarse longitudes de fisura iguales a las muestras pulidas, figura 3.25. Por lo que la
tension de compresion disminuye llegando précticamente a cero en una profundidad
muy pequefia, por tanto la distribucion de las tensiones es similar ala representada en la
figura 3.26.

Lacausa por lacua se origina este perfil no se conoce con exactitud. Las caracteristicas
de esta capa son diferentes a las reportadas en trabajos que utilizan otros procesos de
mecanizado. En este proceso de mecanizado |la muestra esté en contacto permanente con
la herramienta de trabajo lo cual induce una deformacion elastica en la capa superficial,
pero a la vez puede ocasionar un divio de tensiones en la superficie. Este divio de
tensiones, puede originarse debido a que se alcancen valores atos de temperatura en
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algunos puntos de la superficie. Otra causa puede ser que la energia suministrada por las
tensiones ciclicas (capaz de producir la transformacion m-t) sea muy dta en la

superficie y se forme esta distribucion de tensiones.

-1,4 _ T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
-2 0 2 4 6 8 10 12 14 16
Profundidad de capa (mm)

Figura 3.26: Distribucién de tensiones en las muestras desbastadas. La tension

disminuye bruscamente en un intervalo de profundidad muy pequefio.

La distribucién de tensiones reportada [115,116] en e proceso de rectificado difiere de
la anterior, ya que en este caso se suele encontrar una distribucion exponencial que
disminuye con la profundidad. La razon de esta diferencia no esta clara. Probablemente
el hecho de que en € rectificado el contacto entre la herramienta y la nuestra sea
précticamente instantaneo, es decir, muy distinto de lo que ocurre durante el desbaste.
En este Ultimo caso las tensiones ciclicas adquieren un papel predominante en € perfil

de tensiones.
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39 INFLUENCIA DEL MECANIZADO SOBRE LAS PROPIEDADES
MECANICAS

3.9.1 Influencia de la microestructura en laresistencia a larotura

Laresistencia a flexion de las muestras estudiadas fue obtenida por € ensayo de flexion

por tres puntos de barras cilindricas, y los resultados se muestran en lafigura 3.27.

m Ar
e A40M
11| a 10H
o
—
3
N’
c
I
0,1 - - .
700 800 900 1000

S
Figura 3.27: Grafico de la distribucion de Weibull de Ln(1/1-P) y la resistencia del

materia realizado por flexién en barras cilindricas.

La resistencia de los materiales fragiles depende del tamaiio y posicion del defecto de
mayor tamafio con respecto a la distribucion de tensiones. Por eso es necesario realizar
un estudio estadistico de la resistencia a la fractura, ya que existe una fuerte dispersion
de los valores experimentales. En ese trabagjo se utilizd la estadistica de Weibull para

caracterizar la distribucion de la resistencia a rotura. Esta distribucion viene
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caracterizada por so Yy m, que representan la resistencia caracteristica y la pendiente de
la distribucion respectivamente, obtenidos de la representacion grafica en escala doble

logaritmica de In(1/1-Pg) en funcién de sk.

Tabla 3.10: Resultados de resistencia a la rotura realizado por € ensayo de flexion por

tres puntos.

Material So (MPa) m
AR 1077 14,8
40M 1143 14,4
10H 1033 13,9

El material 40M presenta un aumento de la resistencia con respecto al material de
partida, sin embargo 10H tiene una resistencia similar, mostrando incluso una pequefia
disminucién. Los cambios en la resistencia pueden explicarse en términos de cambios
microestructurales. El aumento del tamafio de grano trae como consecuencia mayor
transformabilidad del material, produciéndose un aumento de tenacidad. Por otra parte,
al aumentar €l grano, también aumenta el tamafnio de |os defectos, pero el aumento de la
tenacidad en 40M compensa el crecimiento de |os defectos, pero esto no ocurre en 10H.
La dispersion de los resultados en estos materiales es similar, siendo € mdédulo de

Weibull, m, aproximadamente igual.

La resistencia a la fractura fue evaluada ademés por medio del ensayo de flexion
biaxial, utilizandose este ensayo para determinar la influencia del mecanizado en la
resistencia a la fractura. Los resultados obtenidos por este ensayo son diferentes a los
obtenidos por flexién en probetas cilindricas, si bien se observa que los valores de
resistencia no son muy distintos. En este caso, tanto 40M como 10H muestran un

aumento de la resistencia a la fractura con respecto al material de partida. EIl modulo de
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Weibull obtenido mediante e ensayo de flexion biaxial “Ball on three balls’, es mayor

gue € obtenido en las barras cilindricas sometidas a flexion.
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Figura 3.28: Gréfico de resistencia realizado con € ensayo de flexion biaxial

El aumento aparente de resistencia registrado con respecto a ensayo de flexion de
barras cilindricas, puede tener su origen en que las muestras utilizadas para el ensayo de
flexion biaxial son discos cortados de las barras. Aungue el proceso de preparacion de
las muestras se realizé con mucho cuidado para no introducir tensiones residuales,
tienen mas sensibilidad a los procesos de mecanizado, pudiendo tener pequefias
tensiones residuales que incrementen ligeramente la resistencia. Por otra parte, no se
puede realizar un recocido posterior, porque podria producirse €l proceso de

degradacion por la trarsformacién a baja temperatura.

La dispersion de los resultados experimentales en 40M y 10H es menor que en AR
(figura 3.28). El origen de esta aparente discrepancia puede ser que los defectos que
ocasionan la fractura del material tengan menos dispersion. El tamafio de los defectos

observados es mayor que los poros presentes, los cuales no cambian con € tratamiento
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térmico. Teniendo en cuenta la transformabilidad elevada de este material y su pequefio
espesor, la transformacion puede ocurrir en algunos grarnos cercanos a los poros, a
tensiones mucho mas bajas que la de fractura, produciéndose el agrietamiento y la unién
de los poros cercanos. La formacidén de estos defectos a bagjas cargas hace que la
distribucion de los defectos sea menor, respecto a los materiales donde no se produce
(AR).

La diferencia entre los resultados de los ensayos de flexion de barras cilindricas y
discos, es de aproximadamente 13% en ambos materiales. Sin embargo, e ensayo de
flexion biaxial en discos tiene ventgjas como el bajo costo y a que no se requiere de una
rigurosa preparacion, hacen de este ensayo el idoneo para la determinacion de la
influencia de las tensiones residuales por los procesos de mecanizado. Una de las
desventgjas reportadas de este ensayo es su independencia de la orientacion de los
defectos [203].

Tabla 3.11: Resultados de resistencia a la rotura mediante el ensayo de flexion biaxial.

Material So (MPa) m
AR 1057 9,47
40M 1289 16,55
10H 1170 17,02

3.9.2 Fractogr afia

El estudio fractogréfico se realizé por medio de microscopia electrénica de barrido, con
el objetivo de identificar los origenes de la fractura, asi como su posicion respecto a la
superficie. En la mayoria de los casos se pudo asociar € defecto origen de la fractura a

defectos superficiales o muy cercanos ala superficie.
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En el material de partida (AR) los defectos que causan la fractura son poros, |0 que es
un hecho habitual en estos materiales comerciales [204]; éstos han sido identificados en
trabgjos previos como e origen de la rotura [205,206]. En los materiales tratados
térmicamente los defectos son similares, pero pueden estar asociados a regiones
porosas, o la fata de cohesion de algunos granos y defectos de sinterizacidn, pero en la

mayoria de |0s casos son poros 0 grupos de poros.

En e materia AR los poros tienen tamafio promedio que oscila entre 8 y 15 nm; en los
materiales 40M y 10H los defectos tienen mayor tamafio que en el material de origen, y
sus dimensiones son entre 25-30 mm y 35-45 nm para 40M y 10H, respectivamente.

Estos resultados son coherentes con los de resistencia, porque con € aumento de tamafio

de grano aumenta & tamarfio de |os defectos.

Figura 3.29: Defectos origen de fractura en el materia 40M. @) Defecto superficial.
b) Defecto subsuperficial.
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Los defectos que originan la fractura del material 10H son mayores que los del 40M,
razon por la cual su resistencia es menor, aungue esta disminucién no es muy grande,
por lo que debe tener una mayor tenacidad que compense e aumento del tamario de los

defectos.

En e material 40M los granos mayores (colonia de precipitados con matriz cubica)
presentan una fractura predominantemente transgranular, mostrando una fractura lisa,

rasgo tipico de este tipo de fractura

Figura 3.30: Defectos origen de fractura en el materia 10H. a) Defecto superficial.
b) Defecto subsuperficial.

Por otra parte, los granos tetragonal es tienen una fractura preferentemente intergranular.
En este material se puede observar muy facilmente porque la diferencia de tamafio de
estos tipos de granos es apreciable. Sin embargo en el material 10H no se observa esta
diferencia, debido a que los granos tetragonales tienen mayor tamafio, y la proporcion
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gue presentan fractura transgranular es mayor. Los granos formados por la matriz
cubicay los precipitados tetragonales tienen una fractura transgranular descohesiva, 10

cual se aprecia en la zona cercana al defecto.

La propagacion de la fractura en la zona distante del defecto es predominantemente
transgranular principalmente en los granos de matriz cubica con precipitados
tetragonales; en los granos tetragonales predomina la fractura transgranular aungque

algunos granos de pequefio tamafio tiene fractura intergranular.

3.9.3 Influencia de la microestructura en la tenacidad de fractura

La tenacidad de fractura fue determinada por distintos métodos, algunos de los cuales
incluyen el empleo de las fisuras de indentacion directamente. Por tanto, es necesario
conocer la morfologia de las fisuras presentes en cada uno de los materiales para aplicar
las distintas ecuaciones propuestas en la literatura. Con e objetivo de determinar la
morfologia de las fisuras se analizaron las superficies de fractura por MEB. En todos los
materiales tratados térmicamente las fisuras obtenidas son de tipo Palmgvist figura
3.32), y no se observa la transicion a tipo de fisuras semidliptica al aplicar cargas de

indentacion elevadas, como ocurre en otros casos reportados Y-TZP [185].

Figura 3.32: Fisura Palmgvist obtenida en el material 40M a490 N.
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En los materiales obtenidos después del tratamiento térmico la morfologia de las fisuras
es més dificil de apreciar en las superficies de fractura que en el material de partida; esta
dificultad se acrecienta con el aumento del tamafio de grano. Por esta razon, no se
observan con facilidad las fisuras en € material 10H, distinguiéndose apenas la
morfologia Pamqvist; por tanto, para determinar con exactitud la geometria de las
fisuras en el material 10H, se utilizo otro método, €l cual consistié en €l pulido sucesivo
de finas capas de la superficie indentada, midiéndose las dimensiones de las fisuras
después de eliminar cada capa de aproximadamente 10 nm. La carga de indentacion

utilizada fue lo suficientemente ata (612,5 N) para obtener fisuras bien desarrolladas.

Figura 3.33: Perfil de fisura de indentacién en el material 10H, indentado a una carga de
612,5N.

Estos resultados figura 3.33) muestran que las fisuras presentes en 10H son de tipo

Palmqvigt, con unarelacion ay/co= 1,6.

Célculo delatenacidad por € ensayo IM

La expresion seleccionada para la determinacion de la tenacidad de fractura fue la
propuesta por Niihara [191], puesto que las fisuras obtenidas fueron del tipo Pamqvist.
Para el empleo de esta expresion se plantean dos condiciones que deben satisfacerse

para aplicar la ecuacion 1.15.
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La primera de ellas se refiere a la relacion entre la longitud de la fisura y las
dimensiones de la huella de ndentacion; se debe cumplir que (1 3 a/l 3 04). Los
resultados obtenidos tanto para e materia de partida como para € 40M son
satisfactorios, cumpliéndose esta relacion en todo el rango de cargas utilizadas (tabla
3.12).

