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RESUMEN

En esta tesis se ha desarrollado un procedimiento de fabricacién de materiales

compuestos de matriz alimina reforzados con circona en forma de particulas.

El procedimiento es simple y de bajo costo, ya que se compone de una fase de
conformado por compresion uniaxial seguido de una fase de densificacion mediante un
sinterizado sin presion. Sin embargo, con €l se ha conseguido fabricar materiales cuyas
propiedades mecénicas pueden competir con las obtenidas con otros procedimientos mas

complejos y costosos.

Con este procedimiento se han obtenido probetas de alimina monolitica de alta
pureza, y probetas de alimina reforzadas con un 15 y un 30% en peso de particulas de
circona. Se ha analizado el comportamiento en flexion de los tres materiales fabricados,
tanto en condiciones estiticas como dindmicas. Se ha comprobado que, al afiadir una
segunda fase en forma de particulas a la alimina, se aumenta considerablemente la

resistencia mecdanica en flexion y, especialmente, la ductilidad del material resultante.

Se ha utilizado la distribucion estadistica de Weibull de dos pardmetros para

analizar la dispersion de los valores de las propiedades mecéanicas medidas en los ensayos.

Utilizando técnicas de simulacion aleatoria, se han determinado los mejores
métodos de estimacion, tanto de los pardmetros de la distribucion como de sus percentiles.
Ademas, dado que los estimadores de las variables mencionadas son, a su vez, variables
aleatorias, se ha realizado una caracterizacion estadistica sistematica mediante funciones
representativas de las mismas. Esta caracterizacion se resume en funciones de ajuste

empiricas de los momentos y de los percentiles de dichas variables.



ABSTRACT

In this PhD thesis a manufacturing process for composite materials of alumina

matrix reinforced with zirconia particles has been developed.

The method is simple and economical, since it consists of a uniaxial compaction
followed by a densification phase obtained by means of sintering without pressure. It
however manufactures a material with mechanical properties similar to those obtained with

more complex and costly procedures.

Alumina reinforced with 15 and 30% in weight of zirconia particles and high purity
monolithic alumina samples, have been obtained with this method. The static and dynamic
bending behaviour of these three materials has been studied. The results showed that
adding a second particle phase to the alumina considerably increases the flexure strength

and, specially, the ductility of the new material.

The two parameter Weibull distribution was used to study the scattering of the

mechanical properties obtained from the tests.

By means of random simulated techniques, the best estimation method for the
parameters of the distribution as well as their percentiles, has been determined.
Furthermore, as the estimators of the mentioned variables are, in turn, random variables, a
systematic statistical characterisation of these has been performed. This characterisation is

summarised in the empirical adjusted functions of the moments and the percentiles.
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1.1 NECESIDAD DE LOS MATERIALES CERAMICOS

1.1.1 INTRODUCCION

El uso de los materiales ceramicos se remonta a tiempos remotos. En el periodo
Neolitico, ya antes de fabricar herramientas metalicas, el hombre primitivo fue capaz de
trabajar la arcilla para hacer diversos utensilios (Kingery, 1980). Incluso, podemos considerar
que ya se usaron materiales compuestos de matriz ceramica en la construccién si
consideramos como tal el adobe, ya que éste consta basicamente de arcilla y paja afiadida
para evitar el agrietamiento durante su secado al sol. Procedimientos de fabricacion
empleados en la actualidad para fabricar piezas complicadas, como el moldeo a la cera
perdida, fueron ya empleados para metales en el 4000 a.C.. A pesar de su antigiiedad, el nivel
de desarrollo de los materiales cerdmicos ha sido muy rudimentario comparado con el de los
metalicos. Practicamente su empleo se ha visto reducido hasta la actualidad a aplicaciones en
las que eran necesarias aprovechar sus propiedades refractarias, asi como en la fabricacion de
recipientes y, en general, en todas aquellas aplicaciones en las que resultaran irrelevantes sus

propiedades mecanicas.

En la actualidad, la aparicion de los materiales ceramicos avanzados, ha permitido
conseguir combinaciones de propiedades como (Buljan et al, 1989): elevada resistencia
mecanica a alta temperatura, alta dureza, buen comportamiento ante la corrosion y la erosion,
alto modulo de elasticidad, baja densidad, bajo coeficiente de rozamiento, alta temperatura de
fusion y transparencia a las ondas electromagnéticas. A la vista de las propiedades anteriores
se vislumbran los campos es los que es posible el empleo de los materiales ceramicos
avanzados: como herramientas de corte, como proétesis, en blindajes, en la fabricacion de
radomos, en componentes de motores y en sistemas de proteccion térmica para vehiculos

espaciales.

De la observacion detallada de sus propiedades se puede inferir que los materiales
ceramicos poseen un gran futuro, todavia limitado por su coste, por la falta de disponibilidad
en el mercado, y por las dificultades de los procesos de fabricacion, lo que explica el gran

esfuerzo de investigacion que se esta realizando en la actualidad en esas direcciones.
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A continuacion se describen aquellas aplicaciones de los materiales cerdmicos en las
que sus propiedades mecanicas, (resistencia al desgaste, proteccion ante impacto,
comportamiento frente a acciones termomecanicas) juegan un papel fundamental. Para cada
una de las aplicaciones anteriores se expondra, a continuacion, las ventajas derivadas del
empleo de los materiales compuestos de matriz cerdmica sobre los materiales ceramicos

monoliticos.

1.1.2 RESISTENCIA AL DESGASTE

Existen diversas aplicaciones ingenieriles en las que aparecen fendomenos de desgaste.
Por un lado aquellas situaciones en las que interesa utilizar un material altamente abrasivo,
capaz de atacar a otros materiales, como sucede, por ejemplo, en operaciones de acabado o de
mecanizado (Bhola et al, 1996). Por otro lado existen ambientes de trabajo en los que
aparecen acciones exteriores abrasivas que pueden deteriorar el material (Foster, 1996). En
ambos casos interesa utilizar materiales que posean una elevada dureza, un bajo coeficiente
de rozamiento y una buena resistencia a la abrasion. Los materiales ceramicos poseen estas

propiedades por lo que son especialmente apropiados para estas aplicaciones.

En algtn caso, como en la fabricacion de herramientas de corte, se requiere, ademas,
que el material tenga unas propiedades, tales como resistencia mecénica y tenacidad, que los
materiales ceramicos monoliticos no poseen; es necesario, entonces, recurrir a materiales
compuestos de matriz ceramica. El tipo de refuerzo mas empleado en estas aplicaciones suele

ser el de particulas o el de whiskers.

Los materiales mas empleados como matrices son: la alimina, el nitruro de silicio y el
carburo de silicio. Los dos ultimos no se pueden emplear para el mecanizado de aleaciones
ferrosas ya que reacciona con el hierro (Baldoni et al, 1988). Como refuerzos pueden
utilizarse whiskers de carburo de silicio, particulas de alumina o de carburo de titanio.
Respecto a la utilizacion de particulas de circona en este tipo de aplicaciones, algunos autores
(Becher er al, 1988) sugieren que no debe utilizarse, ya que el efecto de refuerzo desaparece
con el aumento de la temperatura, aunque, por otra parte, otro autor (Patchett, 1996) sugiera

su aplicacion.
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1.1.3 PROTECCION FRENTE A IMPACTO

La proteccion frente a impacto no se limita al campo militar (vehiculos terreswes,
aeronaves o proteccion personal) sino que también es aplicable a un campo mas general
(vehiculos espaciales, turbinas, ingenieria civil, etc.) (Cantwell et al, 1991). En todos los
casos se trata de aplicaciones en las que el peso del blindaje es un factor importante.
Tradicionalmente el material empleado en la fabricaciéon de este tipo de protecciones ha sido
el acero de alta dureza y, posteriormente, el aluminio. Frente a estos metales, los materiales
ceramicos presentan un mejor comportamiento balistico, pero con un coste mayor. En estas
aplicaciones los materiales cerdmicos no se emplean en solitario. Siempre se utiliza un

sistema mixto como indica la figura 1.1 (Matchen, 1996).

Placa
posterior

Placa
ceramica

Adhesivo

Placa
antifragmentos

Figura 1.1. Esquema de un blindaje mixto.

El blindaje estd formado por una placa inicial destinada a retener los fragmentos
después del impacto, seguida de la placa ceramica y, por Gltimo, una placa de metal o de un
material compuesto de vidrio, polietileno o kevlar (poliamida). Todas las placas se unen entre
si mediante un adhesivo. Este tipo de blindajes combina la dureza de la ceramica con la
ductilidad y rigidez de la placa posterior, con un ahorro en peso respecto a los blindajes
metalicos convencionales. Las propiedades que deben poseer los materiales a emplear en la
placa ceramica son (Evans, 1996): alta dureza, elevada resistencia mecanica a compresion,

alto modulo de elasticidad y gran capacidad erosiva.

Los materiales ceramicos que se emplean en la fabricacion de blindajes son: alumina,

carburo de silicio, carburo de boro, boruro de titanio, nitruro de aluminio y nitruro de silicio.
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Para mejorar la capacidad del blindaje se requieren materiales cerdmicos de mayor
dureza, para incrementar la capacidad erosiva de la ceramica pulverizada tras el impacto, y de
mayor resistencia mecanica, para mejorar el comportamiento tras el impacto y ante impactos
multiples. Esto se puede conseguir empleando materiales compuestos de matriz ceramica. La
alimina podria emplearse reforzada con whiskers de carburo de silicio; en el caso del boruro
de titanio los refuerzos podrian ser de carburo de boro o carburo de silicio. Sin embargo, el
empleo de materiales compuestos en aplicaciones balisticas no esta tan desarrollado como el

de los materiales ceramicos monoliticos.
1.1.4 RESISTENCIA MECANICA A TEMPERATURA ELEVADA

Existen situaciones, principalmente en el sector aeroespacial (Levine y Herbell, 1987)
y en el del automévil (Woetting et al, 1996), en las que los componentes se ven sometidos
simultdneamente a una temperatura elevada, debida al medio ambiente de trabajo, y a un
estado tensional. Estas aplicaciones requieren que los materiales posean: baja densidad,
elevada rigidez y resistencia especificas, buenas propiedades a alta temperatura, bajo

coeficiente de dilatacion, durabilidad en entornos agresivos y baja conductividad térmica.

Convencionalmente se han empleado materiales metélicos, tales como las
superaleaciones de base niquel. Los materiales ceramicos superan ampliamente a éstas en
temperatura maxima de utilizacion y en resistencia al medio ambiente, todo ello, ademas, con
un ahorro considerable de peso frente a otras soluciones. El material potencialmente mas qtil
en este tipo de aplicaciones es el nitruro de silicio ya que mantiene su resistencia mecanica
por encima de los 1200°C (Riley, 1996). Sin embargo los materiales ceramicos poseen una
baja ductilidad que impide un aprovechamiento del resto de sus propiedades mecénicas. Para
mejorar esta propiedad es necesario el desarrollo de materiales compuestos de matriz
ceramica (Beesley, 1997). Estos ultimos presentan una elevada resistencia a la fractura y una

curva tension-deformacion no lineal (Erauzkin, 1996).
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1.2 OBJETIVOS DE LA TESIS

Las amplias ventajas de los materiales compuestos de matriz ceramica frente a los
materiales convencionales hacen que, industrialmente, interese encontrar procesos de
fabricacion de gran sencillez a un coste reducido. Existen procedimientos de fabricacion
avanzados que conducen a materiales compuestos de matriz ceramica con unas elevadas
propiedades mecénicas. Sin embargo resultan, en general, complicados de aplicacién y de
alto coste. Por tanto, constituye el objetivo fundamental de esta Tesis Doctoral el
desarrollar un método simple y de bajo coste para la fabricacion de un material compuesto
de matriz ceramica. El material fabricado no presentara unas propiedades excepcionales,
como las que se obtendrian en el caso de emplear un proceso mas sofisticado, pero sera de
aplicacion cuando no se necesite un gran aumento de propiedades y el coste sea un factor a
tener en cuenta. El proceso que se pretende desarrollar esta basado en uno de los mas
simples que se utilizan en la fabricacion de materiales ceramicos: la compactacion uniaxial

en frio seguida de un sinterizado sin presion.

Como material matriz se empleara la alimina, por ser uno de los méas utilizados en
aplicaciones ingenieriles por su buena relacion entre propiedades y coste. En un primer
estadio, y siempre empleando la compactacién uniaxial, se pretende fabricar un material
ceramico que posea unas propiedades mecéanicas comparables con las de las aluminas
comerciales fabricadas, en general, con procedimientos mas sofisticados y costosos. A
partir de este material, se pretende desarrollar un material compuesto, de matriz alimina,
afiadiendo una segunda fase de circona, pero siempre empleando el mismo procedimiento
de fabricacion que para la alimina monolitica, evitando asi la necesidad de recurrir a
procedimientos mas sofisticados. Para fabricar el material ceramico sera necesario el
disefio del utillaje correspondiente, asi como de un protocolo de fabricacion ajustado al

material empleado.