La otra condicion establecida para la aplicacion de esta ecuacion, obviamente, es
comprobar que se cumpla la relacion de la carga con la huella de indentacion: (P/a)
tiene que ser proporcional alV?.

Tabla 3.12: Relacion al/l para muestras para diferentes cargas de indentacion en los

materiales Ar y 40M.

Materiales  Carga de indentacién (Kg) all
20 0,61
30 0,55
AR
40 0,50
50 0,47
20 0,76
40M 30 0,61
40 0,54

Las pendientes de las curvas log(P/d) en funcion de la longitud de las fisuras | para
muestras Ar y 40M son muy cercanas a 0,5 (figura 3.34), por lo que podemos concluir
que P/a es proporcional a 1Y para estos materiales. Por lo que ambas condiciones se
cumplen para los materiales Ar y 40M en todo el rango de experimentos realizados,

pudiéndose utilizar la ecuacion de Niihara.
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Figura 3.34: Gréfico doble logaritmica P/a vs. | de los materidles AR 'y 40M.

Tabla 3.13: Resultados de tenacidad determinados por e método IM (ecuacion de
Niihara)

Materiales Cargade 2d (m) I (M) Kic (MPaOm)
I ndentacién (N)
AR 196 175 142 51
40M 490 272 277 59
10H 612,5 324 230 7,2

Sin embargo e material 10H no tiene e mismo comportamiento que los anteriores,
porgue no se cumple la primera condicion de Niihara. Para cargas pequefias, las fisuras
de indentacion tienen una relacion a/l >1, quedando atrapadas en la zona transformada

cercana a la indentacion. Para cargas de indentacién més altas (superiores a 490N) las
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fisuras obtenidas estdn bien desarrolladas cumpliéndose la primera condicion para

aplicar la ecuacion de Niihara en este materia (ver figura 3.35).

La segunda condicién para 10H se analizd para €l rango de cargas de indentacién que
producen fisuras bien desarrolladas. La pendiente para este material en estas
condiciones (cargas de indentacién > 490 N) es 0,49, o sea muy préximo a 0,5; por
tanto, en principio se cumplen las condiciones para la determinacion de la tenacidad por

esta expresion.

51 a A 10H

a/l

0 T T T T T T T T T T T T 1
100 200 300 400 500 600 700
Cargade Indentacion (N)

Figura 3.35: Grafico de lavariacion de larelacion a/l con la carga de indentacion para

e material 10H.

Los resultados por e método IM muestran que en los materiales 40M y 10H aumenta la
tenacidad con respecto al AR. Este resultado es |6gico porgue e crecimiento de grano
en 40M y 10H induce aumento de la transformabilidad, siendo éste el mecanismo de

aumento de tenacidad que tiene mayor influencia.
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Tabla 3.13: Resultados de tenacidad determinados por € método IM (ecuacion de
Niihara)

Materiales Cargade 2d (m) I (m Kic (MPaOm)
I ndentacion (N)
AR 196 175 142 51
40M 490 272 277 59
10H 612,5 324 230 7,2

Se considera que no hay crecimiento subcritico de las fisuras por efecto de la humedad
del ambiente, ya que se realizé e ensayo con las grietas cubiertas de aceite de silicona,
gue aida la muestra del medio ambiente. Las muestras indentadas se mantuvieron en
todo momento en este medio de proteccion. La constante C utilizada fue la determinada
por Niihara (0,0089).

Célculo delatenacidad por € ensayo IBS

La determinacion de la tenacidad de fractura se realiz6 también por medio del ensayo
IBS, partiendo de las fisuras de indentacion obtenidas en las muestras del ensayo IM. El
ensayo de rotura se realizé mediante el ensayo de flexién biaxial, siendo los resultados

muy similares.

El ensayo IBS consiste en e célculo de la resistencia a flexion de la muestra indentada,
donde las fisuras presentes en la muestra, debido a las tensiones residuales de
indentacion se propagaran de forma estable, hasta que alcancen un valor determinado a
partir del cual su propagacion se hace de forma inestable. Este valor maximo de
longitud de la fisura coincide con & valor minimo de K total (Kiot), para producir la

rotura inestable.
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Durante el ensayo de flexion, € factor de intensidad de tensiones de la grieta es la suma
del producido por la tension externa aplicada, Kap, mas € correspondiente a las

tensiones residuales, K;es. Por tanto,

+K (3.12)
donde Kap Se expresa como
Kapl = YS apl \/g (313)

Siendo a la profundidad de la grieta, Y un factor que depende de la geometria de ésta, €l
cual se calcula por |as expresiones obtenidas por Newman y Raju [48].

La primera condicion de fractura es que

Kie =Ky =Koy +K (3.14)

tot res

La segunda condicion es que la propagaci on sea inestable cuando se alcance € valor de
Ktot-
K K

totalA 3 0 totalB 3 0 (315)
fla fla

Aplicando las dos condiciones, es decir, suponiendo que no hay comportamiento de
curva R, conociendo que las fisuras presentes son de tipo Pamaqyist, se obtiene una

expresion para el caculo de latenacidad de fractura K c.
K. =4K, (3.16)
donde Ky es @ factor de intensidad de tensiones aplicado a la grieta inicial de longitud,

lo, suponiendo que no hay relgjacion de tensiones por crecimiento subcritico por efecto
de la humedad del ambiente
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K, =Ys4/c, (3.17)

Tabla 3.14: Resultados de tenacidad determinados por el método 1SB, ensayo de flexion
biaxial.

Materiales s (MPa) alc Y Kic (MPaOm)
AR 153 15 08 4,7
40M 205 16 0,77 7.4
10H 225 1,55 0,81 8.2

La geometria de la grieta después del ensayo de tenacidad IBS, se puede determinar
muy fécilmente de las superficie de fractura de los material de partiday 40M, en 10H se
observa pero no de forma muy definida, y en todos los casos coincide con las

dimensionesiniciales.

|=2¢c

Figura 3.36: Perfil de fisura de indentacion en el material 10H, indentado a una carga

de 612,5 N, después de la aplicacion del 90% de la carga de rotura.

Para € estudio de la morfologia de la fisura durante € crecimiento, se utilizé el método

de pulido sucesivo de una muestra indentada, después de la aplicacion del 90% de la
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carga de rotura. Se observa (figura 3.36) que para cargas de indentacion de 612,5 N las
fisuras mantienen la morfologia Palmqvist, pero su longitud aumenta superficialmente

de forma establ e aproximadamente 15%, manteniendo unarelacién a/c =1,55.

3.9.4 Influencia de las tensiones residuales de mecanizado en las propiedades

mecanicas

Influencia del proceso de desbaste plano en la resistencia a la fractura

La influencia de las tensiones residuales en la resistencia a la fractura se determind por
medio de ensayos de flexion biaxia de muestras mecanizadas. Los resultados
demuestran que estas tensiones residuales de compresion incrementan la resistencia de
estos materiales. En el material de partida (AR) la influencia de estas tensiones es
menor que en los materiales tratados térmicamente. Asi en las muestras desbastadas a
0,9 MPa, el aumento de resistencia es del 7% con respecto a las muestras pulidas sin

tensiones residual es de mecanizado.

Tabla 3.15: Resistencias caracteristicas de las distribuciones de Weibull para los
materidles AR, 40M y 10H bgjo distintas condiciones.

Material P D(0,09) D(0,9)
so(MPa) AR 1056 1074 1139
so(MPa) 40M 1188 1339 1506
so(MPa) 10H 1136 1284 1372
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Los materidles 40M y 10H tienen mayor resistencia mecanica en las muestras con
tensiones residuales de mecanizado. Este aumento es proporcional a la tensién
hidrostética de mecanizado. Incluso para presiones de desbaste pequefias presentan un
aumento de resistencia considerable, como se muestra en lafigura 3.37 .

El mayor incremento de resistencia experimentado se observa en el material 40M, para
el cual € incremento es de 12 y 26% para las presiones utilizadas. El material 10H tiene
unatendencia similar, pero su aumento de resistencia a altas presiones de mecanizado es

inferior al 40M, siendo de 13y 20% para las presiones 0,09 y 0,9 MPa respectivamente.

Para valorar el efecto del posible dafio ocasionado por €l desbaste en e material, se
tomaron muestras desbastadas de los materiadles 40M y 10H y se sometieron a un
tratamiento de alivio de tensiores; se redlizaron los tratamientos de recocido a 1100°C,
pero se utilizaron dos velocidades de enfriamiento diferentes, en un caso menor de

20 °C/miny en € otro caso una velocidad aproximada de 30 °C/min.

10H Pulidas
10H Desbast. 0,09 MPa
10H Desbast. 0,9 MPa
40M Pulidas

40M Despast. 0,09 MPa
40M Desbast. 0,9 MPa

e 0 0 > b >

Ln(1/1-P)

0,14

T T T T T
500 600 700 800 900 1000
s (MPa)

Figura 3.37: Gréfico de resistencia de muestras 10H y 40M pulidas y desbastadas a dos
presiones 0,09 y 0,9 MPa.
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Los resultados demuestran que este proceso de mecanizado no origina defectos en el
material superiores a los defectos naturales, porque a eliminar las tensiones residuales
superficiales las muestras tienen una resistencia similar a las muestras pulidas. En €
material 40M & cambio de la velocidad de enfriamiento no afecta la resistencia, pero
sin embargo e enfriamiento en & material 10H a una velocidad inferior a 20 °C/min
produce una peguefia disminucion de la resistencia debido a un proceso de degradacion

(véasefigura 3.38), € cua ocurre a bgja temperatura en estos materiales de gran tamafio

de grano.
10H
A Desb 0,09y Rec (<20-°C/min)
A Desb 0,9y Rec (<20-°C/min)
A Pulidas
13| v Desb09y Rec (>30-°C/min)
—
O
—i
—
o
c
-
0,17
T T T T T
500 600 700 800 900 1000

S (MPa)

Figura 3.38: Gréfico de resistencia de muestras 10H pulidas y muestras desbastadas y

recocidas con dos velocidades de enfriamiento diferentes.

Influencia del proceso derectificado en laresistencia a la fractura

Los resultados de la resistencia a la fractura de las muestras mecanizadas por el proceso

de rectificado figura 3.39), muestran un aumento de resistencia con respecto a las
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muestras pulidas, como consecuencia de las tensiones residuales en la superficie de la

muestra.
® 40M Rectificadas
A 10H Rectificadas
1
E _
—
|
N
c
1
0,1
400 500 600 700 800900 1000 2000

29

Figura 3.39: Gréfico de resistencia de muestras 10H y 40M rectificadas, el espesor

eliminado en una pasada es de 0,1 mm.

Este aumento de resistencia debido a las tensiones residuales introducidas por este
proceso de mecanizado es menor que e que experimentan las muestras mecanizadas por
desbaste plano, siendo apenas insignificante en el material 10H. En el material 40M, sin
embargo, este aumento de resistencia es considerable pero menor que para las muestras

mecanizadas por desbaste plano.

Tabla 3.16: Resistencia de las muestras de 40M y 10H rectificadas.

Material So (MPa) m
40M 1482 10,64
10H 1191 4,2
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Laresistencia de las muestras 10H rectificadas es inferior alas de 40M. Este hecho esta
asociado a que las méximas tensiones de compresion estan en la superficie, y que €
tamafio de los defectos naturales en 10H es mayor, donde las tensiones residuales solo

influyen en los defectos més cercanos a la superficie.

3.9.5 Influencia delastensionesresiduales en la tenacidad de fractura

Influencia de lastensionesresiduales de desbaste en la tenacidad por € ensayo |M

Las longitudes de las fisuras de indentacion resultantes en AR y 40M recocidos son
siempre menores que en e material previamente desbastado. Esto evidencia claramente

la existencia de tensiones residual es de compresion.

350-
1 ®™  ARPulidas

‘c 3001 m AR Desbastadas
5250' ® 40M Pulidas
@ <7 ® 40M Desbastadas
@ 200-
8 150
[}
IR
3 1001 °
g 50
_I 4

0

1 T T T I T T 7 1 T T !
150 200 250 300 350 400 450 500
Carga de indentacion (N)
Figura 3.40: Evolucion de la longitud de las fisuras con la carga de indentacion en los
materiales AR y 40M, en muestras pulidas y desbastadas a 0,9 MPa.
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A pesar de la reduccion en la longitud de las fisuras de indentacién en AR y 40M
desbastadas, se cumplen las condiciones para la aplicacion de la ecuacion de Niithara en
la determinacion de latenacidad por € método IM.

La diferencia entre las longitudes de las grietas en las muestras desbastadas y las pulidas
son mas significativas para € material 10H. Noétese, ademés, que la pendiente de la
recta trazada entre los puntos experimentales mostrados en la figura 3.41 es claramente
inferior en muestras 10H desbastadas.

En 10H las longitudes de las fisuras son mucho menores en las probetas mecanizadas.
Para poder explicar este fendbmeno no se puede recurrir solamente a las tensiones
residuales de compresién, sino también al fendbmeno de las fisuras atrapadas por la
regioén transformada cercana a la indentacion.

300 -
A 10H, Pulides
‘S 250 | A 10H, Desbastadas (0,09 MPa)
£ || 4 10H, Desbastadas (0,9 MPa)
8 200 -
3
© 150
©
= ]
= 100 -
(@)]
c J
o
—1 50
0

200 300 400 500 600
Carga de indentacion (N)

Figura 3.41: Evolucion de lalongitud de las fisuras con la carga de indentacion para las
muestras de 10H pulidas y desbastadas.
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Cuando € material es muy transformable, la extensidon de la grieta no queda solamente
determinada por € campo residua €elastico, sino que también debe considerarse €l

campo de tensiones residuales de compresion, generado por la transformacion
martensitica inducida por el contacto de la piramide Vickers sobre € material. Cook y
col. [45] han desarrollado un modelo donde consideran este efecto, € cual predice €

fendmeno de las grietas atrapadas en los puntos cercanos a la impronta dentro de la zona
transformada. Incluso puede llegar a ocurrir que la grieta no se extienda en absoluto a

partir de los vértices de la impronta

Tabla 3.17: Tenacidad de fractura de muestras AR y 40 M con una carga de indentacion
de 390 N.

Materiales Tenacidad (MPaOm)
AR pulida 4,3
AR D (0,09MPa) 4,6
ARD (0,9MPa) 49
40M pulida 50
40M D (0,09 MPa) 5,15
40M D (0,9 MPa) 5,97

Por lo tanto, para € céculo de la tenacidad de fractura en 10H se emplearan las
expresiones propuestas por Cook y col. [46], donde se considera € efecto de las fisuras
atrapadas por la zona transformada. Este modelo (figura 1.12) considera dos campos de
tensiones, los cuales mantienen una similaridad geométrica con la indentacion,

obteniéndose dos factores de tensiones superpuestos, K; y K.

Para aplicar é modelo de Cook se determiné el parametro s a partir de la longitud de la

fisura dentro de la huella de indentacion por medio de microscopia electronica de
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barrido (figura 3.42). Esta longitud obtenida por microscopia electronica, ha sido
medida en varias muestras indentadas con una carga de 612,5 N y tiene una longitud
promedio de 33 nm. Este factor S de dicho modelo es constante y no depende de la

carga de indentacion.

Figura 3.42: Micrografia de una indentacién (carga aplicada de 612,5 N) en el material

10H donde se muestra la fisura dentro de la impronta.

La longitud de la fisura ¢ se determind utilizando la microscopia 6ptica con campo

OScuro.

El factor ar (ecuacion 1.20) ha sido calculado a partir de la dureza 'y de la resistencia a
la fractura, considerando que la tension residua maxima es igual a la de rotura. De esta

manera se obtiene a g= 0,098.

El factor at (ecuacion 1.23) de la transformacion se calculd utilizando la tension de
transformacion para este material la cua ha sido determinada en trabgjos precedentes

[6], obteniéndose un valor a1=0,026.
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La longitud de la zona transformada por la indentacion se determinG por espectroscopia
Raman, obteniéndose los espectros a diferentes distancias de la huella de indentacion
(figuras 343 y 3.44), tomandose como longitud de la zona transformada la

correspondiente a un 5% de fase monoclinica.

Figura 3.43: Esquema de la direccion de medicién de la transformacion en una muestra
Indentada.

\l
J
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Cantidad de fase monoclinica (%
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N
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Distancia de laindentacion (rm)

Figura 3.44: Gréfico de cantidad de fase transformada en funcién de la distancia de la

huella de indentacion para una carga de 612,5 N.
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Con estos pardmetros determinados experimentalmente, se calcul6 la tenacidad para €l
caso de las fisuras atrapadas (longitud de fisuras menor que la longitud de la zona

transformada), y los resultados de tenacidad se incluyen en la tabla 3.18.

Tabla 3.18: Tenacidad de fractura de muestras 10H por una carga de indentacion de 490
N.

Materiales Tenacidad (MPaOm)
Pulida 8,2
D (0,09MPa) 93
D (0,9Mpa) 9,9

El fendmeno de las fisuras atrapadas se produce no solo por el efecto de las tensiones
residuales que se oponen a su propagacion en el material, sino también a los niveles de
transformacion cercanos a la impronta en 10H, cuyo campo de tensién de compresion
por la transformacion es muy superior. También hay que tener en cuenta que en las
muestras desbastadas se observa cierta microfisuracion en la zona cercana a la impronta,
produciendo un aivio de las tensiones que puede disminuir e campo de tensiones

residuales de traccién y, por tanto, influye en el aumento de la tenacidad.

Influencia delastensionesresiduales del proceso desbaste plano en el ensayo SCF

La influencia de las tensiones residuales en la tenacidad de fractura fue determinada
también por € ensayo de flexion con una fisura superficial. Este método tiene la ventgja
gue no existen tensiones residuales de indentacion, las cuales no se conocen con
exactitud. Un inconveniente del método es que requiere de una cuidadosa preparacion

de las muestras.
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Figura 3.45. Fotos de fisuras superficiales tomadas de las superficies de fractura
a) 40M. b) 10H.

El ensayo utilizado para determinar la tenacidad fue e de flexion Biaxia “Ball-on
Three-Ball”. En este caso las muestras indentadas, recocidas y desbastadas (eliminado
laindentacion y € ligamento plastico) fueron marcadas en la direccion de la fisura, cuya

direccion fue colocada entre dos bolas de soporte (direccidn de la mayor tension).

El valor de la tensién de fractura fue determinado utilizando la aproximacion de Shetty

(b = t/3) [181], la cud tiene un error menor de 2%. La geometria de la fisura fue
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observada por microscopia electrénica de barrido en la superficie de fractura, 1o que

permite calcular €l factor Y por la expresiones de Newman y Raju [48].

Tabla 3.19: Resultados de tenacidad utilizando el ensayo SCF (Flexion biaxial)

Material Estado superficial Tenacidad (MPaOm)
40M Pulida 7,1
40M Desbastado 0,09MPa 7,6
40M Deshastado 0,9MPa 8,8
10H Pulida 7,9
10H Desbastado 0,09MPa 8,6
10H Desbastado 0,9MPa 9,6

Los resultados de la tenacidad por € método SCF demuestran que los valores de
tenacidad del material 10H son mayores que el 40 M para el mismo estado superficial.

Tabla 3.20: Aumento de tenacidad con la presion de desbaste

Material Estado superficial Aumento de tenacidad
40M Deshastado 0,9MPa 23%
40M Desbastado 0,09MPa 6%
10H Deshastado 0,9MPa 18%
10H Desbastado 0,09MPa 9%
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El materia 40M tiene un mayor aumento de tenacidad por efecto de las tensiones
residuales de mecanizado a altas presiones de desbaste. Por otra parte a bajas tensiones
de desbaste el aumento de terecidad es inverso siendo mayor para e 10H, aunque

peguerio en ambos casos comparado con |os resultados para altas presiones.

Influencia delastensionesresiduales derectificado

En las muestras rectificadas no es posible determinar la tenacidad por el ensayo IM,
utilizando la ecuacion de Niihara, porque no se cumplen las condiciones, a/l =1,1y 3,3
para 40M y 10H, respectivamente. Entonces, es necesario utilizar el modelo propuesto

por Cook y col.

Tabla 3.21: Resultados de tenacidad de las muestras rectificadas (métodos IM y SCF).

Material Técnica empleada Tenacidad (MPaOm)
40M IM 8,79
10H IM 11,5
40M SCF 8,9
10H SCF 10,4

L os resultados obtenidos por e ensayo SCF muestran un aumento de la tenacidad, sin
embargo sus valores son menores mostrando gque para el material 40M la tenacidad de
las muestras rectificadas es menor que las desbastadas a 0,9 MPa.
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3.10 ANALISISDE LA INFLUENCIA DE LA MICROESTRUCTURA EN LAS
PROPIEDADES MECANICAS

Influencia de la microestructura en laresistencia ala fractura

La resistencia a la fractura aumenta a medida que crece € tamafio de grano, hasta un
tamafio de grano optimo (40M), a partir del cual comienza a disminuir. Este aumento de
la resistencia de 40M respecto a AR, esta asociado al aumento de la tenacidad, aunque
también crece € tamafio de los defectos aproximadamente 3 veces, pero e aumento de
tenacidad es mayor que e aumento del tamafio de los defectos naturales. Para 10H,
cuyo tamafno de grano promedio es mayor, la resistencia disminuye un poco como
consecuercia del crecimiento de los defectos naturales (aproximadamente 4 veces), y €

aumento de tenacidad no contrarresta e aumento de |os defectos.

En & ensayo de flexion por tres puntos no fue necesario mecanizar las probetas, ya que
se utilizaron barras tratadas térmicamente. Los discos utilizados en el ensayo de flexion
biaxial fueron preparados a partir de las barras tratadas, y se tuvo mucho cuidado en €
proceso de desbaste y pulido para evitar la formacién de tensiones residuales. Las
diferencias en la resistencia sélo son significativas en 10H, que tiene mayor sensibilidad
a las tensiones residuales introducidas por e mecanizado, pudiendo ser una de las

causas de la mayor resistencia de |os discos respecto alas barras cilindricas.

En e material de partida AR, son los poros los defectos que originan la fractura. Sin
embargo tanto en 40M como en 10H los defectos responsables de la fractura son zonas
de dafio drededor de los poros ( los cuales no cambian con el tratamiento térmico), que
se pueden producir durante la aplicacion de la carga. Es decir, alrededor de los poros se
alcanza localmente la tension de transformacion s antes de alcanzarse la tension de
rotura; esto induce € agrietamiento de los granos entre elos, y la union de los poros

constituye los defectos que originan la fractura. Esta hipétesis se confirma por la forma
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irregular de los defectos (ver figura 3.29 y 3.30). En AR no se produce este fenémeno,
debido a que latension necesaria para inducir la transformacién es mayor que latension

derotura.