Los materiales fabricados (alimina monolitica y alimina reforzada con circona) se
caracterizardn mecéanicamente para conocer en qué medida se ha conseguido el objetivo

que se persigue: materiales de buenas propiedades y con un bajo coste de fabricacion. Los
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ensayos mecanicos que se realizaran seran en flexion, tanto en condiciones estaticas como

dinamicas.

Los materiales ceramicos, compuestos 0 no, como todos los materiales fragiles,
requieren un estudio estadistico para caracterizar la dispersion que presentan los resultados
de los ensayos mecanicos. En el caso de los materiales ceramicos, para realizar dicho
estudio, se emplea la distribucion estadistica propuesta inicialmente por W. Weibull, 1951.
Los estimadores de los parametros de esta distribucion y de sus percentiles son variables
aleatorias. Sobre éstas se realizard un estudio estadistico exhaustivo, que incluye el
desarrollo de funciones empiricas que permitan establecer intervalos de confianza para las
mismas. Los resultados de dicho estudio se aplicaran, en concreto, a los resultados de los

ensayos de flexidn realizados sobre los materiales aqui fabricados.
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1.3 ORGANIZACION DE LA TESIS

Los trabajos realizados en la presente tesis doctoral se han dividido, en siete

capitulos, incluidos este primero de introduccion general, y dos anexos.

En el segundo capitulo se realiza una introduccion a los materiales ceramicos, tanto
en forma monolitica como en la de materiales compuestos. Inicialmente se describen
brevemente los procesos de fabricacion, con especial énfasis sobre los procesos
convencionales a partir del material en forma de aglomerados de particulas. A continuacién
se presentan los tipos de ensayos mas caracteristicos que se realizan sobre estos materiales,
comprobandose la necesidad de aplicar conceptos estadisticos a los resultados de los

mismos, definiéndose la distribucién de Weibull.

En el tercer capitulo se indican las razones que han llevado a la seleccion del método
de fabricacion y de los componentes del material compuesto, matriz y refuerzo
considerados en esta tesis. También se detalla el procedimiento seleccionado para elegir los
parametros de todo el proceso de fabricacién. Como parte de dicho trabajo se han disefiado
y construido diferentes ttiles de compactacion, que son descritos con profundidad
explicando el proceso de su disefio. El primer ensayo que se realiza sobre el material
fabricado es la medida de su densidad, describiéndose el método empleado y los resultados
obtenidos sobre probetas de los materiales fabricados con los diferentes utillajes. También
se han incluido en este apartado el analisis del proceso de compactacion, que consta de
diversos ajustes empiricos que permiten estimar la densidad alcanzada por los materiales

para una presion de fabricacion dada.

En el capitulo cuatro se presentan los resultados de los ensayos de flexion, tanto en
condiciones estaticas como dinamicas, realizados sobre tres materiales con diferentes
porcentajes de refuerzo. También se describen con detalle los procedimientos de ensayo.
En el caso de los ensayos estaticos se ha seguido la normativa existente. En los dinamicos,
al no existir, se han adaptado las recomendaciones que aparecen en la norma
correspondiente al ensayo de flexion estatica y en la norma que recoge el ensayo Charpy de

metales.
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Debido a la dispersion que presentan los resultados de los ensayos de flexion surge
la necesidad de tratarlos estadisticamente aplicando la distribucion estadistica de Weibull
de dos parametros. En el capitulo cinco se recogen algunas aportaciones tedricas sobre esta
distribucidén que sirven para simplificar los métodos de determinacion de los niveles de
confianza con los que se estiman los parametros de la distribucion. Las expresiones
obtenidas en este apartado se aplican en la estimacion realizada de los resultados de los

ensayos de flexion.

En el capitulo sexto se interpretan los resultados de los ensayos de flexion descritos

en los dos capitulos anteriores.

Por 1ltimo, en el capitulo siete, se exponen las conclusiones de la tesis, junto con

las aportaciones originales realizadas y las lineas trabajo futuro.

También se han incluido en la tesis dos anexos; en el primero se presentan los
resultados detallados de los ensayos de flexion en condiciones estaticas (diagramas fuerza-
desplazamiento) y dindmicas (diagramas energia-tiempo); y en el segundo anexo se han

recogido los planos constructivos de los utiles desarrollados.




2. ANTECEDENTES







RESUMEN

En este capitulo se realiza una introduccién al proceso de desarrollo de un material
compuesto de matriz ceramica y refuerzo ceramico, en adelante llamado CMC (Ceramic
Matrix Composite) en el texto, indicando los diferentes aspectos que son necesarios

considerar.

Inicialmente se realiza una breve descripcion de los diferentes tipo de refuerzo, de

los componentes de los CMC’s, asi como de los criterios para su seleccion.

Tras esto se procede a describir los diferentes procesos de fabricacion, sefialando en
cada caso su posible aplicacion a los CMC’s. El estudio se centrard en los llamados

procesos convencionales.

En la parte final del capitulo se indican los ensayos mecanicos por los que se debe
iniciar la caracterizacion de los materiales, resefiando la normativa aplicable, caso de que
exista, y la peculiaridades de los mismos. Asociada a la caracterizacién mecdanica es
necesario realizar una caracterizacion estadistica de los resultados experimentales. En este
capitulo se describe una de las distribuciones estadisticas més empleadas para ello: la

distribucion de Weibull.
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2.1 INTRODUCCION

Para las aplicaciones descritas en el capitulo precedente, los materiales ceramicos
en su forma monolitica no resultan adecuados porque, a pesar de sus buenas propiedades en
general, presentan como problema fundamental su baja fiabilidad estructural (propension a
la rotura catastrofica ante cargas mecanicas o térmicas) (Chediak, 1996). Por tanto es
necesario mejorar algunas de las propiedades que poseen los materiales ceramicos
monoliticos mediante el desarrollo de CMC’s. En esta Tesis Doctoral el interés se centrara

en la mejora de dos propiedades en concreto: resistencia mecanica y ductilidad.

Para incrementar las propiedades mecanicas anteriores sera necesario seleccionar
unos materiales de partida apropiados para los componentes del CMC (matriz y refuerzo) y
elegir una determinada tipologia de refuerzo (fibras, particulas o whiskers). Sin embargo,
no todos los procesos de fabricacion se adecuan a todos los materiales, por lo que una parte
del disefio del material correspondera al desarrollo del método de procesado. Aunque sea
posible emplear un determinado procedimiento, podria ser que el material resultante no

poseyera las propiedades requeridas, o, si las alcanzara, fuera a un coste prohibitivo.

PROPIEDADES

Figura 2.1. Relacion entre los parametros del proceso de diserio de un CMC.




Antecedentes 15

Todas las consideraciones anteriores muestran que en el desarrollo de un CMC’s deben
estudiarse diversos aspectos, (figura 2.1), todos ligados entre si, que no pueden ser

analizados por separado. Entre estos factores estan:

e Materiales. Deben considerarse qué materiales se pueden emplear como refuerzo y
como matriz del CMC, y cudles son las combinaciones admisibles. También es

necesario conocer las diferentes tipologias posibles para el refuerzo.

e Procesos de fabricacion. Una vez seleccionado el material hay que estudiar cual de

los diferentes métodos de fabricacion de CMC’s existentes se puede emplear.

e Propiedades. Tras los dos pasos anteriores se conseguira un CMC con unas
determinadas propiedades que sera necesario medir mediante la realizacién de

ensayos de caracterizacion.

e Coste. Cada uno de los pasos anteriores llevan asociados un coste que es necesario

evaluar.
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2.2 MATERIALES

2.2.1 TIPOS DE CMC’s

Para mejorar las propiedades de los materiales ceramicos monoliticos se pueden

emplear diversos tipos de refuerzos:

* Refuerzo discontinuo: particulas, fibras cortas, whiskers y plaquetas

= Refuerzo continuo: fibras largas y laminados

El primer paso en el desarrollo de CMC’s consistid en la incorporacion de una segunda
fase en forma de particulas a un material matriz para incrementar alguna propiedad
concreta. Asi, hacia los afios 70, se desarrollaron materiales de matriz alimina afiadiendo
particulas de carburo de titanio con objeto de aumentar la conductividad térmica y la
tenacidad para su empleo en herramientas de corte (Baldoni ef al, 1988). A principio de los
afios 80 se introdujeron en el mercado los CMC’s de refuerzo por particulas de circona

basados en el efecto reforzante asociado al cambio de fase (Lange, 1982).

Hacia mediados de los afios 80 aparecieron los refuerzos de tipo whiskers. Este tipo de
refuerzo consiste en fibras cortas monocristalinas caracterizadas por unas elevadas
propiedades mecanicas (un whiskers de alimina puede alcanzar una resistencia mecénica
en traccion de 40 GPa). Se requiere emplear determinados procesos de fabricacion,
especialmente si se quiere controlar la orientacion de los whiskers. Asi la incorporacion de
whiskers de carburo de silicio a la alimina puede duplicar su tenacidad de fractura (Homny

et al, 1987).

A pesar de la gran mejora de propiedades que se consigue con el empleo de un refuerzo
de tipo whiskers, debido a su elevado coste y a la peligrosidad que presentan para la salud
(Birchal, 1988) a principios de los afios 90 se estudid el empleo de un refuerzo en forma de
discos monocristalinos (plaquetas). Sin embargo el aumento de la ductilidad no es tan
elevado como en el caso de los whiskers. Otras propiedades, como la resistencia mecanica

pueden disminuir al afiadir el refuerzo en forma de plaquetas (Bloyce, 1994). Para
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minimizar esta reduccion es necesario emplear plaquetas con poca dispersion de tamafios y

controlar la orientacidn de las mismas (Chou et al, 1994).

El desarrollo de CMC'’s reforzados con fibras largas comenzo a ser posible a partir de
los afios 60 cuando se desarrollaron las primeras fibras ceramicas. La fabricacion de este
tipo de materiales requiere procesos de fabricacion no convencionales, mas complejos y
costosos que los empleados con los otros tipos de CMC’s. Este tipo de materiales presenta
unas propiedades marcadamente anisétropas. A menudo su comportamiento en fractura no
es fragil (Fantozzi et al, 1993). Se han desarrollado también CMC’s de tipo laminado
empleando refuerzos, tanto de fibras largas como de whiskers (Amateau, 1993). El
progreso alcanzado con los CMC’s reforzados con fibras largas es menor que el de otros

tipos por su mayor coste y complejidad.

Como se puede observar existe una tendencia a aumentar la complejidad del
refuerzo que, sin embargo, se ha tratado de limitar mediante el empleo del refuerzo de tipo
plaquetas. A pesar de todo, el empleo de este refuerzo aun complica el proceso de
fabricacién ya que obliga a emplear métodos de sinterizacion bajo presion (Belmonte,
1995); ademas el refuerzo mediante plaquetas disminuye la resistencia mecanica. Dado que
en esta tesis se buscan procedimientos simples para fabricar CMC’s que aumenten tanto la
resistencia mecanica como la ductilidad, se ha descartado la utilizacién de plaquetas como

refuerzo.

La falta de ductilidad de los materiales ceramicos implica que, de formarse una
fisura, ésta creceria muy rapidamente hasta producir el fallo catastrofico del elemento
estructural. La causa esta en la baja energia requerida para que la fisura se propague.
Mediante el desarrollo de CMC'’s se puede incrementar la ductilidad. Los mecanismos que

originan dicho incremento se pueden clasificar en dos grupos (Becher et al, 1994):

e En primer lugar aquellos en los que se modifica el estado de tensiones y
deformaciones en una zona alrededor del borde la fisura, tales como la creacidon
de microgrietas y los asociados a una transformacion de fase. Estos son

mecanismos dependientes del tamafio de grano y de la temperatura (Becher et




18

Capitulo 2

al, 1988). La creacién de microfisuras, debido a diferencias de propiedades

entre la matriz y el refuerzo (De Portu et al, 1988) puede originar una

disminucién de resistencia mecanica (Rice, 1978).

¢ Finalmente aquellos en los que el refuerzo actia directamente sobre la fisura.

Entre ellos estan: la deflexion y el puenteo de fisuras y el arranque de refuerzo.

Estos mecanismos actian en un rango de temperatura mayor que los anteriores

(Miranzo et al, 1986). Dentro de los refuerzos en los que aparecen estos

mecanismos, se encuentran los refuerzos a base de particulas ductiles (Sun et al,

1996). En el caso del refuerzo de tipo discontinuo la geometria més efectiva es

la de barra (Faber et al, 1983).

2.2.2 TIPOS DE MATERIALES CERAMICOS

Los materiales ceramicos mas empleados en aplicaciones ingenieriles se muestran

en la tabla (2.1) (Chawla, 1993). La seleccion de los materiales se basa en las propiedades

que se requieran, en el proceso de fabricacion que se pretenda emplear y en el coste.