Algunos investigadores como Swain y Rose reportaron que en materiales Mg-PSZ la
fractura se origina en zonas del material que transforman de fase cuando la tension
aplicada supera a la tension critica [209]. En los materiales Ce-TZP [210] e Y-TZP [6]
se han reportado resultados similares. Asi, 10s poros actdan como concentradores de
tension y pueden ocasionar la transformacion de fase a niveles de tensién menores a la

tension de fractura

Otra caracterigtica diferente de la fractura de 40M y 10H con respecto a AR, es €
camino que sigue la grieta. Cuando el grano es pequefio (AR) la superficie de fractura es
mixta, es decir intergranular y transgranular. Pero en los materiales 40M y 10H
predomina la fractura transgranular, cuya tendencia aumenta con el crecimiento del
grano tetragonal. Este rasgo caracteristico puede ser ocasionado por latransformacion y
agrietamiento de los granos delante de la fisura'y también por una mayor dificultad para

bordear granos de mayor tamafio, lo cual supone un elemento de aumento de la
tenacidad.

Influencia de la microestructura en la tenacidad de fractura

La tenacidad de fractura aumenta a medida que crecen los granos tetragonales, como
consecuencia de una mayor transformabilidad del material. La transformacién de fases
en la zona cercana a la punta de la fisura es e mecanismo responsable del aumento de la
tenacidad; ésta ocasiona un aumento de volumen, y, como consecuencia, tensiones

residuales de compresion que cierran la grietay se oponen a la propagacion.

En & caso de grandes aumentos de tenacidad observados por € método de indentacion,

una de las causas es que la transformacion arededor de la huella produce una tensién
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residual de compresion, la cual se opone a la extension de la fisura, quedando atrapada

en esta zona (figura 1.12).

Los métodos de medicion de tenacidad mediante fisuras de indentacion tienen cierta
incertidumbre en los resultados absolutos, entre otras cosas porque no Sse conoce con
exactitud el campo de tensiones residuales originado por la indentacion. Ademés existen
diferentes aproximaciones que proporcionan valores de tenacidad diferentes. Muchos
autores utilizan diferentes ecuaciones para el cdculo de latenacidad, siendo la ecuacion
de Anstisy col para materiales con fisuras semielipticas [193] una de las mas utilizadas.
En otros trabgjos publicados se utiliza la ecuacién de Niihara para las fisuras de
morfologia Palmqvist sin considerar que ha sido calibrada para metal duro [191], pero s
se realiza una correcta calibracion de la constante C, se obtienen buenos resultados en
otros materiales. Ademés tiene la ventga que se puede aplicar de forma rpida y

sencilla para la comparacion de | as propiedades de los materiales.

® 40M
600; | A 10H

200

200 300 400 500 600 800 1000
Carga de Indentacion (N)
Figura 3.46: Andlisis del guste de los datos obtenidos en los materiales 40M y 10H

parala seleccion de la ecuacion de calculo de tenacidad por € método IM.
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Su mayor dificultad estriba en que se considera que no hay crecimiento subcritico por la
corrosion bajo tensiéon. Aungue se utiliz6 como medio de ensayo el aceite de silicona,
gque minimiza €l crecimiento con respecto a aire, su efectividad no es totd

requiriéndose de medios inertes.

Para la seleccion de la ecuacion para € céculo de la tenacidad por el método IM, se
realizd un sencillo andlisis, en e cua se verificod € guste de los datos experimentales a
las ecuaciones propuestas en la literatura [189]. Se comprobd que la ecuacion de Angtis
no se gjusta a los resultados experimental es ya que C no es proporciona aP?2, sino més
bien aP®™ (figura 3.46).

La ecuacion que presenta mejor gjuste a los datos experimentales es lade Niihara, y las
condiciones para su aplicacion se cumplen en e caso de los materiales de menor
tenacidad y para 10H sOlo a las cargas mas altas. En este caso se utilizaron cargas
elevadas debido que a cargas menores ocurre € fendmeno denominado “fisuras
atrapadas’ en la zona transformada alrededor de la indentacién. Para obtener un valor de
tenacidad correcto, se calibro la constante C utilizada en la ecuacion de Niihara. Para
ello se utilizO e método SCF, e cua tiene menos incertidumbre debido a que
tedricamente no contiene tensiones residuales de indentacion. El valor de esta constante
es de 0,0187 para40M y 0,0191 para 10H.

Los valores de tenacidad obtenidos por e método IBS son mayores que los calculados
por los demas métodos. Este rasgo ha sido observado en materiales ZTA con diferentes
fracciones volumétricas de ZrO, [211]. Puede tener su origen en la suposicion que la
tensidn aplicada no tiene ningun efecto en la tension residual de indentacién, pero tal
vez no es valida como argumentan algunos autores [170], que proponen una reduccion
de las tensiones residuales debido a la presencia de un campo de tensiones externo. Por
otra parte estd € efecto de la excentricidad de la fisura, debido a que € factor de
intensidad de tensiones no es constante en e frente de la fisura [48], siendo diferente en
la superficie y en la parte mas profunda. Asi larelacion a/l cambia a medida que se
propaga la fisura, y S no se considera, puede conducir a errores. A diferencia del

método IM la sensibilidad a la humedad del medio en €l ensayo IBS es menor, porque
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se realiz6 también sumergido en aceite, y la velocidad de ensayo fue lo suficientemente

alta (mayor de 50 MPa/s), para evitar € crecimiento subcritico.

El método considerado de mayor fiabilidad es e SCF, ya que las tensiones residuales
gue afectan la determinacién de la tenacidad son menores. Para su correcta aplicacion se
debe asegurar que las tensiones residuales de indentacién han sido eliminadas mediante
recocido a alta temperatura. Esta temperatura tiene un limite por €l inconveniente de la
sinterizacion del materia en las paredes de la fisura a temperaturas altas. Algunos
autores como Green y col [108], plantean que la temperatura de eliminacion total de las
tensiones residual es depende del tamafio de grano; muestran que la tenacidad de fractura
de muestras de Y-TZP con tensiones residuales y recocidas a temperaturas superiores a
(1500 °C) tiene una tenacidad de fractura menor [188], por lo que las tensiones
residuales no desaparecen del todo a temperaturas més bajas, pero las diferencias con

respecto a latemperatura usual de recocido son pequefias.

3.10.1 Tensionesresidualesy resistencia alafractura

La resistencia a la fractura de las muestras mecanizadas en todos |0s casos es superior a
las pulidas. La presencia de tensiones residual es de compresion, trae como consecuencia
un mayor aumento de la resistencia en los materiales tratados térmicamente, los cuales

presentan mayor deformacion de lared cristalina.

El espesor de la capa de tensiones tiene gran importancia en la resistencia, ya que
muchos de los defectos que ocasionan la fractura se encuentran en la zona
subsuperficial. Por esta razén, cuando € espesor de la capa de tensiones residuales es
pequefio, aunque la magnitud de las tensiones sea elevada, no se produce un aumento
sensible de la resistencia a la fractura. La tersion residual de compresion acttia sobre los

defectos, oponiéndose a la propagacion inestable de los mismos.
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En AR el aumento de resistencia es discreto (tabla 3.15), debido a que la magnitud de
las tensiones de compresion y €l espesor de la capa deformada son pequefios, es decir,
aunque los defectos en este material son menores, la oposicion de las tensiones
residuales a su propagacion es también menor. En los materiales 40M y 10H el tamafio
de los defectos naturales es mayor, pero en estos casos la magnitud de las tensiones de
compresion es superior, asi como el espesor de la capa de tensiones, lo cual da lugar a

una mayor resistencia a la propagacion de los defectos subsuperficiales.

Las muestras rectificadas presentan menor aumento de resistencia que las muestras
desbastadas, siendo en 10H cas insignificante. Este resultado esta relacionado con la
distribucion de tensiones con perfil exponencial, con la tension maxima en la superficie
y una caida brusca hacia € interior. Por tanto, las tensiones residuales apenas influyen

en |os defectos subsuperficiales de mayor tamario.

En las muestras desbastadas €l aumento de la resistencia a la fractura es mayor, debido a
gue la magnitud de las tensiones residuales es creciente hacia € interior, o que permite
gue = opongan ala propagacion de los defectos subsuperficiales. En 40M este aumento
es superior que en 10H, porgue sus defectos naturales son menores, y Sus espesores,
magnitudes y distribuciones de tensiones son similares, impidiendo la propagacion de

los defectos que se originan dentro de la capa de tensiones.

Los procesos de mecanizado estudiados no ocasionan defectos mayores que los
naturales existentes en el material, 1o cual queda demostrado porque su resistencia a la
fractura después de un recocido de eliminacion de tensiones es igual ala de las muestras
pulidas, en e caso de que € enfriamiento se realice a velocidades superiores a 30
°C/min. Este pardmetro del recocido puede conducir ala degradacion del materia por la
transformacion isotérmica de la circona, y puede confundirse como defectos inducidos

en los procesos de mecanizado.
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3.10.2 Tensionesresidualesy tenacidad de fractura

Las fisuras de indentacién son mucho més cortas en las muestras deshastadas que en las
pulidas (figuras 3.40y 3.41). En los materiales AR y 40M la reduccién de la longitud de
lafisura es sdlo consecuencia de las tensiones de compresion en la superficie. En 10H la
reduccion de las fisuras es mucho mayor, pero no se debe solo a las tensiones residuales
de compresion. En este caso influye la transformacion en la region cercana a la huella
de indentacion, 1o que hace que las fisuras queden “atrapadas’ en esta zona, e incluso no

se propaguen con la aplicacion de una tension en los ensayos de fractura.

Para el calculo de latenacidad de las fisuras “atrapadas’ por la transformacion se utilizé
el modelo de Cook y col, que nos permite comparar la tenacidad de las muestras

mecanizadas y las pulidas.

En 10H la semidiagonal de la huella de indentacion, a, es mayor que la longitud de las
fisuras de indentacion, |, para cargas de indentacion inferiores 490 N. La zona
transformada es mucho mayor que la longitud de las fisuras, siendo la cantidad
promedio de fase transformada en la zona cercana a la punta de la fisura superior a
20%. Por tanto, genera tensiones residuales de compresion suficientemente altas para

impedir & crecimiento de la grieta.

En 40M no se produce este fendmeno, propagandose las fisuras incluso en las muestras
rectificadas durante el ensayo de flexidn, debido a que la zona transformada es menor

gue lalongitud de las fisuras de indentacion.

El crecimiento superficial de las fisuras por € ensayo de flexion, tiene las mismas
caracteristicas para las muestras pulidas y deshastadas a bajas presiones, donde la
propagacion empieza con valores de Kyt muy bajos figura 3.47). En este caso las
tensiones residuales de compresion no se oponen a la propagacion estable de la fisura

desde cargas pequefias, teniendo pendientes de propagacion muy similares. Sin embargo
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cuardo aumenta la presion de desbaste, la fisura no se propaga hasta un factor de
intensidad de tensiones umbral mayor, a partir del cua se empieza a propagar

establemente de forma similar alas otras condiciones.
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Figura 3.47: Curva de crecimiento de las fisuras de indentacion durante €l ensayo de

flexion.

En lafigura 3.47 se observa que la fractura se alcanza en todos |os casos para longitudes
de fisuras similares. Esto induce a pensar que €l aumento de la tenacidad aparente por
este ensayo se debe, en primer lugar, a que las fisuras en las muestras mecanizadas son
mas cortas, y necesitan un K aplicado mayor para crecer hasta la longitud que se alcanza
e K¢ aparente. En segundo lugar, las tensiones residuales se oponen a la propagacion
estable, cuando la tension de desbaste es mayor aumenta el umbral para la propagacion

de lafisura, llegando a alcanzar valores de aproximadamente el 50% del K¢ aparente.

El aumento de la tenacidad se calcul6 también mediante € ensayo de flexion con una
fisura superficial (SCF), en € cua la probeta ha sido preparada de tal manera que no
tiene tensiones residuales de indentacién. En este caso no se observa € crecimiento

estable de la fisura por la ausencia de tensiones residuales de traccién, es decir las
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tensiones residual es de compresion solo se oponen a crecimiento inestable de la fisura
en la superficie. El aumento de tenacidad aparente es similar parael 40M y 10H, lo que
concuerda con los resultados de las tensiones residuales, donde € factor principal para

este aumento es la magnitud méxima de la tension residual .