TABLA 2.1 Materiales ceramicos mas empleados como componentes de los CMC’s

OXIDOS CARBUROS NITRUROS ELEMENTOS
MATRICES
Alimina Carburo de silicio Nitruro de silicio Carbono
Circona Carburo de boro
Silice
Mullita
FIBRAS Y WHISKERS
Alimina®@® Carburo de silicio®® Nitruro de boro® Carbono™®
Circona Nitruro de silicio® Boro®
Mullita®
PARTICULAS
Circona Carburo de titanio Nitruro de boro
Alumina Carburo de silicio

Carburo de boro

LEYENDA: (1). Fibras cortas. (2). Whiskers. (3). Fibras largas.
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De todos estos materiales, algunos se emplean preferentemente como matrices y otros
como refuerzo. Existen también materiales que se pueden emplear, indistintamente, como
matriz o como refuerzo el mismo material, como es el caso del material carbono/carbono

que se emplea en la proteccion térmica del transbordador espacial.

Para analizar la compatibilidad entre refuerzo y matriz es necesario considerar una serie

de factores tales como:

o Compatibilidad de propiedades (Wei et al, 1985), como: coeficiente de dilatacion

térmica, modulo de elasticidad, etc.

o Compatibilidad de los componentes a las temperaturas de procesado (Ziegler et

al, 1995), para evitar reacciones quimicas entre ellos.

e Caracteristicas del proceso de fabricacion. El proceso de fabricacion limita el tipo

de refuerzo a emplear.
o Coste.

En la tabla (2.2) se muestran (Bauccio 1994) algunas posibles combinaciones de
materiales basandose en los dos primeros factores. Algunas de ellas requieren unos
procesos de fabricacidon especificos; asi, por ejemplo, una matriz de alimina puede
reforzarse con whiskers de carburo de silicio si se emplea un método de fabricacion
especifico, tal como la compresion en caliente en una atmoésfera no oxidante. Con otros
procesos, por ejemplo la compactacion uniaxial, no es posible fabricar dicho material

compuesto.
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- TABLA 2.2 Combinaciones matriz/refuerzo, para las matrices mas usuales

MATRIZ: AlLO, Si,N, BN XALOs-ySiO, SiC Zr0,
REFUERZO: _ ALO, ALO, BN ALO, C Zr0,
AIN AIN C SiC
C C B TiB,
Zr0, B SiC TiC
TiC BN Sio, AIN
SiC SiC
BN TiC
TiN

Los primeros materiales cerdmicos empleados fueron los de tipo 6xido (6xido de
silicio o silice, 6xido de circonio o circona, 6xido de aluminio o alumina, 6xido complejo
de silicio y alimina o mullita, y 6xido de magnesio o magnesia) principalmente por sus
propiedades refractarias. Estos materiales también poseen un buen comportamiento en
ambientes corrosivos, una alta estabilidad a temperatura elevada y gran facilidad de

fabricacion comparada con otros materiales ceramicos.

Las nuevas aplicaciones han llevado al empleo de materiales no-6xidos, de tipo
carburo y nitruro. Estos materiales presentan mejores propiedades mecénicas, incluso a
temperatura elevada, menores coeficientes de dilataciéon y excelente resistencia ante el
choque térmico. Muchos de los materiales de tipo carburo y nitruro presentan una dureza
elevada comparada con las de los dxidos, en algin caso combinada con unos bajos
coeficientes de rozamiento. En la tabla (2.3) se muestran la dureza de algunos materiales

ceramicos comparada con la de la alimina en forma monocristalina (zafiro).
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TABLA 2.3 Dureza de los materiales ceramicos

Material Dureza Knoop
(0,98N)
GPa
Zafiro, Al,O, 19,6 + 20,1
Carburo de volframio, WC 20,1 = 21,1
Carburo de silicio, SiC 21,1 +28,9
Carburo de boro, B,C 28,4+ 30,4
Nitruro de silicio, Si;N, 19,2 =253
Nitruro de boro, BN 44,1 + 45,1
Diamante, C 78,4 =833

Invariablemente el uso de materiales de tipo nitruro o carburo complica el proceso
de fabricacion al requerir ser sinterizados en atmoésferas controladas, en ausencia de
oxigeno para evitar su oxidacion. Por ello, en esta Tesis Doctoral, los materiales se elegiran

de entre los de tipo 6xido que necesitan menos requerimientos en el proceso de sinterizado.
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2.3 PROCESOS DE FABRICACION

2.3.1 INTRODUCCION

Las propiedades que presentan los CMC’s dependen del proceso de fabricacion
empleado. Como ya se ha indicado, éstos también condicionan el tipo de material que se
puede emplear. Algunos factores a tener en cuenta para la seleccion del método de

fabricacién de un CMC’s son:

* material que compone la matriz y el refuerzo
* tipo de refuerzo
" geometria que se quiera fabricar

= coste

Los métodos empleados en la fabricacion de los CMC’s pueden dividirse en:

= Procesos convencionales, en general derivados de los empleados con los materiales

ceramicos monoliticos.
»  Procesos no convencionales. Estos procesos se caracterizan por una mayor
complejidad y coste que los anteriores. En la tabla (2.2) se presentan algunos de

ellos:

TABLA 2.4 Procesos de fabricacion no convencionales

Decantacion quimica en fase de vapor. (Chemical vapor deposition, CVD )
Infiltracién quimica en fase vapor.(Chemical vapor impregnation, CV1)

Unidn por reaccion. (Reaction Bonding)

Este tipo de procesos se suele emplear para la fabricacion de CMC’s de tipo fibra
larga (Licciulli, 1997; Park et al, 1998). Su uso se descarta en esta Tesis Doctoral

precisamente por su complejidad y alto coste.
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La fabricacion de materiales cerdmicos por medio de procesos convencionales se

compone de los siguientes pasos, (figura 2.2):

Refuerzo

v

| Polvo ceramico @l Disolvente

v

Aditivos

Mezclado
4 Y
Procesos en Procesos porvia
seco himeda
Secado
Conformado Conformado
Quemado
¥
Sintervizado

Procesos de acabado I

Figura 2.2. Esquema de un proceso de fabricacion convencional.

= Preparacion de la materia prima. Se parte del material en forma de polvo muy
fino. Las operaciones que se realizan en esta fase dependen del tipo de proceso.
Si el refuerzo es de tipo discontinuo se procede a su dispersion en la matriz.
También se afiaden diversos aditivos para facilitar el proceso de fabricacion e
incrementar las propiedades del material final. Esto obliga a incluir operaciones
de mezclado de los aditivos, refuerzo y matriz, a menudo por medio de un

disolvente. En algunos procesos es necesario trabajar con el material en forma
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de aglomerados de tamafio homogéneo, por lo que esta fase incluye también una

granulacion.

= Fase de conformado. En esta fase se da forma a la pieza deseada pero sin
alcanzar las propiedades finales. Los procesos de conformado se pueden dividir

en dos grandes grupos: procesos en seco y procesos por via himeda, (tabla 2.5).

TABLA 2.5 Clasificacion de los procesos de conformado

CONFORMADO EN SECO.

. Compresion Uniaxial (Uniaxial pressing)
Compresion isostitica de molde libre (Wet bag isostatic pressing)
Compresion isostatica de molde ligado (Dry bag isostatic pressing)
Compresion en caliente (Hot pressing)

Compresion isostatica en caliente ( Hot isostatic pressing, HIP)

CONFORMADO POR VIA HUMEDA.

Moldeo en barbotina (Slip Casting)
Moldeo a la cera perdida
Moldeo en cinta (Tape Casting)
Sol-Gel
Extrusion

Moldeo por inyeccion (Injection Molding)

En algunos de estos procesos el conformado se realiza simultineamente al
sinterizado. Para la fabricacion de CMC'’s, especialmente en el caso de fibras largas,
se pueden combinar varios procesos de los presentados en la tabla (2.5) (Holmquist

etal, 1993).

= Sinterizado. En esta fase se incrementa el grado de densificacion del material

mediante la aplicacion de una temperatura elevada.

» Fase de acabado. Una vez fabricada la pieza se mecaniza con objeto de

conseguir la geometria buscada.
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2.3.2 PROCESOS DE CONFORMADO

Procesos de conformado en seco

En estos procesos se trabaja con el material formando granulos, con un bajo
contenido de humedad. En todos ellos se alcanza la consolidacion mediante la aplicacién
de presion al polvo ceramico en el interior de un molde. Se puede distinguir dos tipos de

procesos:

e Procesos de conformado bajo presion. Entre ellos estan la compresion uniaxial
y la isostatica. Ambas tienen en comun que la pieza fabricada al salir del
proceso de conformado, estado conocido como en verde, presenta una
resistencia mecanica extremadamente baja lo que dificulta su manipulacion. Es
necesario afiadir ligantes para incrementarla. El primero de estos procesos se
caracteriza por su sencillez y bajo coste; sin embargo las propiedades del
material fabricado son inferiores a las que se consiguen con la compresion
isostatica, que posee un peor control dimensional de las piezas fabricadas. La
fabricacion de CMC’s reforzados con fibras presenta dificultades si se emplea la
compactacion uniaxial (Porter ef al, 1987). Se suelen emplear procedimientos
mixtos de fabricacion; en primer lugar se fabrica una pieza en verde mediante
compresion uniaxial y, una vez conseguida la geometria basica, se introduce en
un molde flexible y se compacta mediante compresion isostatica. Este proceso
combinado se emplea, por ejemplo, en la fabricacion de CMC’s de aliimina

reforzada con particulas de circona (Basu et al, 1996).

e Procesos de conformado combinados con el sinterizado. Son dos: la
compresion en caliente y la compresion isostatica en caliente. En estos procesos
la aplicacion de una presion combinada con una temperatura elevada facilita la
sinterizaciéon. Con estos métodos se puede densificar a temperaturas menores
que con un sinterizado sin presion, disminuyendo ademas el tiempo necesario
para realizarlo. Dado que en estos procesos se pasa directamente desde el polvo

a la pieza final no son necesarios ligantes, evitindose asi los residuos
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carbonosos que suelen dejar éstos. Se consigue una menor porosidad y una
mayor resistencia que la que se puede alcanzar con los procesos de conformado
clasicos. El inconveniente de estos métodos esta en el alto coste del utillaje de
compactacion, debido a la necesidad de resistir las elevadas temperaturas
requeridas para el proceso de sinterizacién. El método de compresiéon en
caliente es el mas empleado para fabricar materiales compuestos reforzados con
whiskers, como podrian ser, por ejemplo, los casos de una matriz alimina
reforzada con whiskers de carburo de silicio (Wei et al, 1985) o con particulas
de circona (Grigoryev et al, 1994). Empleando el método de compresion
isostatica en caliente se alcanza una densificacién mayor que con la compresion
en caliente ya que la presion se aplica en todas direcciones; ademas es aplicable
a todo tipo de CMC’s. El método de compresidn en caliente también se emplea
combinado con otros (sol-gel o moldeo de cintas) para la fabricacion de CMC’s
de tipo laminado. En la tabla (2.6) aparece un resumen de las caracteristicas de

los diferentes procesos de conformado en seco.

TABLA 2.6 Comparacion de los métodos de conformado en seco

Método Comentario

Compresion uniaxial e Aplicable a CMC'’s con refuerzo de tipo particulas
e Limitaciones de geometria
e Pocas necesidades de operaciones de acabado

e Utillaje sencillo

Compresion isostatica e Aplicable a CMC’s con refuerzo de tipo particulas
e Poca precision dimensional en las piezas
terminadas
e Requiere operaciones de acabado

e Utillaje mas complejo que el anterior

Compresion en caliente e Aplicable a CMC’s con refuerzo de tipo particulas
o whiskers
e Combinado con otros es aplicable a todo tipo de
CMC’s

e  Utillaje complejo

Compresion isostdtica en caliente e Aplicable a todo tipo de CMC’s

e Utillaje complejo
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Procesos de conformado por via himeda

Estos procesos de caracterizan por emplear el material en forma de una mezcla
fluida. La consistencia de la misma varia desde la empleada en el moldeo en barbotina, que
€s una suspension acuosa, hasta la de una mezcla plastica del moldeo por inyeccion. Esto
exige la elaboracion de una mezcla del polvo cerdmico con un liquido o un polimero
fundido junto a un conjunto de aditivos para controlar el comportamiento de la misma. En
general se emplean para fabricar estructuras complejas, siendo necesarias pocas
operaciones de acabado tras el sinterizado. Entre los procesos por via himeda se pueden

distinguir:

¢ Aquellos en los que el polvo cerdmico, junto con el refuerzo, se mezcla con un
disolvente para formar una disolucion. Para conseguir una densidad elevada y
homogénea en el estado en verde se requiere una dispersion homogénea del

polvo ceramico en el disolvente. Entre ellos se encuentran:

- Moldeo en barbotina
- Moldeo de cintas
- Moldeo a la cera perdida

- Proceso sol-gel.