Propagacion de las fisuras superficiales en muestras con tensiones residuales

(rectificadas)

Cuando a un componente ceramico se aplica un campo de tensiones, la fractura suele
ocurrir a partir del crecimiento de fisuras semidlipticas superficiades. El factor de
intensidad de tensiones de la fisura, depende del punto considerado sobre el frente de
grieta, de la tension aplicada y de la geometria de la fisura. En € caso de flexion, los

valores de Ka y Kg (véase figura 3.48) vienen dados por una expresion del tipo,
KA,B = YABS 0'\/@

donde s es el valor de tensidn caracteristica e Yag €s una funcion de la excentricidad
alc y de la distribucion de tensiones. Este pardmetro se calcula por las expresiones de
Newman y Raju [48]. La grieta se extiende cuando se cumple una de las dos condiciones

siguientes:
(K Kg ) = Kic (3.18)

La propagacion de lafisura en un ensayo de flexion, depende del sitio donde se a cance
el mayor factor de intensidad de tensiones, ya sea en la superficie (punto B), o en la
parte més profunda de la fisura (punto A). Segun s el factor de intensidad de tensiones
aumenta o disminuye, la propagacion serd de forma inestable o estable,

respectivamente.
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Figura 3.48: Representacion de dos posibilidades virtuales de la extension de la grieta.

El gradiente de la distribucion de tensiones residuales en muestras mecanizadas es muy
elevado en la swperficie. Una expresion para las tensiones residuales que cumple esta

condicion es la distribucion exponencial
s r(x)=s,ep(- 1x) (3.19)

Esta expresion ha sido utilizada por Fett y Munz [197,212] para describir las tensiones

residual es de muestras rectificadas.

En la figura 3.49 se puede observar que la fisura se puede propagar establemente en €
punto A durante el ensayo de flexion, mientras la relacion de excentricidad sea menor
de a/c =0,75, cuando esta relacion supera este valor, el factor de intensidad de tensiones
se hace mayor en la superficie, y entonces € inicio de la propagacion coincide con la

propagacion inestable.

Las tensiones residuades de compresion en la superficie pueden cambiar este
comportamiento, reduciendo el factor de intensidad de tensiones. La propagacion de la

fisura en este caso tendra la influencia de la relacion entre la tension residual Sres Y la

tension aplicada s api, € espesor de la capay su distribucion.
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Figura 3.49: Gréfico del factor de intensidad de tensiones en la superficiey € interior

de lafisura, en funcion de la excentricidad.

KA,B = Kapl - Kr&s (320)
K, =s/paF, - s ;JpaF} (3.22)
K, =s «paF, - s ;WpaF" (3.22)

donde Kap es € factor de tensiones residual es aplicado por €l ensayo, K es €l factor de
intensidad de tensiones debido a las tensiones de compresion en la capa superficial. El
término so es k tension aplicada durante el ensayo sr es la magnitud de la tension
residual; e factor Fag” es un término que depende de la funcion de distribucion de

tensiones, y Fa g €s un termino que depende de la excentricidad de lafisura.
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El pardmetro Fag" ha sido calculado y reportado por Fett [212], para un valor méximo
del =2, donde | es un factor que representa la relacion entre el espesor de la capa de

tensionesy la profundidad de la fisura a.

Para determinar €l efecto de las tensiones residuales en el factor de intensidad de
tensiones, se readliza una pequefia transformacién de las ecuaciones 3.21 y 3.22

dividiendo por & Kz, como se muestra en la expresion siguiente:

KT
s «/pa

=Fag - QFas (3.23)

donde € término q es la relacion entre la tension residual en la superficie y la tension

I<A,B

SFoapa

funcion de al/c para diferentes relaciones de tensiones g, determindndose de forma

aplicada por el ensayo, ( :S% . Los resultados de Se representan en
0

tedrica e sentido de la propagacién de la fisura para diferentes geometrias.

Los resultados de la figura 3.50 muestran que la fisura tiende a propagarse establemente
hacia e interior del material, lo cual sucede de forma mas evidente cuando la relacion
geométrica a/c y la reacion g se incrementan. Por tanto se acanzara siempre la
tenacidad de fractura por € fondo de la fisura, a contrario de las muestras pulidas.
Estos céalculos se redizaron para una relacién | menor que los reportados por Fett
[197], pero para el caso real de las muestras rectificadas la tension esta méas concentrada

en la superficie, siendo més acentuado este comportamiento.

El aumento de la tenacidad en las muestras rectificadas, es consecuencia de que las
tensiones residuales de compresion se oponen a la propagacion de la fisura por la
superficie, creciendo hacia € interior hasta la rotura. De forma similar ocurre en las
muestras desbastadas, donde las tensiones estdn muy concentradas en la superficie, y
aunque tienen una distribucion de tensiones diferente su efecto es e mismo, debido a

gue la profundidad de la fisura es mucho mayor que el espesor de la capa de tensiones y
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el comportamiento es independiente de la distribucion de tensiones dentro de la capa

superficial.

. —KBSintensiones
—KASintensiones

K, /s (pa'

00 02 04 06 08 10 12 14 16 18
alc
Figura 3.50: Grafico de la variacion del factor de intensidad de tensiones en funcion de

la excentricidad para diferentes relaciones entre la tension aplicada y la residua de
compresion q (muestras rectificadas).

3.11 RESISTENCIA A FUERZAS DE CONTACTO PUNTUALES

La resistencia a las fuerzas de contacto puntuales se estudié en los materiales 40M y
10H mediante ensayos de contacto con una esfera de 1,98 mm de diametro. Las fuerzas

se aplicaron por medio de una rampa triangular.

El grado de dafio producido en la superficie por el contacto fue evaluado determinando
la resistencia a flexion biaxial en discos, en cuyo centro se habia aplicado |a fuerza de
contacto. Los resultados se muestran en la figura 3.51, donde se representa la

resistenciabiaxial en términos de la fuerza de contacto. Los valores de resistencia se
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han determinado mediante la estadistica de Weibull, empledndose para cada caso un

promedio de 15 muestras.
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Figura 3.51: Grafico de resistencia para muestras indentadas en un ciclo simple.

Para ambos materiales estudiados, la resistencia no sufre ninguna disminucion hasta
gue la carga de contacto alcanza un valor de aproximadamente 400N, para la cual se
produce una caida de resistencia, muy pequefia en 40M y mayor en 10H. A cargas mas
elevadas, la disminucion en la resistencia es muy acusada en ambos materiales, siendo
mayor en 40M (70%) frente al 48% de 10H.

La curvas de resistencia muestran caracteristicas diferentes; para40M consta de 3

partes.

1. Una zona platé hasta la carga de 500N, donde la resistencia mecanica de los
materiales no depende de la carga de indentacion aplicada. No se produce dafio que

degrade la resistencia mecanica.
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2. Lasegunda zona tiene una caida brusca de la resistencia en un rango de cargas entre

600 y 800N, donde hay una considerable degradacion de laresistencia.

3. Latercera zona, para cargas superiores a 800N la caida en resistencia varia de forma

mas suave.

Figura 3.52: Superficie de fractura de 40M (fuerza de contacto 1000N, durante 1 ciclo).

El material 10H tiene un comportamiento diferente, ya que presenta una primera zona
platé hasta la carga de 300N, sin que ocurra degradaciéon. En la segunda zona, para
cargas entre 400 y 600N, hay una pequefia disminucion de la resistencia. La tercera
zona comienza para cargas superiores a 600N, donde la resistencia disminuye de forma

considerable.

Laresistencia de 10H disminuye més que la de 40M, a pesar de tener mayor tenacidad.
Pero k zona transformada debajo de la indentacién es mayor en 10H, lo que puede
ocasionar una zona de dafio mas extensa, con mayor microagrietamiento en dicha zona,

como sucede en los materiales Ce-TZP [159].
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Tabla 3.22: Resultado de degradacion de laresistercia al contacto de ciclo simple

Material Zona 2 (%) Zona 3 (%)
40M 75 70
10H 67 48

Por otra parte, los defectos naturales en 10H son mayores que en 40M, los cuales
pueden estdn formados por grupos de poros, que se unen por la transformaciéon del
material durante el ensayo de fractura Esta zona de porosidad puede activar la

transformacién y causar una mayor degradacion.

3.11.1 Determinacién de las zonas transfor madas por la indentacion

La zona transformada por la indentacion esférica se determinG mediante un andlisis
cuantitativo de la transformacion por espectroscopia Raman, en muestras pulidas e
indentadas con wuna carga de 1000N. Posteriormente fueron cortadas
perpendicularamente a la superficie indentada, y pulidas con pasta de diamante hasta la
mitad de la huella de indentacion. El pulido final se realizd con pasta de 1 nm,
aplicandose poca presion y evitdndose de esta forma una posible transformacion por e

proceso de corte y desbaste.

Las mediciones se realizaron con una distancia entre puntos de medicion lo mas
cercana posible, para obtener la mayor precisién en cuanto a las dimensiones de las
zonas de isotransformacion, empleandose la expresion de Garviey col. (ecuacion 2.3)

para e cadculo de la cantidad de fase monoclinica
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Figura 353: Esguemas de zona transformada por indentacion esférica
a) AR, b) 10H. Se muestra la escala de transformacion de los puntos analizados, y la
escala de longitud.

Los mapas de Ddnas transformadas se muestran en la figura 3.53. Las dimensiones de
las zonas transformadas por la indentacion y normalizadas por € tamafio de la huella de
indentacion se muestran en latabla 3.23, donde Z esla profundidad y Res € radio de la

zona transformada.

Los resultados muestran mayor transformabilidad en 10H y 40M con respecto al

material de partida, o cual es de esperar por sus microestructuras de granos
tetragonales mayores.
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Tabla 3.23: Dimensiones normalizadas de las zonas transformadas por una indentacion
esféricaa 1000 N.

Material e Rt
AR 07 17
40M 12 19
10H 3 22

Laintensidad de la zona transformada disminuye a medida que nos algamos de la zona
de contacto con € indentador, sin embargo la mayor transformacion no se produce en la

zonainmediata a la superficie, sino a una profundidad relativamente proxima.

3.11.2 Influencia de la fatiga de contacto en laresistencia a la fractura

La resistencia a la fractura de ambos materiales disminuye considerablemente a aplicar
cargas de contacto ciclicas; la amplitud de la carga ciclica necesaria para disminuir la
resistencia del material, en general, dependera del niUmero de ciclos. En € caso presente
se ha estudiado la degradacion producida por 1000 ciclos con diferentes amplitudes de
las cargas de contacto ciclicas. Los resultados se muestran en la figura 3.54, donde
puede observarse que en 40M existe una amplitud umbra por debgo de la cua no se
induce ninguna disminucién de la resistencia a la flexion biaxia. Sin embargo, una vez
superada esta amplitud, de valor aproximadamente 400N, la caida de resistencia es
notable. Por € contrario, en 10H la disminucién en resistencia se detecta a aplicar una
amplitud inferior (300N), pero entonces las amplitudes superiores tienen un efecto

claramente menor en la caida de la resistencia.
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Figura 3.54: Grafico de resistencia de muestras de fatiga de contacto (1000 ciclos)

El material 10H tiene una carga umbral de degradacion menor, lo cua puede estar
relacionado con un mayor microagrietamiento en la zona debajo del contacto con cargas
de fatiga pequefias. Un factor que puede tener influencia es la magnitud de la
transformacion por e contacto, ya que con e primer ciclo de contacto se obtiene una
zona de transformacion considerablemente mayor que en 40M (tabla 3.23), actuando los
ciclos posteriores sobre esta zona transformada. Esto puede aumentar el agrietamiento,
ya que la fase monoclinica es menos tolerante a dafio que la tetragonal. Para cargas mas
elevadas, la disminucién de la resistencia para ambos materiales es similar, y la zona
transformada para estas cargas es mayor que la zona de dafio por contacto observada en

la superficie de fractura.
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3.11.3 Influencia de las tensiones residuales en la resistencia de muestras 40M
desbastadas

La influencia de las tensiones residuales de desbaste en este material es notable cuando
la presion de desbaste es de 0,9 MPa, puesto que la carga umbra de degradacion
aumenta un 40%. Las muestras desbastadas a bajas presiones (0,09MPa) tienen la
misma carga umbral de degradacion que las pulidas, pero tienen una resistencia mayor
cuando se supera esta carga (figura 3.55).
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Figura 3.55. Grafico de resistencia de muestras 40M pulidas y desbastadas vs

diferentes cargas de contacto de ciclo ssimple.