Mediante el moldeo en barbotina es posible la fabricacion de CMC’s con refuerzo
de particulas (Galassi et al, 1993). Para la fabricaciéon de CMC'’s con otros tipos de
refuerzo es necesario emplear procesos combinados. Mediante el moldeo de cintas,
junto a la compresion en caliente, es posible fabricar CMC’s de tipo laminado. El
moldeo a la cera perdida se emplea para la fabricacion de componentes de pequefio
tamaiio y gran complejidad, (CMC’s con refuerzo de particulas). El proceso de sol-
gel se distingue de los anteriores en que es un proceso quimico de polimerizacion.
Para la fabricacion de CMC’s con refuerzo de fibras largas debe combinarse con
otros procesos, (infiltracion de la solucidon en una preforma cerdmica, bobinado,
etc.). Con este proceso se pueden fabricar laminas preimpregnadas similares a las

de los materiales compuestos poliméricos.
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e Existen otros procesos de conformado por via humeda en los que el polvo
ceramico se mezcla con un polimero fundido. Dependiendo de la forma de

manipular dicha mezcla se distinguen dos tipos de procesos:

- Extrusién

- Moldeo por inyeccién
En estos procesos, tras el conformado, es necesario introducir una fase previa al
sinterizado para eliminar el ligante por medios térmicos, quimicos o capilares

(Odriozola et al, 1994).

En la tabla (2.7) se presenta un resumen de los diferentes métodos de conformado

por via himeda indicando las caracteristicas principales de cada uno de ellos.

TABLA 2.7 Comparacion de los métodos de conformado por via humeda

Método Comentario

Moldeo en barbotina e Aplicable a CMC’s con refuerzo de tipo particulas

e Utillaje sencillo

Moldeo a la cera perdida e Aplicable a geometrias complicadas

e Utillaje complejo

Moldeo de cintas e Combinado con otros permite la fabricacion de

todo tipo de CMC’s

Sol-gel e Aplicable a todo tipo de CMC’s

e Utillaje de complejidad variable

Extrusion e Aplicable a grandes series

e  Utillaje complejo

Moldeo por inyeccion e Aplicable a grandes series

e Utillaje complejo
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2.4 DETERMINACION DE LAS PROPIEDADES DE LOS CMC’s

2.4.1 CARACTERIZACION MECANICA

Para completar el disefio de un CMC es necesario conocer su comportamiento
mecénico. Para ello se recurre a ensayos de caracterizacion mecanica, similares a los
empleados con otros materiales (Adams et al, 1976). La realizacidon de ensayos sobre los

materiales ceramicos presenta dificultades debidas a su gran fragilidad.

Los métodos de ensayo a emplear con los CMC’s reforzados por particulas o
whiskers son los mismos que los empleados para materiales ceramicos monoliticos,
asumiendo que las dimensiones del refuerzo son menores que el tamafio critico de grieta y
que aquél se encuentra distribuido uniformemente en la matriz. Con estas consideraciones
el material compuesto se puede considerar isdtropo y homogéneo (Quinn, 1991). Los
métodos empleados para caracterizar mecanicamente los CMC’s reforzados por fibras

largas estan derivados de los empleados con los materiales compuestos poliméricos.

Por otra parte, el comportamiento mecéanico de los materiales, sean cerdmicos o no,
se ve afectado generalmente por la velocidad de deformacidon. Para caracterizar
completamente un material es necesario realizar ensayos que cubran todo el rango de
velocidades de deformacidn, con objeto de conocer su respuesta tanto a acciones estaticas

como dinamicas.

Ensayos estaticos

Se consideran ensayos estaticos aquellos en los que la velocidad de deformacion es
muy baja (menores de 10" s™). Este tipo de ensayos se realiza, en general, en maquinas
universales de ensayo. Entre los ensayos estaticos los primeros que suelen realizarse son
aquellos que permiten conocer la resistencia mecanica del material, en traccién y en

compresion, y las constantes elasticas.
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o FEnsayo de traccion. En los materiales ceramicos el ensayo de traccion simple
es de dificil realizacion debido a su fragilidad: existen grandes dificultades para
la sujecion de la probeta a la maquina de ensayos (Rocco et al, 1995). La
resistencia mecéanica en traccion se ve muy afectada por (Sedlacek et al, 1962):
la microestructura y el estado superficial de la probeta. Para la realizacién de
este ensayo sobre materiales ceramicos monoliticos 0 CMC’s con refuerzo de
particulas se puede seguir la norma ASTM C1273. Para CMC’s reforzados con
fibras largas se pueden emplear probetas y métodos similares a los desarrollados

para materiales compuestos poliméricos (Celemin et al, 1996).

Dada la gran dificultad para realizar el ensayo de traccion convencional en
materiales ceramicos se recurre a alguno de los llamados ensayos de traccion indirecta,
como el ensayo de flexion estatica y el ensayo de compresion diametral, para determinar la

resistencia mecdnica del material.

e Ensayo de flexion. Para los materiales cerdmicos monoliticos y para los CMC's
reforzados mediante particulas o whiskers el ensayo de flexion estdtica estd
normalizado. Existen varias normas que recogen procedimientos para su
realizacion en diversos paises, ASTM C1161, MIL-STD 1942, JIS R 1601, DIN
51 110 Part 1, y AFNOR B41-104 (Quinn, 1991). En esta tesis se seguira la
primera de ellas. Para los CMC’s reforzados con fibras largas muchas de las
hipétesis que se han propuesto para el caso de materiales isdtropos no se
cumplen, En este caso se encuentran combinados efectos de tension,
compresion y cortadura. Si se emplean vigas muy esbeltas, con esbelteces
superiores a 60 (Melchosky, 1986) la componente normal del vector tension es

la preponderante.

o Ensayo de compresion diametral. En este ensayo, debido a que el material esta
sometido a un estado biaxial de carga, con una tensiéon de compresion mucho
mayor que en traccion, no es posible realizar una comparacion directa entre los
resultados obtenidos en un ensayo de traccion directa. En general los valores de

resistencia se encuentran entre los de un ensayo de traccion simple y los de un
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ensayo de flexion (Rocco et al, 1995). Aunque estas relaciones de valores
dependen del material, del tamafio de las probetas y de las condiciones de
ensayo. Existe normativa para la realizacion de este ensayo en condiciones
estaticas (ASTM C496-96). Aunque su aplicacion se refiere a hormigones, las
recomendaciones que aparecen en dicha norma pueden también aplicarse a otros
materiales fragiles. Existen otras normas que admiten geometrias diferentes

(Rocco, 1996) también de aplicacion a hormigones.

Ensayos dinamicos

La caracterizacion mecanica de materiales ceramicos (mediante ensayos dinamicos)

esta menos desarrollada. Al contrario que en condiciones estaticas, no existen en la

literatura muchas referencias sobre propiedades mecanicas de materiales ceramicos en

condiciones dinamicas; inicamente existen estudios concretos sobre algunos materiales en

particular. Los ensayos dinamicos se clasifican en funcion de la velocidad de deformacion:

medias (107" < £<10%s™), altas (10> <£<10*s™) y muy altas (> 10*s™).

En condiciones dinamicas existen las mismas limitaciones para la realizacion del

ensayo de traccion directa, por lo que se suele recurrir también a los ensayos de traccidén

indirecta (flexion y de compresion diametral).

Ensayo de flexion. En condiciones dinamicas se puede realizar empleando
varios dispositivos: a velocidades medias es posible emplear una torre de caida
de peso (Kishi, 1991) o un péndulo Charpy instrumentado (Kalthoff et al,
1998). A velocidades altas se puede recurrir a un dispositivo derivado de la
barra Hopkinson (Ogawa et al, 1998). No se ha encontrado normativa aplicable
a este ensayo, aunque a velocidades medias se puede recurrir a las

recomendaciones de la norma ASTM E-23 para aceros pulvimetalurgicos.

Ensayo de compresion diametral. Se puede realizar también en condiciones
dinamicas (Rodriguez et al, 1994) empleando un dispositivo de barra

Hopkinson.
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2.4.2 CARACTERIZACION ESTADISTICA

Los materiales ceramicos presentan una amplia dispersion en sus valores de
resistencia mecénica en traccion debido a su sensibilidad a la presencia de defectos. Por
ello es necesario un tratamiento estadistico de los resultados de los ensayos mecanicos.
Para abordar este fenomeno se ha demostrado que el empleo de la funcion de distribucion
propuesta originariamente por W. Weibull representa adecuadamente el comportamiento
de los materiales fragiles (Weibull, 1951). La aplicaciéon del modelo de Weibull al

comportamiento mecanico de un material fragil exige que (Quinn, 1991):

e el material sea homogéneo

e la poblacion de defectos que limita la resistencia sea la misma
independientemente de la forma de preparacion de las probetas de ensayo

e los defectos estén distribuidos aleatoriamente en el interior del material

e el tamaiio de los defectos sea muy pequeiio comparado con el de la probeta

e so6lo exista un mecanismo de rotura en la probeta

La aplicacion de la distribucion de Weibull se basa en la aplicacion de la hipotesis
de la cadena: el fallo del elemento mas débil causa el fallo de todo el componente

(Petrovic, 1987). La forma mas general de la funcion de distribucion, F(o), de Weibull es:

O -0 "
F(o)=1-exp —(v ”J 2.1

%

donde F(o) representa la probabilidad de que el material rompa al aplicar una tension igual

o inferior a . Los parametros o,

u>

o, y m se denominan, respectivamente, pardmetro de

posicidn, de escala y de forma.

El parametro de forma, también llamado modulo de Weibull, se emplea
ampliamente como indice para indicar la dispersion de valores de resistencia que presenta
un material ceramico. En los materiales ceramicos avanzados este valor varia entre 5 y 20
(Khalili et al, 1991). Cuanto mayor es este parametro menor es la dispersion de resultados

de los diferentes ensayos.
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En el estudio de las propiedades mecanicas de los materiales ceramicos se suele
emplear una funcién de Weibull de sélo dos parametros (Siedel et al, 1995): el de escala,
también llamado resistencia caracteristica, y el modulo de Weibull. Esta distribucion

corresponde a asignar un valor nulo al parametro de posicion en la ecuacion (2.1), es decir:

- )
F(o)=1-exp —-(O_—] (2.2)

o

La distribucion de Weibull de dos pardmetros tiene sus limitaciones. No es posible
aplicarla en una serie de ensayos en los que el material rompa debido a la existencia de mas
de un tipo de defectos; por ejemplo, si existieran fisuras de dos tamafios diferentes. En este
caso es necesario emplear métodos para descartar valores que no pertenezcan a una misma
distribucién de Weibull; de este modo se pueden agrupar los resultados en varias series a

las que se pueden ajustar diferentes distribuciones.







3. FABRICACION DEL
MATERIAL CERAMICO







RESUMEN

En este capitulo se presenta el procedimiento de fabricacion del material compuesto
desarrollado en esta tesis doctoral. Para conseguir fabricar dicho material ha sido necesario

disefiar y construir el utillaje adecuado.

Inicialmente se exponen las razones que han llevado a seleccionar el método de
fabricacion y el tipo de refuerzo. Aunque ambos procesos de seleccion se describen

separadamente, en realidad son simultaneos y estan ligados entre si.

Como proceso de fabricacion del material compuesto se ha elegido la
compactacion uniaxial, describiéndose las diferentes etapas del mismo e indicando cuéles
son los pardmetros que es necesario seleccionar. Para su estimacion se han realizado una
serie de ensayos sobre el material sin reforzar. Relacionado con el desarrollo del protocolo
de fabricacion esta el disefio del utillaje necesario para realizarlo, que es descrito con

profundidad.

Una vez disefiado el proceso completo de fabricacion se incluyen las medidas de
densidad realizadas sobre las diferentes probetas y materiales fabricados. La medida de
densidad resulta basica para analizar el proceso de fabricacidon del material ya que es un

indicador de la calidad del mismo.

Finalmente en este capitulo se construyen los diagramas de compactacién de los
diferentes materiales fabricados. Aplicando diversos modelos empiricos es posible ajustar
funciones que aproximan la relacion entre la densidad del material tras la compactacion y

la presion aplicada.
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3.1 SELECCION DEL METODO DE FABRICACION

El método de fabricacion a emplear debe combinar una sencillez de desarrollo y
operaciéon con un coste reducido y, a la vez, producir un material con propiedades
comparables a las obtenidas por procesos mas sofisticados. Ademas de estas
conéideraciones, el método debe emplear equipos comunes en laboratorios, no exigiendo

una gran inversion en el desarrollo de nuevo utillaje.

En la seleccion del método de fabricacion es necesario considerar el tipo de material
compuesto que se va a fabricar ya que, como se presentd en el capitulo anterior, no todos
los métodos permiten fabricar la totalidad de los CMC’s. Por ello la seleccion del método
de fabricaciéon y la del tipo de material estdn ligadas entre si y se han realizado

simultaneamente.

Examinados los diferentes procesos de conformado presentados en el capitulo
anterior, se ha seleccionado para este trabajo de tesis doctoral el método de compresion
uniaxial confinada seguida de una sinterizacion sin presion. Este método es mas simple,
exige pocas operaciones de preparacion de la materia prima y permite emplear equipos
existentes para la aplicacion de la presion, como pueden ser las maquinas universales de
ensayo. Se consigue una buena precision dimensional combinada con la posibilidad de
fabricar geometrias variadas, lo que reduce mucho la necesidad de realizar operaciones de
acabado sobre la pieza. Estas operaciones son dificiles y costosas de realizar sobre los

materiales ceramicos debido a su gran dureza y fragilidad.

Otros procesos requieren una gran inversién en utillaje y un largo tiempo de
desarrollo que los hace inviables en el ambito de la presente tesis. La seleccion este método
de fabricacion implica asumir que el material fabricado no va a presentar unas propiedades
mecanicas sobresalientes, aunque si comparables a las obtenidas por otros métodos mucho

mas sofisticados, con el consiguiente ahorro econémico que esto conlleva.
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3.2 SELECCION DEL MATERIAL COMPUESTO.

3.2.1 SELECCION DE LA MATRIZ

El material més empleado en la mayoria de las aplicaciones descritas en el capitulo
de introducciéon general es la alimina, ALO,; las razones para ello son su mayor
disponibilidad, su facilidad de fabricacion, sus buenas propiedades mecanicas y su coste
moderado. Aunque en las aplicaciones previstas en la presente tesis también se podrian
considerar otros materiales como el carburo de silicio y el nitruro de silicio, el método de
fabricacion a emplear impide su eleccion. En la fabricacién de carburos y nitruros la
atmosfera de sinterizacidn no debe contener oxigeno para evitar su descomposicion; estas

limitaciones no existen si el material seleccionado es la alimina.

En aplicaciones estructurales se emplean aliminas de purezas elevadas (> 99%),
grano fino (< 8um), y con una porosidad reducida. Esto obliga a emplear polvos de
alumina de tamafio submicrométrico como material de partida. Para evitar el crecimiento
de grano durante el sinterizado se emplean aditivos como el 6xido de magnesio (Heuer,

1979; Berry y Harmer, 1985).

La atmosfera de sinterizacion cuando se pretende fabricar alimina no puede
contener nitrégeno, helio o argon. Este material es impermeable a esos gases, que quedan
atrapados dentro cuando la porosidad a lo largo de la sinterizacion adquiere una estructura
cerrada. La presencia de estos gases impide la contraccion de los poros y, por tanto,
alcanzar una densidad igual a la tedrica. Para evitar este problema es necesario realizar el
sinterizado en una atmdsfera de hidrégeno u oxigeno (Coble, 1962). Debido a que el horno
que se va a emplear no dispone de atmosfera controlada la densidad que se alcanzard nunca

sera la tedrica, lo que influenciard negativamente en las propiedades.

En resumen, se ha decidido emplear como matriz alimina de alta pureza,
adquiriendo el material en forma de polvo submicrométrico, con pequefias cantidades de

magnesio como aditivo para evitar el crecimiento de grano en el sinterizado.
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322 SELECCION DEL REFUERZO

El material a seleccionar como refuerzo debe ser compatible con la matriz. Los
materiales que son compatibles con la alimina son, entre otros: circona, alimina, nitruro de

aluminio, carburo de silicio y carbono.

La seleccion de un material de tipo carburo o nitruro exige realizar la sinterizacién
en una atmasfera controlada en ausencia de oxigeno. Debido a las altas temperaturas que se
producen durante este proceso estos materiales se oxidan. Este fenémeno se produce
aunque la atmosfera de sinterizacion s6lo contenga pequefias cantidades de oxigeno
(Barclay ef al,1987). Dado que un horno que permita sinterizar con este tipo de atmosfera
es muy costoso, este tipo de refuerzo ha tenido que descartarse por no ajustarse a los
requisitos de coste que se exigen al proceso de fabricacién. Con esta limitacidn los tnicos

materiales posibles son los de tipo 6xido: la circona y la propia alimina.

La eleccion del método de conformado limita la seleccion del refuerzo. Mediante
compactacion uniaxial el refuerzo solo puede ser de tipo discontinuo: fibras cortas,

whiskers, particulas o plaquetas.

Para analizar la posibilidad de emplear un refuerzo de tipo whiskers o de fibras muy
cortas se selecciond alumina policristalina en fibras cortas, ZIRCAR, tipo ALBF-1, cuyas

principales caracteristicas son:

e Composicidon: 95% Al,O,
Densidad: 3400 kg/m’

Longitud: 3.2 mm

Diametro: 3um

Este material tiene una menor pureza que la matriz, que es una alimina del 99,97 %
de pureza, por lo que no resulta adecuado para mejorar sus propiedades. Sélo se ha
seleccionado por su disponibilidad y unicamente para analizar si era posible fabricar

materiales compuestos de tipo fibra corta de alta densidad mediante compresion uniaxial.
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Se fabricé un material Al,03-10%yAl,03¢ a una presion de 87 MPa y a dos temperaturas
de sinterizacidn diferentes: 1450°C y 1550°C. El proceso de conformado condujo a
materiales comparables desde el punto de vfsta de la densidad (tabla 3.1). Tras un
sinterizado a 1450°C la alimina monolitica alcanz6 una densidad aproximadamente de un
70% de la tedrica, y algo menor la alimina reforzada, alrededor del 60%, (tabla 3.2). Las
diferencia mas significativas se encontraron tras el sinterizado a 1550°C. La aliimina
reforzada aument6 su densidad muy poco, iinicamente hasta al 70%, frente a una densidad
final de la alimina monolitica practicamente del 100%, lo que supone un 30% mads densa

que el material compuesto, (tabla 3.3).

TABLA 3.1 Densidad en verde

Material densidad ( kg/m’) Densidad relativa %
Sin refuerzo 2234 57%
con refuerzo 2218 57%

TABLA 3.2 Densidad del material sinterizado a 1450°C

Pastilla densidad (kg/m’) Densidad relativa %
sin refuerzo 2735 69%
con refuerzo 2259 58%

TABLA 3.3 Densidad del material sinterizado a 1550°C

Pastilla densidad ( kg/m”) Densidad relativa %
sin refuerzo 3901 99%
con refuerzo 2757 71%

No sélo la presencia de las fibras inhibe fuertemente la sinterizacion, tal como se
observa en la figura 3.1, sino que la textura de la probeta de alimina reforzada es muy

similar a la que posee antes del sinterizado.
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Figura 3.1. Probeta de alimina monolitica, (izquierda), y
probeta de alimina reforzada con 10% en peso de fibras
de alimina-silice, (derecha). Pardmetros de fabricacion:
Presion aplicada: 87 MPa durante 50 s. Temperatura de
sinterizacion: 1550°C durante 1 h.

Otros investigadores han encontrado también este mismo fendmeno. Para el caso de
un material de alimina reforzada con un 15% en peso de whiskers de SiC fabricado
mediante moldeo en barbotina bajo presion y sinterizado a 1550°C se ha encontrado que

no se produce ningdn tipo de densificacién (Porter er al, 1987).

Figura 3.2. Red aleatoria de fibras formada en
un material ceramico reforzado con fibras.

El origen de la disminucién en la densificacion esta en la existencia de una red
tridimensional formada por las fibras del refuerzo, figura 3.2; esta estructura reticular
impide que la matriz se contraiga durante el proceso de sinterizado. Empleando polvo de
alimina muy fino y con un cuidadoso control del proceso de compactacién, es posible
fabricar materiales compuestos reforzados con whiskers de SiC con densidades relativas
por encima del 90% (Lee et al, 1994). Asi en la fabricacién de un CMC de matriz alimina
con un refuerzo del 3% en volumen de whiskers de SiC mediante un proceso similar al

moldeo por barbotina y sinterizado a 1800°C, estos autores alcanzaron una densidad del
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80+90% de la tedrica. La incorporacién de aditivos como el Y,0, a dichos materiales
incrementaria la densidad a valores préximos al 95%, que ain es bastante baja para

aplicaciones estructurales.

Para evitar estos problemas, la fabricacion de compuestos reforzados con whiskers
se realiza siempre mediante procesos mas complejos, como la compresion en caliente, la
compresion isostatica o la unién por reaccion. Por otro lado los whiskers son muy costosos
lo que se aleja del proposito de la tesis de fabricar materiales de bajo coste. Ademas los
whiskers, debido a su pequefio tamafio presentan un gran riesgo para la salud (Birchal et al,

1988), por todo ello se ha decidido no emplear como refuerzo whiskers o fibras cortas.

Como alternativa a los whiskers se podria emplear un refuerzo en forma de
plaquetas. Si se emplean métodos tradicionales, tales como la compactacion uniaxial, se
produce un incremento en ductilidad acompafiado por una reduccion de la resistencia
mecanica en flexion (Dey, 1993). Para la fabricacién de este tipo de CMC’s se recurre, al
igual que el caso de los whiskers, a métodos mas complejos como la compresion en

caliente (Chou et al, 1993) o la compresion isostatica en caliente (Andrades ef al, 1995).

A la vista de todas las limitaciones anteriores, se ha decidido reforzar la alimina
con particulas de circona. En un material reforzado con una circona parcialmente
estabilizada el campo de tensiones alrededor de una fisura desestabiliza la fase tretragonal
y origina la transformacion a fase monoclinica. Este cambio lleva asociado un aumento de
volumen que genera unas tensiones de compresion sobre el borde de la fisura que reducen
el factor de concentracidn de tensiones, lo cual tiene como consecuencia un aumento de la
tenacidad de fractura (Lange, 1982). La tenacidad de fractura de estos materiales disminuye
al incrementarse la temperatura ya que la fase tetragonal se vuelve mas estable (Becher et al,
1988). Generalmente se emplean particulas de circona muy pequefias, (0,2+0,4 pm), en una
matriz de alimina de grano fino, (1+3 pum). Los porcentajes de circona varian entre el 10 y
el 30%. Se pueden alcanzar resistencias mecénicas en flexiéon muy elevadas (900+1000
MPa (Grigoryev et al, 1994)), aunque se han conseguido valores de hasta 2500 MPa
empleando circona estabilizada con itria (Moya, 1994). La tenacidad de fractura de estos

12

materiales también aumenta (8 MPa-m"*, (Grigoryev ef al, 1994)). En todos los casos los
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métodos de fabricacién empleados se basan en conseguir una elevada dispersiéon del
refuerzo en la matriz por medios quimicos, proceso sol-gel o derivados, o empleando
procesos de fabricacion complejos, tales como: compresion isostatica, (Duan et al, 1993),
compresion en caliente, (Kellet ef al, 1986), o unidn por reaccion, (Boutz et al, 1995). La
compresion uniaxial no es utilizada para fabricar este tipo de compuestos. Algunos autores
(Okada et al, 1994) la emplean como un primer paso, compactando a baja presion (=30

MPa) para, posteriormente, aplicar una compresion isostatica.

3.2.3 MATERIALES EMPLEADOS

Como matriz se utiliz6 inicialmente c-alimina de la casa Alcoa, codigoCT 300SG.

Este material tiene la siguiente composicion quimica proporcionada por el fabricante.

TABLA 3.4 Composiciéon de la aliimina ALCOA CT 300SG

ALO, Na,0 Si0, Fe,0, CaO
99,6% 0,1% 0,08% 0,03% 0,02%

Algunas propiedades basicas de esta matriz, también proporcionadas por el

fabricante, son:

TABLA 3.5 Propiedades basicas de la alimina ALCOA CT300SG

Densidad teérica, kg/m’ 3987
Maédulo de elasticidad, GPa 380
Tension de rotura, MPa 480
Temperatura de fusion, °C 2051
Tamaifio medio particulas, pm 0,5

Sin embargo, presenta unas condiciones de sinterizado mas estrictas que otras aliminas, en
particular que la Condea APA-0.5 con 500 ppm de MgO. La temperatura de sinterizado y
el tiempo de permanencia a esa temperatura deben ser mayores para alcanzar la misma
densidad. Asi, por ejemplo, sinterizando la Alcoa a 1500°C no se alcanza el 90% de la

densidad tedrica, en cambio utilizando la Condea se llega casi al 99%. Por ello se decidi6
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emplear la alimina Condea. Se adquiri6 una gran cantidad de material, 25 kg, con lo que
no han sido necesario nuevas partidas, evitando que, al adquirir una nueva, existan
pequefias variaciones en su composicién, tamafio de grano, etc., que puedan afectar al

comportamiento del material en desarrollo.

En la tabla (3.6) se muestra la composicién quimica de la alimina de Condea APA-
0.5 con 500 ppm de MgQ que proporciona el fabricante. En este caso el fabricante no
proporciond las propiedades mecdnicas esperadas de esta alimina, inicamente su densidad

teérica, (3960 kg/m?).