El tamafio de la zona de dafio subsuperficial en las muestras desbastadas a la presion de
0,9 MPa (figura 3.56), disminuye con respecto a las muestras pulidas (figura 3.52). La
relacion |/a en estas muestras desbastadas es de aproximadamente 0,23 respecto a 0,51

para las muestras pulidas, debido a las tensiones residuales de compresion, las cuales se
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oponen a la nucleacion del dafio por contacto y a la propagacion de este “defecto”

durante el ensayo de resistencia.

Figura 3.56: Foto de zona de dafio superficial en una muestra 40M desbastadas

0,9 MPa con un ciclo simple. Carga de indentacion 1000N.

Las muestras desbastadas a muy bajas presiones presentan un discreto aumento de la
resistencia a flexion después de la aplicacion de cargas de contacto. La carga umbral y
la caida de la resistencia es similar a las pulidas, mostrando que la magnitud de &s
tensiones residuales no es suficiente para evitar la formacion y crecimiento del dafio por
contacto. Sin embargo, la degradacion por cargas de contacto es siempre menor que en
muestras pulidas, debido a efecto de las tensiones de compresion.
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3.11.4 Comportamiento de las tensiones residuales en la resistencia de 40M

sometidas a fatiga de contacto

La degradacion de la resistencia de las muestras 40M pulidas y ensayadas con ciclos
multiples no varia entre 10° y 10°, en todo el rango de cargas de contacto. Con pocos
ciclos se origina un dafio subsuperficial, pero aunque aumente e nimero de ciclos no

aumenta su tamario.

1600-

1400- } * } }

1200- i } %
T 1000- % %
S 800- $
~ ' 40M
< 6001 | e Pulidas(10°cidos)

4001 | & Desbastadas (10°ciclos)

|| v Pulidas(10°ciclos)
2004 | ® Desbastadas (10°ciclos)
1| ® Rectificadas (10°ciclos)
0 T T T T T T T T T
400 600 800 1000 1200

Carga méximade fatiga (N)
Figura 3.57: Grafico de resistencia de muestras 40M de muestras pulidas, desbastadas a

0,9 MPay rectificadas, ensayadas a fatiga de contacto con varias amplitudes y nimero

deciclos.

L as muestras desbastadas a 0,9M Pa tienen mayor resistencia a la degradacion por fatiga
de contacto, de igual forma que cuando se realiza un sdlo ciclo. La carga umbral de
degradacion aumenta hasta 1000 N, independientemente de la cantidad de ciclos. Para

esta carga, la resistencia disminuye sensiblemente con €l nimero de ciclos (tabla 3.24),
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notandose un descenso brusco para los ensayos realizados a 10° ciclos en comparacion

con los resultados a 10° ciclos (figura 3.57).

Por otra parte, las muestras rectificadas tienen una resistencia a la degradacion aln
mayor que las desbastadas. Aunque la carga umbral de degradacion es igua, €
descerso de resistencia es menor (10%); incluso para cargas de contacto de 1200 N la

resistencia se mantiene a un nivel igual a 70% del valor inicial.

El aumento de la resistencia a la fatiga de contacto de las muestras mecanizadas (figura
3.57), no se debe sblo a una mayor resistencia al dafio cuasipléstico, sino también a que
no se forma dafio alrededor de la zona de contacto (figura 3.58 a.), tal como ocurre en
las muestras pulidas. Las tensiones residuales de compresion impiden la formacion de
este dafio en las muestras mecanizadas figura 3.58 h), € cua ocasiona una brusca

disminucion de laresistencia

Tabla 3.24: Resultados de los ensayos de resistencia de muestras de fatiga de contacto.

Tipo de muestra NUmero de Cargaumbral de  Degradacién de
ciclosdefatiga degradacion (N) resistencia (%)

40M Pulida 10° 500 71

40M Pulida 10° 500 71

40M Desbastada 0,9 MPa 10° 1000 82
40M Desbastada 0,9 MPa 10° 1000 48
40M Desbastada 0,9 MPa 10° 800 46
40M Rectificada 10° 1000 90
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La zona de dafio cuasiplastico de las muestras pulidas es mayor que en las mecanizadas;
ademas, presenta dos zonas diferenciadas, donde la més proxima a contacto tiene una
superficie de fractura similar a la observada en las muestras desbastadas. La otra zona
mas distante presenta un contorno menos definido y una superficie de fractura con
mayor deformacién que la anterior, debido posiblemente a una disminucién del

microagrietamiento intergranular.

Figura 3.58: Fotos de superficies de fractura de muestras del material 40M ensayadas ¢
fatiga de contacto 1000 N (1000 ciclos). @) Pulida b) Desbastada. Se muestra el diametrc

de la zona de contacto, € dafio subsuperficial y la zona de dafio alrededor de la zona de

contacto para las muestras pulidas.
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El dafo observado en las muestras pulidas no ha sido reportado en trabajos anteriores.
Sin embargo, Suganuma [161] plantea que pueden aparecer de forma similar que en las
muestras indentadas por una pirdmide Vickers, y se forman en la zona fuera del
contacto.

3.12 ANALISIS DE LA DEGRADACION DE LA RESISTENCIA POR EL
CONTACTO

La resistencia ala degradacion por cargas de contacto en 40M es mayor que en 10H,
aunque este Ultimo tiene mayor tenacidad. Puesto que la transformabilidad de 10H es
mayor, esto puede tener un efecto negativo debido a que la transformacion puede
aumentar el microagrietamiento en la zona de dafio. Resultados similares han sido
reportados por Latella y col. [155,159] en Ce-TZP, mostrando una mayor degradacion
en los materiales con mayor tamafio de grano, la cua consiste en una considerable
distribucion de microgrietas en los limites de grano, dentro de la zona de dafio
subsuperficial. Estos autores sugieren que € campo de compresion y la transformacion
restringen la iniciacion y propagacion de las microgrietas durante el periodo de carga,
pero en la descarga el campo de tensiones de compresion se reduce, propagandose las
fisuras [159].

La extensén de la zona transformada por contacto en 10H es mayor, asi como la
fraccion de transformacién. Esto conlleva un mayor microagrietamiento que en 40M
gue tiene menor transformabilidad [207], en el cua solo ocurre el mecanismo de
agrietamiento en los limites de los granos por las tensiones de cizalla del campo de

contacto, con menor influencia de la transformacion [159].

La zona de dafio se incrementa ligeramente con € numero de ciclos, aumentando
ademas el agrietamiento durante €l proceso de fatiga de contacto. En ambos materiales
estudiados, € dafio observado esta confinado a una zona hemisférica, en laregion de las
tensiones de compresion-cizalla debajo del contacto. Sin embargo, presentan diferencias

en e comportamiento, |0 que hace suponer que no tienen los mismos mecanismos de

184



Resultados

dafno por fatiga de contacto, debido a la influencia microestructural (véanse figuras 3.52
y 3.58 a).

La degradacién de la resistencia a la fractura despues de los ensayos de fatiga de
contacto con respecto ala resistencia después del ensayo de indentacion simple (RF/RS)
es mayor en 40M que en 10H (tabla 3.25). En este tipo de microestructura de granos
relativamente pequefios, no se produce una gran transformacion t-m de forma
autocatalitica, y no se ocasiona un dafio notable en la zona de transformacion
microestructural [154]. El tamafio de la zona de transformacion se expande ligeramente
con los ciclos de fatiga, y no acanza vaores de cantidad de fase tramsformada tan
grandes como el material 10H; pero aumenta la densidad de microgrietas, asi como, su

longitud en la zona de dafio por efecto del contacto mecanico [155].

Tabla 3.25: Relacion de degradacion entre la fatiga de contacto (RF) y el contacto

smple.

Relacion de degradacion RF/RS

Carga (N) 40M 10H
200 0,97 0,92
300 0,95 0,89
400 0,99 0,83
600 0,7 0,78

En los materiales de mayor transformabilidad (10H), la carga umbra de fatiga de
contacto disminuye (figura 3.54). Sin embargo, para cargas de contacto muy altas la
degradacion que ocurre con € nimero de ciclos es similar a los materiales de menor
transformabilidad (40M). Cuando la carga de fatiga de contacto supera el valor umbral

la resistencia a la fractura es la misma a medida que aumentamos la cantidad de ciclos
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(figura 3.57), por lo que se supone que la densidad y longitud de microgrietas a canzan
los valores maximos con los primeros ciclos de fatiga como sucede en otros materiales
[159].

La disminucion de la carga umbra en 10H, puede estar vinculada con la relacion
dafio/transformacion. La transformacion es autocatalitica y produce una mayor zona de
agritamiento. Sin embargo este fendmeno no sucede en materiales de menor
transformabilidad, debido a la baja probabilidad de la transformacion de los granos
vecinos, sin que tenga mucha influencia la transformacion. Algunos autores han
observado por medio de la microscopia electronica de alta resolucién una extension de
las microgrietas en los limites de los granos, como consecuencia de la trarsformacién en
Ce-TZP de granos grandes [155].

3.12.1 Efecto delastensionesresiduales en laresistencia al contacto

Las tensiones residuales de compresion aumentan la resistencia a la degradacion por
contacto. Este efecto es notable cuando la magnitud y el espesor de la capa de las
tensiones es grande, siendo significativo para las muestras desbastadas a 0,9 MPa,
donde la carga umbral de degradacién se alcanza para 1000 N. Cuando la magnitud y €l
espesor de la capa de tensiones son pequefios, la carga umbral y la disminucion de la
resistencia segun la carga de indentacion es similar a las muestras sin tensiones. El
aumento de las tensiones residuales disminuye sensiblemente el tamafio de la zona de

dano subsuperficial.

El umbral de degradacién por fatiga de contacto de las muestras desbastadas con una
presiéon de 0,9 MPa es similar ala mostrada por un ciclo simple. Para cargas superiores,
la resistencia desciende con & nimero de ciclos, siendo la resistencia después de 10°
ciclos del 47 % de la resistencia del material antes del contacto, frente a 91% después
de 10° ciclos. Este aumento de la degradacion se debe no sdlo al crecimiento de lazona

de dafio, sino también a aumento de la microfisuracion en esta region. Por otra parte, la

186



Resultados

transformacion se puede extender en forma de bandas con pocos ciclos de fatiga,

contribuyendo al agrietamiento [156].

El dafio observado en la superficie de fractura de las muestras desbastadas es diferente
al delas pulidas. En estas Ultimas se forma un dafio radial en laregién exterior ala zona
de contacto, que unido a aumento de la zona de dafio debajo del contacto aumenta la
diferencia de resistencia con las muestras mecanizadas. Las tensiones residuales de
compresion se oponen a las tensiones de contacto, inhibiendo la formacion del dafio

radial, y disminuyendo la zona de dafio subsuperficial por contacto.

En @ caso de las muestras rectificadas, e comportamiento es similar a las desbastadas.
La carga umbral de degradacion es la misma, pero la disminucion de la resistencia es
menor, incluso para cargas més atas, porque € dafio ocasionado es mucho menor. Estos
resultados son coherentes porque las muestras rectificadas presentan una magnitud de
tensiones residuales muy atas concentradas en la superficie, que se oponen a la
formacion y crecimiento de dafio superficial. La diferencia con respecto a las muestras
desbastadas se debe fundamentalmente a que la magnitud de las tensiones residuales de
compresion en la superficie es mayor (tabla 3.4), sendo menor € efecto del contacto

superficial.

3.13 ESTUDIO DEL CHOQUE TERMICO Y LA DEGRADACION A BAJA
TEMPERATURA

3.13.1 Influencia de las tensiones residuales inducidas por €l proceso de

mecanizado

La influencia de las tensiones residuales de mecanizado en la resistencia a choque
térmico se determind mediante la medida del crecimiento de las fisuras de indentacion
después del choque térmico, tanto en muestras pulidas como desbastadas del material
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40M. Para €ello = utilizaron discos (5 para cada condicién) indentados en e centro con

unacargade 490 N.

El procedimiento que se siguid fue medir la longitud de las fisuras de muestras
indentadas, sin proteccion de la humedad del medio ambiente. La razon para no
proteger las muestras, es permitir e crecimiento de las fisuras asistido por € medio
antes del chogue térmico. Por tanto, €l crecimiento observado después del choque
térmico, se debe principamente a las tensiones de traccién inducidas como
consecuencia de la diferencia de temperatura entre la superficie y e resto de la muestra

durante el enfriamiento.

El caentamiento inicia de las muestras se realizd en un horno de mufla. El choque
térmico se llevd a cabo dejando caer las muestras en un recipiente con aceite de silicona
a temperatura ambiente (10°C). Los valores medidos de las longitudes de las fisuras,

paralas diferentes condiciones de enfriamiento se muestran en la tabla 3.26.

Tabla 3.26: Resultados de propagacion de fisuras por € choque térmico de muestras
40M pulidas y desbastadas.

Pulidas Desbastadas
DT (°C)
lo (MM) It (nm) lo (M) It (nm)
390 238 242 191 194
490 242 256 180 185
540 242 280 192 197
590 236 Fractura completa 191 289
615 - - 189 439
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Se puede apreciar que la longitud inicial de las fisuras en las muestras desbastadas es
siempre menor gue en bs pulidas. También las primeras tienen mayor resistencia al
choque térmico, porque la temperatura para la fractura total de la muestra es mayor
(650°C) respecto a las pulidas (590°C). La extensiéon apreciable de la fisura en las
muestras pulidas (>2%), empieza a detectarse con el enfriamiento desde temperaturas
mas bagjas (490°C); mientras que las deshastadas necesitan de un enfriamiento més
severo (DT =590°C) para empezar a observarse, y su propagacion estable es mas del

doble de lalongitud inicial.

Estos ensayos no se realizaron en 10H, porque durante el enfriamiento ocurre la

transformacion de fase t-m, produciéndose la fractura catastrofica de la muestra.

3.13.2 Evaluacion de la resistencia a la fractura de muestras sin indentacion

sometidas a choque térmico y recocido a baja temperatura

La primera cuestion que se planted en este estudio fue determinar si el choque térmicoy
el recocido a baja temperatura influyen en las propiedades mecénicas. Para €ello, se
determind la resistencia a la fractura de muestras sin fisuras de indentacion, las cuaes
habian sido ensayadas previamente a choque térmico. Otras muestras fueron recocidas a

diferentes temperaturas, con su posterior enfriamiento dentro del horno.

La resistencia a la fractura fue medida utilizando el ensayo de flexion biaxial “Ball on
three Balls’, utilizando la estadistica de Weibull. Los resultados muestran que tanto €
valor de la resistencia caracteristica, asi como € modulo de Weibull se mantienen
constantes, independientemente del gradiente de temperaturadel chogue térmico (figura
3.59).
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Figura 3.59: Gréfico de distribucion de la resistencia a la fractura para las muestras

pulidas después del choque térmico.

Tabla 3.27: Resultados de laresistencia ala fractura de 40M pulidas y desbastadas

después del choque térmico.

40M Pulidas 40M Desbastadas
DT So (MPa) So (MPa)
290 1181 1496
390 1190 1477
490 1161 1475
590 1170 1481
690 1176 1397
790 1165 1347
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Figura 3.60: Gréfico de distribucion de la resistencia a la fractura para las muestras
desbastadas a 0,09M Pa, después del choque térmico.
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Figura 3.61: Gréfico de distribucion de resistencia a la fractura para muestras pulidas

recocidas a baja temperatura.
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Las muestras desbastadas también mantienen una alta resistencia a la fractura después
del choque térmico figura 3.60). A temperaturas de tratamiento més atas (>690°C)
experimentan un ligero descenso de la resistencia, pero ésta es siempre superior a las
muestras pulidas, 1o que significa que este tratamiento no ocasiona cambio en las
propiedades mecénicas, ni se forman grietas de mayor tamafio que los defectos
naturales. Los valores de la resistencia caracteristica se indican en la tabla 3.27 para los

choques térmicos estudiados.

En la figura 3.61 se muestra la distribucion de la resistencia a la fractura de muestras
pulidas recocidas a las diversas temperaturas indicadas. N6tese que la resistencia no
sufre cambios importantes. Con € incremento de la temperatura, la pendiente de la
distribucion disminuye ligeramente, observandose un pequefio descenso en la
resistencia para las temperaturas mas atas, pero muy peguefio en comparacion con la
caida que sufriria en caso de transformacion de fase t-m, como sucede en 10H. Este
cambio puede estar relacionado con la relgjacion de las tensiones inducidas por €
proceso final de pulido, las cuales, aunque son muy pequefias (no comparables con las

de desbaste), incrementan la resistencia como se ha mencionado en e apartado 3.9.1.

40M Desbastadas
y Recocidas

® (300°C)

A (400°C)

v (500°C)

¢ (600°C)

01 -

T T 4 T T T L
40 109
S (MPQ)
Figura 3.62: Gréfico de distribucion de la resistencia de las muestras desbastadas
0,9 MPay recocidas
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La resistencia de las muestras desbastadas no disminuye después del recocido (figura
3.62), y la pendiente de la distribucion no cambia sensiblemente, manteniendo mayor
resistencia que las pulidas, lo que evidencia que e recocido no ocasiona degradacion, y

ademés no elimina las tensiones residuales de compresion inducidas por el desbaste.

3.13.3 Estudio de la transformacion de fases después del choque térmico y del

recocido a baja temperatura

El tratamiento de choque térmico puede inducir la transformacion de |a fase tetragonal a
monoclinica en los materiales Y-TZP. Esta transformacién puede ocurrir tanto en las
muestras pulidas como desbastadas; pero en estas Ultimas la probabilidad es mayor, por
la deformacion de la superficie (mayor energia libre), que puede contribuir a la

transformacion.

. 40M

I — Pulida

| — Desbastada

— — Deshastada + Choque térmico
— Desbastada + Recocida

Intensidad (u.a)

Figura 3.63: Difractograma de muestras de 40M con diferentes tratamientos, pulidas,
desbastadas después del choque térmico desde 700 °C en agua, desbastadas y recocidas
a300 °C.
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Los resultados figura 3.63) muestran que no ocurre transformacién de la estructura
cristalina por € choque térmico desde 700°C o por €l recocido a 300°C, incluso en estas

muestras enfriadas en agua.

3.13.4 Evaluacion del estado tensional después del choque térmico y recocido

La evaluacion de las tensiones residuales después del choque térmico y del recocido a
700°C, se redizo por difraccion de rayos X (figura 3.64). Se observa que no hay
cambios de la posicién, ni de la intensidad de los picos, es decir, las tensiones no
cambian por la permanencia a estas temperaturas ni por € chogue térmico. Por
consiguiente se puede suponer que las tensiones residuales de compresion son las

responsables del aumento de laresistenciaa choque térmico.

40M

7| — Desbastada

1| = Deshastada + Recocida

4| — Desbastada + Chogue térmico
— Pulida

Al
J

Intensidad (u.a.

— 1 - T T~ T * T "~ T "~ T " 1
294 296 298 300 302 304 306 308
2
Figura 3.64: Difractograma de Y-TZP 40M mostrando la influencia de las tensiones

residuales, asi como la independencia del tratamiento realizado.
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3.13.5Modelo delarotura por chogue térmico

Para el calculo de laresistencia al chogue térmico en muestras pulidas y desbastadas, se
propone un modelo, en e cual se considera que |as tensiones residuales generadas por €l
mecanizado son de compresion, y estén localizadas bésicamente en una capa superficial
de profundidad d. Su magnitud varia desde la superficie hacia el interior de la capa, pero
con €l objetivo de simplificar el modelo se considera que la tensidn es constante e igua

aSs.

Como es conocido, a redizar una indentacion Vickers en un material ceramico, se
forman fisuras bien definidas que emanan de los vértices de la huella, y se extienden
debido al campo de tensiones residuales de traccion. En los materiales de circona estas
fisuras son de tipo radia o “Palmqvist”, paralas cuales Niihara propuso que €l factor de
intensidad de tensiones (FIT) residual, K, €S inversamente proporciona a la raiz

cuadrada de la fisura (ecuacion 1.15).

El FIT de una grieta semicircular, sometida a una tension uniforme en la superficie
hasta una profundidad d, ha sido calculado por Lawn y Fuller [187]. En el caso presente
la profundidad de la capa es menor que la profundidad de la fisura. El problema se
simplifica s suponemos que la excentricidad de la fisura no cambia durante su
extension, y que la propagacion estable se realiza por la superficie. De acuerdo aLawn 'y
Fuller [187] setiene

sy "
K, = 2F,s pd%- 8‘39% .

; 3.2
' 24
g ecg (329

donde F es @ factor geométrico, y ¢ es la semilongitud de la fisura

Cuando e material es sometido a choque térmico, y existen tensiones residuales de

compresion en la superficie inducidas por el mecanizado, € FIT total, Kiot, sobre una

195



Resultados

grieta de indentacion semicircular, vendrd dado por la contribucion de los FITs
correspondientes a las tensiones residuales de indentacidn, Kie, a las tensiones de
compresion de mecanizado, Ksyp, Y € correspondiente a las tensiones de origen térmico,
Kierm.

K. *=K_+K, - K (3.25)

tot res tern = Nsup

Los términos Kres Y Kierm describen un estado de tension de traccién, que favorece la
extension de la grieta, mientras que la contribucion de las tensiones residuales de

mecanizado son de compresion, y se oponen ala extension de la misma.
Suponemos que previamente e choque térmico, tanto en muestras pulidas como

desbastadas, la grieta crece por influencia del vapor de agua, de manera que en ambos

casos se alcanza el umbra de propagacién, el cual es una facciéon de K¢, que se

representa por m

m= umbral K (326)

IC

Por consiguiente, después de la indentacion, la grieta se propaga hasta que se cumple:
Krs = MK o + Ko, (3.27)

donde
su =2Fs "/_(;1' (328)
o =2Fs E :

Es decir, los términos con e subindice y superindice cero indican las condiciones

iniciales justo antes del choque térmico. Este induce una tension de traccion en la
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superficie, que disminuye con la profundidad y varia con el tiempo, y, de formaideal se

puede representar mediante la siguiente expresion [168]:

*é ®Xx [t O.‘J
s =s d- ef¢—_ 2 (3.29)
8 Xo V1 A

donde x es la profundidad, x, =/Kt, , K es é coeficiente de difusividad térmica, pero

el término X, puede aproximarse a co, t es el tiempo caracteristico,y s~ es e vaor de la

tension maxima superficial suponiendo que el cambio de temperatura es instanténeo.