TABLA 3.6 Composicion de la alimina Condea APA-0.5
AlLO; Na Si Fe Ca

99,97% 10ppm 40ppm 98ppm 5ppm

Como refuerzo se ha empleado circona parcialmente estabilizada Tosoh 3YB con
una densidad tedrica de 6050 kg/m3 y un tamafo de grano de 0,5 pm. La composicién de

este material se encuentra recogida en la tabla (3.7).

TABLA 3.7 Composicion de la circona Tosoh YB
210, Y205 Al,O4
94,8% 1 3%m01 < 0,1%w

Se decidié fabricar aldmina monolitica como material base para desarrollar el
protocolo de fabricacién, los procedimientos de ensayo y como material de referencia con
el que comparar las propiedades del material compuesto. Este. material se ha codificado
como ZO en los estudios posteriores. Ademds se ha fabricado un material compuesto
aldmina-circona con dos porcentajes de circona. Para un material fabricado mediante
compresion en caliente el porcentaje que proporciona un valor éptimo de resistencia en
flexién estatica es del 30% en peso (Grigoryev et al, 1994). Ya que no se conoce si este
porcentaje también es el 6ptimo en condiciones dindmicas, ademds de un refuerzo del 30%
de circona, material codificado como Z2, se ha empleado un valor intermedio del 15% en

peso, que se ha codificado Z1 en esta tesis.
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3.3 PROCESO DE FABRICACION

3.3.1 INTRODUCCION

El proceso de fabricacién, tanto del material monolitico como del material
compuesto consta de tres fases: preparacién del material de partida, compactacién y
sinterizado. Se ha disefiado utilizando sélo alimina monolitica sin ningun tipo de refuerzo.
De este modo se reduce el coste del desarrollo del proceso de fabricacién ya que se evita

emplear circona, cuyo coste es elevado, en esta fase del trabajo.

Figura 3.3. Evolucion del material a lo largo
del proceso de fabricacion. a) Material
granulado  alimina-circona. b) Pastilla
compactada, 260 mm. c) Pastilla sinterizada,
50 mm aproximadamente. d) Probetas de
flexion estdtica mecanizadas a partir de la
pastilla sinterizada.

El proceso de conformado seleccionado ha sido, como ya se ha comentado, la
compresién uniaxial. Se han empleado diversos itiles para la fabricacién de las diferentes
probetas necesarias en los ensayos. En la figura 3.3 se representa la evolucién del material
a lo largo del proceso de fabricacién empleando uno de los itiles desarrollados. En este
caso existe una fase adicional en el proceso de fabricacién: la fase de acabado. Para la
fabricacién de algunas probetas ha sido necesario mecanizar la pastilla fabricada para

alcanzar la forma deseada.
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3.3.2 PREPARACION DEL MATERIAL DE PARTIDA

Antes de realizar €l proceso de conformado es necesario realizar una serie de pasos
para adecuar el material de partida. Estos procesos son: el mezclado, la incorporacién de

aditivos y la granulacion.
Mezclado

El mezclado tiene por objeto asegurar una adecuada dispersion del refuerzo en el
seno de la matriz. Evidentemente esta etapa s6lo existe cuando se fabrica la alimina con
refuerzo. Inicialmente en este trabajo se realizd en seco mezclando mecanicamente ambas
fases en un molino de bolas disefiado al efecto. Con este sistema no se logré una adecuada
dispersion del refuerzo en la matriz por lo que se recurrié a un mezclado por via himeda,
creando una solucion del polvo ceramico en alcohol isopropilico. Esta soluciéon se lleva
posteriormente a un molino de bolas de alumina, donde permanece durante 60 minutos.
Una vez mezclados de forma homogénea los dos componentes del material compuesto, la
mezcla se seca para eliminar el alcohol durante 7 dias en una estufa a una temperatura de
70°C. Tanto la alimina como la circona se han empleado tal como se recibieron del
fabricante, sin ﬂinguna preparacion previa. Esta fase de preparacion del material de partida

se ha realizado integramente en el Instituto de Ceramica y Vidrio del CSIC.

Al finalizar la fase de mezclado el material queda cohesionado formando grandes
bloques. Antes de realizar las siguientes fases del proceso se ha tamizado hasta un tamafio

maximo de los granulos de 0,162 mm.
Granulacion

Para la fabricacion de un material ceramico mediante una sinterizacion en estado
solido se necesita partir de un material con una gran energia superficial. Esto obliga a
emplear tamafios de polvos extremadamente finos, por debajo de una micra. Sin embargo
el material en forma de polvo fino y seco no resulta adecuado como material de partida

para realizar un proceso de conformado. Espontaneamente, debido a la humedad ambiental,
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se forman aglomerados de tamafio no uniforme. El material resultante tiene una pobre
capacidad de flujo y no rellena adecuadamente el molde. Ademas, polvos tan finos, se
deslizan por la separacién molde-macho provocando el deterioro del utillaje debido a su
elevada dureza. Por otro lado el polvo de esos tamafios presenta riesgos para la salud caso
de ser inhalados. Es necesario, por tanto, realizar un proceso de granulacion afiadiendo un
liquido de forma controlada para conseguir unos aglomerados de tamafio uniforme,
llamados granulos. Este tamafio depende de la utilizacion de la cerdmica y del proceso de

fabricacion a emplear.
El proceso de aglomeracion consta de dos fases:

¢ Inicialmente se forma un pequefio aglomerado cuando una gota del liquido pulverizado
choca contra un grupo de particulas y es absorbida. Mediante fuerzas de capilaridad se
produce la unidn entre las particulas para formar el nicleo del aglomerado. El nimero
de nucleos se incrementa si el liquido se pulveriza formando una neblina muy fina y,

simultaneamente, el polvo cerdmico se agita.

o Después se produce el crecimiento de lo aglomerados por adicion de particulas, capa a

capa, o de pequefios aglomerados al aglomerado nucleo.

En este proceso es muy importante la cantidad de liquido que se afiade al material.
A mayor cantidad, mayor tamafio de granulos, mayor distribucion de tamafios y mayor
porosidad. La cantidad de liquido necesaria se incrementa cuando el polvo tiene un tamafio

menor.

El tamafio maximo de los granulos estad limitado porque un tamarfio excesivo,
aunque tiene una gran capacidad de flujo, origina piezas de baja densidad que necesitan
mayores temperaturas de sinterizacién y que presentan unas peores propiedades mecanicas.
Interesan granulos de forma los mas esférica posible y con una superficie suave de un
diametro mayor de 20 pm. Si existen mas de un 5% de granulos menores de ese tamaiio se

dificulta la capacidad de flujo del polvo (Reed, 1995).
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En la fabricacién del material desarrollado, buscando alcanzar el maximo grado de
simplificacién posible, se traté de eliminar la necesidad de cualquier tipo de granulacidn.
Sin embargo, las probetas no compactaron adecuadamente cuando se empleaba un util de
compactacion de gran tamafio. Las probetas aparecian exfoliadas al finalizar el proceso de
conformado. Por ello se selecciond una granulacion simple, pulverizando un liquido, agua
destilada en una proporcion del 30%, sobre el polvo sin aglomerar. Este método produce
aglomerados de tamafio muy variable. Para uniformizar tamaiios se procedié a realizar un
tamizado de dos fases para conseguir un tamafio de granulo maximo de 160 pm, que esta
dentro del rango de tamailos empleados en la fabricacidon de ceramicas avanzadas el cual
suele variar entre 40 y 200 pm. De este modo se eliminé el problema de la exfoliacion de
las probetas pero, tras la fase de sinterizado, aparecian grietas, figura 3.12, por lo que fue

necesario recurrir a aditivos.

Aditivos

En el procesado de materiales ceramicos mediante compactacion uniaxial se suelen
emplear aditivos con dos objetivos (Lewis, 1996): incrementar la resistencia mecanica de
la pieza en verde y reducir el rozamiento con la pared del molde. Para ello se emplean

basicamente dos aditivos, ligantes y lubricantes.

Como ligantes se pueden emplear una gran variedad de compuestos quimicos, tales
como celulosas, alcoholes polimerizados, ceras o polisacéaridos (dextrina) (McHale, 1987;
Reed, 1995). Se selecciond la dextrina como ligante en esta tesis por su facil disponibilidad
y muy bajo costo. El aditivo se afiade al realizar la granulacién, empleando una solucioén al
10% de dextrina en agua que es pulverizada sobre el polvo cerdmico. La pulverizacion estd
controlada de forma que el porcentaje de ligante afiadido al material ceramico sea del 3%

en peso ya que el proceso de fabricacion es en seco.

Como posteriormente se expondra, también se ha empleado un lubricante para
reducir el rozamiento entre la pieza fabricada y las paredes del molde, aunque este no se

afiade al polvo ceramico sino que se aplica directamente sobre las paredes del molde.
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333 COMPACTACION UNIAXIAL

Descripcion del proceso

El proceso de compactacion se considera convencionalmente dividido en tres fases

(McEntire, 1987):

En la fase inicial los granulos deslizan y se reordenan al aplicar la carga, sin que apenas
exista deformacion de las particulas. Durante la reordenacion de los granulos éstos pueden
sufrir una pequefia fragmentacion. En esta fase se produce aproximadamente la mitad del
desplazamiento del punzén. Inicialmente la velocidad de densificacion es muy alta pero se

reduce al superar la presion de compactacion los 5+10 MPa.

En la segunda fase el polvo aglomerado se deforma y fragmenta. Los huecos entre los
granulos no desaparecen pero son rellenados por los fragmentos de los granulos rotos. En
esta fase empiezan a jugar un papel importante las particulas individuales que formaban
los granulos. La presién de compactacion en esta fase esta entre 50 y 100 MPa. Casi el

50% restante del movimiento del punzon ocurre en esta fase.

Cuando los granulos se han roto y no pueden reordenarse porque quedan pdcos huecos por
rellenar el principal mecanismo de la compactacion es la compresion volumétrica. Todavia
se pueden producir fragmentaciones de particulas pero su influencia es ya pequefia. En

esta fase se alcanza la presion méxima que estd comprendida entre 50 y 200 MPa.

Una vez aplicada la presion, ésta se reduce a cero para proceder a la extraccion del

molde de la probeta fabricada; produciéndose una recuperacion dimensional de la misma. La

magnitud de esa recuperacion depende del material empleado, de los aditivos y de la presion

maxima. En general, a mayor presion mayor grado de recuperacion. Es en la fase de

extraccion donde, debido a este fendmeno de recuperacion, surgen problemas que pueden

llevar a la rotura de la pieza en algunas configuraciones tipicas (rotura copa-cono,

deslaminaciones, fracturas). Cuando la carga cae a cero la probeta fabricada, todavia en el
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interior del molde, sufre una expansion axial, aunque muy pequefia (<1%), suficiente para

iniciar la formacion de grietas.

Seleccion de los parametros del proceso

Para realizar el proceso de conformado se han empleado tres utiles de compactacidn,
dos de accion simple (con geometria circular, de 13 y 60 mm de diametro) y un 1til de matriz
flotante (de forma prismatica). El ciclo de compactacion se ha desarrollado para el 1til de
accion simple de 60 mm de didmetro, que fue el primero en fabricarse, empleando alimina

monolitica.
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Figura 3.4. Ciclos de compactacion. a) Ciclo en doble
escalon. b) Ciclo en escalon simple.

La forma mas usual de aplicar la presion necesaria para compactar el polvo ceramico
es mediante un ciclo en doble escalon (Bortzmeyer, 1995), figura 3.4.a. Inicialmente se aplica
presion hasta alcanzar un valor de aproximadamente un 70% de la maxima, manteniéndose
dicha presion un cierto tiempo. Posteriormente se eleva la presion hasta el valor maximo y se
mantiene durante unos instantes. El objeto de este proceso es facilitar la extraccién del aire
atrapado en el interior del molde aumentado de esta forma la densidad en verde de la probeta.
Analizadas las densidades de probetas fabricadas empleando un ciclo de escalon simple,
figura 3.4.b, y las fabricadas empleando el ciclo de doble escalén, figura 3.4.a, se ha
encontrado que la densidad es similar en ambos casos siempre que la velocidad de aplicacion
de la presion en el ciclo de escalon simple sea muy lenta. Por tanto en la fabricacion de la
totalidad de las probetas de este trabajo de tesis doctoral se ha empleado el ciclo de escalon

simple por su mayor simplicidad de programacién. -
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La presion se ha aplicado mediante diferentes maquinas universales de ensayos',
aunque se pueden emplear dispositivos mas simples siempre que puedan controlar la presion

y la velocidad de aplicacion de la carga.

La presion maxima que se emplea en los procesos de compactacion uniaxial suele
variar entre 30 y 140 MPa (Lewis, 1996). En los procesos industriales, incluso en la
fabricacion de ceramicas avanzadas, las presiones suelen ser inferiores a 100 MPa. Para
seleccionar el valor de la presion se ha analizado la influencia de ésta en la densidad en
verde del material. Se han fabricado ocho series de diez probetas cilindricas, de alimina
monolitica, a diferentes presiones. La variacion de la densidad en verde con la presion se

muestra en la figura 3.5 y la de la densidad una vez sinterizado el material en la figura 3.6.