El FIT correspondiente ala tension representada en la ecuacion 3.29 sobre unafisura de

indentacion se puede escribir como una combinacion lineal de factores de intensidad de
tensiones correspondientes esfuerzos del tipo s =s Oexp(- I x). Fett ha demostrado

[168] que en este caso, una buena aproximacion a FIT viene dada por:

Ky = (85,.Y"Nc (3.30)

donde s, son los coeficiertes del desarrollo en serie de potencias de esfuerzos del tipo
S =s, exp(l x) en que se descompone la ecuacion 3.29. Por consiguiente, Kierm

dependera ddl tiempo y del punto de la fisura considerado. Suponiendo que la rotura se
produce cuando en la superficie se alcanza la méxima tension térmica, en este instante

se define @ factor Yoierm COMo:
s'YS =&s,Y" (3.31)

Por tanto, en el instante inicial e FIT ocasionado por € choque térmico en la superficie,

se puede escribir de la siguiente forma:

K = Yus *4Co (332)
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La condicion de rotura inestable se alcanza cuando: i) Ko €sigua a la tenacidad de
fractura del material; ii) Ki alcanza € vaor minimo (en € caso que K¢ sea
independiente de la longitud de la grieta); en caso contrario, S existe curva R no

saturada, entonces la pendiente de K debe ser igual ala pendiente de Kc.

K _ Ko

Ktot = KC ' ﬂC ﬂC

(3.33)

Por tanto, el FIT total cuando la grieta se extiende se puede escribir en términos de los

valoresiniciadesy de la extension de la fisura:

K& o, K do
Ktot = Kr&s + Kterm - Ksup ==+ Kterz_ —Dé_ — (334)
z 1-d)é zg
con
C
zZ= |[— 3.35
. (33
d
d= | (3.36)
CO

Reagrupando términos y dividiendo por Kc:

< .
o=y D Ol D (3.37)
K 1- diégz 1-d
con
KO
b =—22 3.38
. (339)
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R=—tom (3.39)

Por tanto, aplicando la condicién de rotura se obtiene

1+s=(m+ s)1+ Rz (3.40)
2

donde
b
S= — 341
1-d (341)

Si dividimos ambos miembros por (1+ s), obtenemos,

* *
p=(mras)1, R (3.42)
1+s z 1+s

con

_(mr+s)
= (1+s) (343)
R = 1i (3.44)

La ecuacion 3.42 tiene la misma forma tanto para muestras con y sin tensiones

residuales superficiales de mecanizado. Es decir, en € caso de las muestras pulidas sin

tensiones residuales de mecanizado, K°

sup

=0, entoncess= 0, y, por tanto:

nm*=nm (3.45)
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RF =R=_—lm (3.46)

Por consiguiente, la ecuacion 3.42 es también la correspondiente para muestras sin
tensiones residuales, por tanto, las soluciones son del mismo tipo. Aplicando la

condicion de rotura inestable, se tiene,

Z

crit

* = 2m (3.47)

1

— (3.49)

(R*)crit =

Resistencia al choque térmico

A partir de la ecuaciones 3.45 y 3.47, se pueden comparar las propagaciones estables
maximas de las fisuras con y sin tensiones residuales de mecanizado, Zyit* Y Zit,

respectivamente. El resultado se puede escribir de la forma siguiente:

Zoy* _M* 1+§%\% (3.49)

Z. m 1+s

Puesto que e factor mes menor que 1, entonces e cociente serda mayor que la unidad. Es
decir, la extension critica relativa de la fisura durante e choque térmico, es mayor
cuando en e material existen tensiones residuales de mecanizado en la superficie y

cuando menor es € valor de m como se muestra en lafigura 3.65.
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14| —— m=05
——— m=0,75
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Figura 3.65: Dependenciade larelacion z* izt en funciondesy m

Para poder comparar con resultados experimentales, vamos a suponer que e factor de

intensidad de tensiones térmicas, es proporciona a cambio de temperatura. Es decir,

KO
R=—tm —aDT (3.50)

IC

donde a es un coeficiente menor que la unidad. Entonces, a partir de las ecuaciones

3.42y 3.44 se obtiene:

r=Z 20T (351)
Z 1+s
1 aDT . *
k= - crit 352
R Am*  1+s (352)

Por tanto, despegjando DT y DTt y dividiendo ambas expresiones se obtiene:
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(3.53)

*

1 o .
z y — es una relacion lineal. Por tanto a partir de los
2

La relacion entre

crit
resultados experimental es se pueden graficar estas dos magnitudes y se puede obtener €l
valor de n¥ de la pendiente. Cuando no hay tensiones residuales, se pueden reemplazar

las magnitudes por las mismas sin asterisco.

1,59

Drérit / I:)Tcrit

1,1+ /

1,0 T T T T T T T T T T T 1

025 030 035 040 045 050
S

Figura 3.66: Comportamiento de la relacion DT* /DTt en funcion del pardmetro s,

segun e modelo propuesto ecuacion 3.54.

Finalmente los valores criticos de DT con y sin tensiones residuales estan relacionados

mediante |a siguiente ecuacion:

DT *crit - (1+ S)z

R

(3.54)
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La representacion gréfica (figura 3.66) de la ecuacion 3.54, muestra un aumento de la
relacion DT* /DTt con € incremento las tensiones residuales superficiales inducidas
por el mecanizado, representadas por el parametro s. Este modelo predice ademas, que
el incremento del DT* it es menor a medida que disminuye e factor de relgacion de

tensiones m.

3.13.6 Deter minacion experimental dela resistencia al choque térmico

La determinacion experimental de laresistenciaa choque térmico se realiz6 graficando
la ecuacion 3.53 a partir de los valores experimentales de la propagacion relativa, z,
(figura 3.67). El factor de disminucion de las tensiones residuales m se puede

determinar de la pendiente de esta relacién lineal, considerando que la tension térmica

es proporcional al cambio de temperatura.

1,67
1,41

I
n

[EEN

(DT*/DT* o)Z*
o o o
@ @

>

0,21 A Pulidas = Desbhastadas

055 06 065 07 075 08 08 09 095 1

1z
Figura 3.67: Representacion gréfica de los resultados obtenidos por la ecuacion 3.51.

Calculando |a pendiente obtenemos € valor de m
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La propagacion estable de las fisuras en las muestras pulidas, ocurre en un intervalo
muy pequefio de valores de temperatura, acanzandose la temperatura critica de
propagacion catastréfica muy rapidamente (figura 3.65). Esta caracteristica no permite
obtener valores R, fiables, por la dispersion de los valores experimentales. Sin embargo
las muestras desbastadas tienen un intervalo de temperaturas de propagacion amplio, o
gue permite obtener una mayor cantidad de valores experimentales, y los resultados se
muestran en la tabla 3.28.

Tabla 3.28: Resultados de los parametros de las muestras desbastadas.

DT (OC) z nt R* crit
390 1,01 0,28
490 1,01 0,28

540 1,01 0,722 0,28
590 1,23 0,34

615 1,52 0,35

3.14 ANALISISDE RESULTADOS

La propagacion relativa de las grietas de indentacidn z (tabla 3.29), como consecuencia
del choque &rmico es menor en las muestras desbastadas que en las pulidas. EI DT
umbral de propagacion estable es 590°C y 490°C respectivamente. Para DT menores
apenas se produce € crecimiento superficia de lafisura (figura 3.68), porque € Kigrm NO
es suficiente para la extension de las fisuras, debido a la relgjacion deél Kie, Siendo

necesario aplicar una tension térmica superior.
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Figura 3.68: Crecimiento de grietas para muestras pulidas y desbastadas para diferentes

diferencias de temperaturas.

La propagacion estable durante el choque térmico tiene cierta semejanza con la
observada en el ensayo IBS (figura 3.47), en ambos K aplicado debe ser mayor en las
muestras con tensiones residuales de mecanizado, tanto para que comience a propagar la
fisura de forma estable, como para que se alcancen las condiciones criticas para la
fractura catastrofica. Sin embargo, se diferencia en que € intervalo de temperatura de
propagacion estable de las muestras pulidas es muy peguefio. Por € contrario, € rango
de extension estable de la fisuras en las muestras desbastadas es mayor (Z* ¢rit>zqit), Y 1a
fractura catastréfica se acanza para longitudes de fisuras mucho mayores que en las

pulidas (1* it >laio)-

Estos resultados demuestran que las tensiones residuales superficiales, ocasionadas por
el mecanizado se oponen a crecimiento estable de las fisuras, incrementando no solo el
DT umbral, sino también & DT*; y la propagacion relativa Z* i para que se acance la

fractura catastrofica
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Tabla 3.29: Valores de z obtenidos experimentalmente para muestras pulidas y
deshastadas.

z

DT (°C) Pulidas Desbastadas
390 1,01 1,01
490 1,08 1,01
540 1,22 1,01
590 - 1,23
615 - 1,52

El choque térmico analizado no causa degradacion de la resistencia, ni de la tenacidad
de fractura en muestras pulidas y desbastadas sin fisuras de indentacién. No se producen
grietas en la superficie y las tensiones residuales de compresion de mecanizado no
desaparecen con € calentamiento, ni con € choque térmico. Esto también ha sido
confirmado con los analisis de tensiones mediante difraccion de rayos X (figura 3.64),

donde se observa que la deformacion no varia en e rango de temperaturas hasta 690°C.

Los tratamientos térmicos realizados, tanto € recocido a baja temperatura como €
propio choque térmico, no inducen la transformacion de fases en 40M, debido a que este
material tiene una transformabilidad moderada. Sin embargo en 10H, cuyo tamario
promedio de grano tetragonal es mayor, se produce la transformacion martensitica
isotérmica a baja temperatura, lo que ocasona una disminucion sensible de las
propiedades mecanicas, y hace que no se pueda emplear en aplicaciones industriales

donde se produzca un calentamiento similar.
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Comparacion de los resultados del modelo tedrico con los experimentales

A partir de los resultados experimentales se ha determinado que el valor del factor de

reduccion de tensiones residuales de indentacion para las muestras desbastadas (nt) es

igual 0,72. Si consideramos que s =0,4 (es decir, por g emplo, Kgup =0,3K,. y d=0,25

entonces m=0,6 y Zyit*=1,2 Zyi1). EStos resultados tedricos expuestos anteriormente se
corresponden de cierta forma con los resultados experimentales, puesto que en las
muestras desbastadas el tamafio critico de las fisuras es mayor que en pulidas
(Zerit* > Zrit). La pequeiia extension de las fisuras en las muestras sin tensiones residuales
de desbaste es consistente con el bajo valor de mdeterminado para las muestras pulidas,
a partir de los resultados de las muestras desbastadas. En efecto, la extension z; podria

ser solamente hasta un 44% de su valor inicial.

Por otra parte st mtiene un valor de 0,5 o inferior, no existe propagacion estable antes de
lafractura. Esta puede ser larazdn de la dificultad de observar la extension estable en la
muestras pulidas después de un choque térmico severo. También debe sefidarse que Y-
TZP es muy sensible ala corrosion bajo tension en presencia del vapor de agua, y, por
tanto la extension de la fisura después de la indentacion (bgjo valor de m) es coherente
para este tipo de cerdmica, lo que ha sido demostrado en ensayos de flexion de muestras

pulidas con indentacion.

A partir de la ecuacion 3.52 se predice que la resistencia a choque térmico de las

muestras desbastadas debe ser un 18% superior alaresistenciaa choque térmico de las

*
crit

muestras pulidas, es decir,

=118. Estas predicciones son coherentes con los

crit
resultados experimentales, ya que e aumento de la resistencia al choque térmico
observado es de alrededor del 10%.
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