En dichas figuras se puede observar como la densidad final aumenta con la presion,
sin embargo por encima de 80+100 MPa el aumento es muy pequefio. Es de destacar que la
dispersion de resultados es muy reducida. Existe una limitacion en la presion méxima que se
puede aplicar; para presiones muy elevadas aparecen problemas de deslaminaciones en las
probetas compactadas. En el caso del 1til de 60 mm de didmetro no se pueden emplear
presiones superiores a 87 MPa ya que al extraer las probetas del 1til se produce una rotura
caracteristica en copa-cono. Para poder comparar entre las diferentes probetas fabricadas con
los diferentes ttiles es necesario que todas ellas se fabriquen en las mismas condiciones, por

ello se ha tomado como carga maxima esa presion que estad dentro del rango de presiones

usuales.

También se ha analizado la influencia del tiempo de aplicacién de la carga en la
densidad del material fabricado, tal como se muestra en las figuras 3.7 y 3.8. En este caso se
observa que no existe influencia apreciable del tiempo de aplicacion de la presion en el valor
alcanzado de la densidad final. En el caso de la densidad en verde la densidad relativa es la
misma, dentro del error de medida, independientemente del tiempo de aplicacion de la carga.
Se ha decidido, no obstante, emplear un tiempo de permanencia a alta presion de 120 s ya
que, aunque la densidad sea comparable, pueden aparecer grietas cuando se emplean tiempos

reducidos en el 1til mayor, debido probablemente a aire atrapado.

! Méquinas universales de ensayo SERVOSIS 1000 kN, 250 kN hidraulicas y 100kN electromecénica.
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Figura 3.5. Variacion de la densidad con la presion, (probetas en

verde). Tiempo de aplicacion de la presion 120 s. Probetas cilindricas
de 13 mm de diametro.
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Figura 3.6. Variacion de la densidad con la presion, (probetas

sinterizadas). Tiempo de aplicacion de la presion 120 s. Probetas
cilindricas de 13 mm de didmetro.
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Figura 3.7. Variacion de la densidad con el tiempo de aplicacion de la
presion, (probetas en verde). Presion aplicada 87 MPa. Probetas
cilindricas de 13 mm de diametro.

100 T T g T— T 1 . LI A A B S ! L l LN B B B ]

95 [ e _—_ — ]

< I . MATERIAL Z0 ]
° i : : : : ]
D 90 e s P e i e oo -
wn f~ N N N N . N -
c L : : : : : il
f0)]

(@] i ]

L s S S S

80 1 'l I { L 1 1 | i bt ] 1 1 1 I 1 1 1 ] 1 1 i l 1 1 Il

0 20 40 60 80 100 120 140
Tiempo (s)

Figura 3.8. Variacion de la densidad con el tiempo de aplicacion de la
presion, (probetas sinterizadas). Presion aplicada 87 MPa. Probetas
cilindricas de 13 mm de didmetro.
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Aunque la mayoria de los autores controlan el proceso de compactacién en posicidn,
imponiendo una velocidad de desplazamiento, en la fabricacién de los materiales de la
presente tesis ha sido necesario emplean un control en fuerza, imponiendo una velocidad de

aplicacion de la carga, por limitaciones del equipo disponible.

Como resumen, los parametros del ciclo de compactacion, seleccionados tras el

estudio realizado en este apartado, son los siguientes:

» Presion méaxima: 87 MPa

*  Velocidad de carga: 35 kPa/s

=  Velocidad de descarga: 173 kPa/s

= Tiempo de permanencia a presion maxima: 120 s

= Escalones de carga: |

Para permitir comparar adecuadamente entre la alimina monolitica y la reforzada con
circona se ha decidido emplear este mismo ciclo para todos los materiales desarrollados en la
presente tesis. Estos pardmetros se traducen en valores ligeramente diferentes de cargas
aplicadas y velocidad de aplicacion para los tres tipos de ttiles de compactacion debidos su

diferente geometria y a que se han empleado diferentes maquinas.

3.3.4 SINTERIZADO

El sinterizado se ha realizado en un homo' en atmdsfera no controlada, esto ha
originado que no se haya podido alcanzar la maxima densidad de la alimina. Para la
determinacién de los parametros del ciclo de sinterizado se han recurrido a los resultados del
estudio realizado por R. Moreno et al, 1993, para la alimina Condea APA-0,5. A mayor
temperatura se alcanza un mayor grado de densificacién, sin embargo la temperatura méxima
esta limitada. Por un lado el horno disponible sélo alcanza 1700°C de temperatura durante
breves periodos de tiempo, ademds cuanto mayor es la temperatura y el tiempo de

permanencia a dicha temperatura mayor es el crecimiento de grano.

! Horno FTL modelo ST-2, potencia: 5800 w, temperatura maxima: 1700°C.
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Convencionalmente se realiza una fase de quemado con anterioridad al sinterizado
para eliminar los aditivos organicos. En general se realiza un calentamiento a unos 3°C/min
hasta 200+300°C seguido del sinterizado calentando a una velocidad elevada, (10°C/min)
(Najangud et al, 1995). Se ha decidido simplificar los procesos y combinar la fase de
quemado con el sinterizado; para ello la velocidad de calentamiento ha sido muy lenta con lo
que se permite que el ligante se queme completamente a temperaturas dentro del rango

empleado en los procesos de quemado convencionales.

Con estas consideraciones se han seleccionado los parametros del ciclo empleados:

=  Velocidad de calentamiento: 1°C/min
»  Velocidad de enfriamiento: 5°C/min
» Temperatura maxima: 1650°C

= Tiempo de permanencia: 2 h

Al igual que en el ciclo de conformado se ha decidido emplear el mismo ciclo para

todos los materiales desarrollados a lo largo de esta tesis.
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3.4 DESCRIPCION DEL UTILLAJE

3.4.1 INTRODUCCION

Se han empleado dos tipos de ttiles de compactacion, de accién simple y de matriz
flotante. Las dimensiones de los mismos y su geometria se han fijado en funcién del tamaiio y

la forma de las probetas necesarias para realizar los ensayos de caracterizacion, figura 3.9.

Figura 3.9. Diferentes geometrias de probetas
necesarias para la realizacion de los ensayos de
caracterizacion. Probeta de flexion (Izquierda),
probeta para ensayos de compresion (centro), y
probeta universal(derecha).

El primer 1til fabricado fue uno de accién simple con geometria cilindrica con el que se
pretendia fabricar probetas de 50 mm de didmetro. Debido a que tras el sinterizado las probetas
se contraen fue necesario disefiar el util de compactacién de un didmetro mayor. Se consult6 la
bibliografia para seleccionar el tamarfio en funcién de la contraccién esperada, eligiendo un
didmetro de 60 mm. Tras la fabricacién de un gran nimero de probetas de alimina monolitica
para desarrollar el proceso de fabricacién se dispuso de informacién detallada sobre la
contraccion, (tabla 3.8), que resultd ser de aproximadamente del 17%. El resto de los ttiles se
disefiaron en funcioén de estos datos para conseguir probetas del tamafio deseado en cada caso.
El material compuesto alimina-circona posee diferente densidad y no presenta el mismo
comportamiento que la alimina monolitica por lo que las probetas fabricadas con €él son
ligeramente diferentes. Para el material Z2 las probetas son un 2% menores en direcciones
perpendiculares a la carga y un 10% menores en direccién de aplicacion de la carga para

probeta con la misma masa.
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TABLA 3.8 Densidades de la al\imina monolitica

Util de accién simple de & 60 mm

Estado Densidad %
Polvo sin compactar ~33
Densidad en verde 58
Densidad final 97

3.42 UTILES DE ACCION SIMPLE.

Los dos utiles se componen basicamente de los mismos elementos: cilindro de
compresién mévil, cilindro de compresién fijo, matriz, placa base y cilindro de extraccién. A
continuacién se describen cada uno de estos componentes para los dos ttiles, asi como el

protocolo de fabricacién desarrollado.

En la figura 3.10 se muestra un despiece completo del util de 60 mm y en la figura
3.11 el de ©13 mm. En el anexo 2 se encuentran los planos detallados de los componentes de

estos utiles.
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Figura 3.10. Componentes del util de compactacion de accion simple de 60
mm de didmetro. a) Placa base. b) Cilindro de compresion inferior. c¢) Cilindro
de compresion superior. d) Vistago de aplicacion de la carga. e) Matriz. f)
Sistema de amarre del vdstago a la mdquina de ensayos. g) Sistema de
extraccion.

Figura 3.11. Componentes del util de compactacion de accion simple de 13
mm de didmetro. a) Cilindro de compresion inferior y placa base. b) Matriz. c)
Cilindro de compresion superior y vdstago de aplicacion de la carga. d)
Sistema de extraccion.
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Matriz

La matriz consiste en un cilindro fabricado en acero de alta resistencia, con un didmetro
interior ajustado a los discos cerdmicos que se quieren fabricar, (60 y 13 mm). En el primer
caso para conseguir probetas de 50 mm tras el sinterizado, y en el segundo de 10 mm de
didmetro. La altura se ha elegido de forma que se puedan fabricar probetas de diferentes
espesores con el mismo utillaje. Ambas matrices se han sometido a un tratamiento de temple

para aumentar su dureza.

En el ttil de 60 mm de diametro por su gran tamafio los gradientes de tensiones debidos
al rozamiento de la probeta con las paredes del molde son mas acusados, por lo que aparecen

problemas de fractura en las probetas fabricadas

Buscando la mayor simplicidad posible y el menor costo inicialmente el interior de la
matriz no tenia ningun tratamiento especial, ya que el acabado era el conseguido del torno. Las
probetas compactadas con este primer prototipo del 1til no presentaron ninguna deslaminacién
ni grieta, pero tras el proceso de sinterizado se generaba una red de grietas como la de la figura

3.12.

]

Figura 3.12. Grietas de sinterizado.

Las grietas aparecieron como consecuencia de las tensiones de rozamiento pastilla-
pared originadas durante la extraccion de la misma. Para erradicar este problema se emplearon

dos soluciones:
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e Se realizé un rectificado y un lapeado al interior de la matriz para reducir el

rozamiento.

¢ Se afiadi6 un lubricante a las paredes del molde. Como lubricante se suelen usar
sales del acido estearico (Reed, 1995). Se empled una solucion de estearato de
cinc en metanol. Este lubricante se aplica como una pintura sobre la superficie de
la matriz, eliminandose con metanol al finalizar el proceso de fabricacion. Esta
limpieza sirve para eliminar cualquier particula ceramica que haya quedado
atrapada en la superficie, evitindose que, dada la elevada dureza de las mismas,

puedan desgastar la matriz.

Tras estas dos acciones se eliminaron los problemas de formacion de grietas tras el
sinterizado. En el otro util de accién simple, dado su pequefio didmetro interior, las fuerzas de
rozamiento son menores y el acabado superficial unicamente es rectificado. En este caso

también se emplea el mismo lubricante para reducir el rozamiento.

Cilindros de compresion y placa base

Los cilindros de compresion estan fabricados en el mismo material de la matriz y han
sufrido idéntico tratamiento térmico. Existe un cilindro de compresidn inferior que es fijo, y
uno superior unido mediante un vastago a la maquina de ensayos, que es el que se desplaza
aplicando la carga. En ambos casos el ajuste cilindro-matriz se ha seleccionado para permitir
escapar al aire atrapado en el interior del polvo pero no el propio polvo; de ocurrir esto el

acabado superficial de los cilindros y de la propia matriz se deterioraria.

En el util pequefio, figura 3.11.c, el cilindro inferior forma una unidad con la placa
base. En el 1til mayor, la placa base y el cilindro inferior son dos partes independientes. La
placa base es un cilindro macizo del mismo didmetro que la matriz y tiene por mision

confinar los cilindros de compresion y el polvo durante el proceso de compactacion.

También existen diferencias entre los utiles en la configuracion del cilindro superior.

En el util mayor, éste tiene un espesor de 25 mm y estd unido a un vastago de menor
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didmetro que sirve para transmitir la carga desde la maquina al cilindro. El diametro del
mismo es menor que el del cilindro para reducir la superficie en contacto con la matriz, con lo
que las fuerzas de rozamiento son menores. El vastago estd unido a la maquina de ensayos
por medio de un sistema de amarre, figura 3.10.f. En el util pequefio, vastago y cilindro de
compresion son una unica pieza, figura 3.11.c. En este caso no existe sistema de amarre a la
maquina de ensayos, ya que la carga se aplica directamente sobre el vastago, a través de los

platos de compresion de la maquina.

Sistema de extraccion

En ambos tiles el sistema de extraccion es un anillo cilindrico que encaja en la
matriz. El del 1til mayor esta fabricado en aluminio y, en el otro, de acero del mismo tipo que

el resto de til.

En el 1til de mayor tamafio se ha practicado una ventana en el anillo que permite
conocer cuando la probeta ha salido del interior de la matriz. En el util de menor tamario el
vastago se ha disefiado con una longitud tal que, cuando se introduce totalmente en la matriz,
origina la extraccion de la probeta, lo que hace innecesario practicar ninguna ventana. El
vastago dispone de un engrosamiento que sirve de tope para indicar que la probeta ha sido

extraida de la matriz.

Protocolo de fabricacion

Aunque los protocolos de fabricacion desarrollados son muy parecidos en ambos
utiles, debido a las diferencias en los cilindros de compresion y sistemas de extraccion,
existen algunas especificidades dignas de mencion, especialmente durante la extraccion de la

probeta.

En la figura 3.13 se muestra el esquema del proceso completo correspondiente al 1til
de mayor diametro. Inicialmente se procede al llenado del molde, figura 3.13.a. Antes de
introducir la mezcla ceramica en el mismo se aplica el lubricante a las paredes de los
cilindros y la matriz. El material se afiade mediante un embudo para evitar que se adhiera a

las paredes. Una vez el polvo en el interior del molde se coloca el ¢ilindro de compresién




Fabricacion del material ceramico 63

superior. Ambas operaciones se realizan con el util fuera de la maquina de compresion. La
posicion del cilindro de compresion superior representada en la figura 3.13.b sélo es
aproximada, ya que debido a su propio peso, se introduce lentamente en la matriz. El util
completo se coloca en una maquina universal de ensayos, figuras 3.13.c y 3.13d. Se sujeta a
la misma por medio de una abrazadera que se puede asegurar mediante un tornillo. Durante el
proceso de compresion esta abrazadera no esta sujeta al util. Al programar el ciclo completo
de carga-descarga se incluye la orden de elevar el cabezal de la maquina de ensayos a la

posicion maxima al finalizarlo.

b)
0%
ih

d)

f)
e
T

h)

Figura 3.13. Esquema  del procedimiento  de
compactacion en el util de accion simple de &7 60 mm.
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Al estar la abrazadera libre no extrae el cilindro de compresion superior, figura 3.13.d.
El util se extrae de la maquina de ensayos para colocar el sistema de extraccion. Para realizar
la extraccion de la patilla se coloca de nuevo el 1til en la maquina sir placa base sobre el 1til
de extraccion. Debajo del util se coloca una almohadilla para amortiguar la caida de la
pastilla, figura 3.13.e. Ahora la abrazadera se amarra al cilindro superior. Al aplicar carga se
extrae el cilindro inferior que cae por su propio peso sobre la almohadilla, figura 3.13.f
Continuando la aplicacion de la carga se extrae la pastilla compactada, figura 3.13.g. Si la
abrazadera no estuviera amarrada al cilindro de compresion superior éste caeria sobfe la
pastilla rompiéndola. Por ultimo se eleva el piston de la maquina que, en su movimiento

arrastra el cilindro de compresion extrayéndolo por la parte superior del util, figura 3.13.h.

El procedimiento de fabricacién sobre el util pequefio es muy parecido al anterior,
figura 3.14. Para el llenado del molde y la colocacién del cilindro de compresion se procede
de la misma forma, figuras 3.14.a y b. En este caso, el 0til se monta directamente sobre la
maquina de ensayos sin emplear ningun tipo de abrazadera, figura 3.14.c. Una vez finalizada
la fase de compresion se extrae el til de la maquina de ensayos y se elimina manualmente
el cilindro inferior, figura 3.14.d. Esto es posible en este caso al estar acoplado a la placa
base. En el 1til mayor no se ha empleado el mismo disefio porque su mayor tamafio
impediria la correcta manipulacion. Para la extraccion de la pastilla se monta el 1til sobre
el sistema de extraccion y se coloca de nuevo en la maquina de ensayos, aplicandose de
nuevo carga, figura 3.14.¢. En este caso el cilindro de compresion superior dispone de una
placa afiadida de forma que, cuando dicha placa toca a la matriz, el cilindro a penetrado la

totalidad de la matriz expulsando la probeta, figura 3.14.1.
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Figura 3.14. Esquema del procedimiento de compactacion en el util
de accion simple de 13 mm.

3.43 UTIL DE MATRIZ FLOTANTE

Este 1til se desarrollé posteriormente a los otros dos como consecuencia de los
resultados obtenidos tras realizar una primera serie de ensayos de caracterizacién mecanica.
De estos ensayos, tal como se indicara en el capitulo 4, surgié la necesidad de fabricar
directamente probetas prismaticas. El disefio de este util recoge toda la experiencia
conseguida con el disefio y el uso de los otros dos. Inicialmente se disefiaron dos tipos: Un
util de accién simple semejante a los anteriores, pero con una matriz prismatica, y un util
de matriz flotante. La complejidad de ambos utiles resulté ser semejante por lo que se

decidi6 la construccion de éste ultimo ya que con €l se consiguen fabricar materiales de
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mayor densidad. El util consta, figura 3.15, de una matriz mévil, un macho fijo, una placa

base, una placa de retencidén, y unas guias con muelles.

Figura 3.15. Despiece del util de matriz flotante. a) placa base. b) punzon. c)
columnas guias y muelles. d) Matriz flotante. e) placa de retencion.

Matriz.

La matriz es un bloque prismatico de acero de alta resistencia con un orificio de
forma prismatica de bordes redondeados. Se ha mecanizado con esta forma para evitar

fendmenos de concentracion de tensiones en los extremos. -

El tamafio del interior de la matriz se ha fijado de forma que las probetas una vez
sinterizadas tengan la geometria necesaria para los ensayos de flexion, 10x10x55 mm. En
este caso los datos sobre la contraccidon del material se han tomado de la experiencia
adquirida con los utiles de accién simple. Debido a que la contraccion de la alumina
monolitica es diferente a la del material alimina-circona, las probetas de este wltimo
material no resultan exactamente iguales. Dado que la geometria no es muy diferente se

estima que no existe una gran influencia de ésta sobre las propiedades mecanicas.

La matriz tiene un rebaje donde se aloja la placa de retencién que se coloca para
realizar la compactacion. Este rebaje tiene una altura disefiada para permitir la extraccion

de la probeta. En la matriz también existen cuatro taladros para permitir el paso de las

columnas guias.
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La fabricacion de este elemento se ha realizado mediante electroerosion. La
superficie interior de la matriz no ha sufrido ninguin tratamiento especial dada la dificultad
para efectuarlo por medios convencionales. Debido a que el tamafio de las probetas
fabricadas es relativamente pequefio, no han aparecido problemas de grietas tras el

sinterizado

Macho

Este elemento esta fijado a la placa base de forma rigida, pero es una pieza
independiente de la misma para permitir su sustitucion una vez desgastado sin necesidad de

cambiar todo el conjunto. Esta fabricado del mismo material que la matriz.

Placa base.

Se ha construido del mismo tamafio de la matriz para conseguir un utillaje

equilibrado. Sobre ella se fija rigidamente el macho y las columnas guias.

Columnas guias y muelles.

La mision de las columnas es guiar el desplazamiento de la matriz y permitir que el
macho entre en la matriz. Sobre las columnas se han colocado unos muelles para permitir

la extraccion de la pastilla una vez fabricada.

Placa de retencion.

La mision de esta placa es simplemente mantener el polvo en el interior de la matriz

durante el ciclo de compactacion. Esta placa es retirada durante la fase de extraccion.

Protocolo de fabricacion

El procedimiento de fabricacion mediante este Util se encuentra recogido en la
figura 3.16. Como en el resto de los procesos inicialmente se coloca el material en forma
de polvo en el interior de la matriz. En este caso se introduce material hasta llenar

completamente el molde, figura 3.16.a.
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Figura 3.16. Esquema del procedimiento de compactacion en el
util de matriz flotante.

Una vez llenado la matriz se coloca la placa de retencion, figura 3.16.b. Tras ello se
monta el util completo entre los platos de compresiéon de una maquina universal de
ensayos', figura 3.16.c. Mediante la maquina de ensayos se aplica la carga haciendo
descender a la matriz. Este movimiento introduce e] macho en la misma comprimiendo el
polvo, figura 3.16.d. Una vez finalizada la compresion el util se extrae de la maquina y se
elimina la placa. Se vuelve a montar y se le aplica una pequefia carga. La.matriz vuelve a
descender, figura 3.16.e. El macho empuja a la pastilla y al no estar colocada la placa de

contencion extrae la pastilla, figura 3.16.1f.
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3.5 DETERMINACION DE LA DENSIDAD DEL MATERIAL

3.5.1 INTRODUCCION

La medida de la densidad de los materiales fabricados permite establecer una
relacion entre la porosidad de un material y sus propiedades mecénicas (Arato, 1996). De
este modo, por ejemplo, se puede establecer un criterio de rechazo de una probeta
basandose en la densidad de las mismas; o bien explicar la baja resistencia mecanica

encontrada en un ensayo determinado.

Para el calculo de la densidad existen dos procedimientos, uno geométrico y el otro
basado en el principio de Arquimedes. El primero consiste en determinar el volumen del
material geométricamente y medir su masa mediante una balanza de precision. Este
método tiene el inconveniente de requerir una geometria de la probeta muy ajustada a una
geometria simple para evitar introducir errores en la determinacién del volumen. Este
efecto es especialmente importante cuanto menor es la probeta. El método de Arquimedes
se basa en comparar las medidas de peso del material al aire y sumergido en un liquido.
Para que esta medida de densidad sea comparable con la obtenida con el método anterior es
necesario proceder a sellar con una resina la porosidad abierta, lo que exige descontar de

los célculos el peso de dicha resina.

Dado las diferentes densidades de la circona y la alimina, y por tanto de los tres
materiales compuestos desarrollados resulta mas conveniente, para comparar grados de
densificacion, trabajar con densidades relativas referidas a los valores tedricos de cada

material

Para la determinacion de cual seria la densidad tedrica de cada material compuesto
se ha empleado la regla de las mezclas. La densidad es funcion de la densidad y del

porcentaje en volumen de cada uno de los componentes, ecuacion (3.1).

! Maquina electromecanica Servosis de 100 kN.
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pcomp :Xer02 le"Oz +XVA1203 IOAI2I"O3 (31)
Donde:

Peomp = Densidad del material compuesto
41203 = Densidad tedrica de la alamina' = 3940 kg/m’

pzr02 = Densidad tedrica de la circona' = 6050 kg/m’
Xv 702 = Porcentaje en volumen de circona

Xv 41203 = Porcentaje en volumen de alimina
3.5.2 DENSIDADES OBTENIDAS

Con objeto de comparar los dos métodos de calcular la densidad presentados en el
apartado anterior, se fabricaron una serie de 11 probetas de alimina monolitica. Como se
observa en la tabla (3.9) las diferencias entre un método y el otro son de un 0,9%, a pesar
de que se midio la densidad en probetas cilindricas de tan s6lo 10 mm de diametro. Por ello
se ha decidido emplear el método geométrico por su mayor simplicidad y rapidez en la

medida de la densidad de todas las probetas fabricadas en la presente tesis doctoral.

TABLA 3.9 Densidades obtenidas
Alimina monolitica. Placas de 10 mm de diametro

Densidad geométrica Densidad Arquimedes
Probeta Densidad Densidad % Densidad Densidad
( kg/m*) (kg/m®) %

ALUQ0206 - 3869 98,20 3854 97,56
ALU0208 3812 96,77 3784 95,79
ALU0209 3840 97,51 3812 96,50
ALUO0210 3821 96,97 3807 96,37
ALUO0211 3931 99,77 3845 97,34
ALU0212 3792 96,25 3843 97,29
ALU0214 3922 99,53 3807 96,37
ALUO215 3848 97,53 3863 91,79
ALUO216 3939 99,97 3882 98,27
ALUO0217 3906 99,13 3829 96,93
ALUO0219 3920 99,50 3870 97,99
MEDIA 3873 98,29 3836 97,36

' Datos proporcionados por los fabricantes
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Con el método geométrico se han estimado la densidad de las dos geometrias

fabricadas y los tres materiales. Los resultados se muestran en la tabla (3.10) a (3.13).

TABLA 3.10 Densidades de las probetas de compresién en, (en verde)

Probeta Diametro Espesor Densidad  Densidad relativa
(mm) (mm) (kg/m®) Yo
Material Z0 12,954+0,03 4,99+0,02 2265118 57,50+0,45
Material Z1 12,9540,00 4,8110,05 2338+14 56,2410,34
Material Z2 12,95+0,02 4,57+0,04 246819,78 56,0510,22

TABLA 3.11 Densidades de las probetas de compresién, (sinterizada)

Probeta Diametro Espesor Densidad  Densidad relativa
(mm) (mm) (kg/m®) %
Material Z0 10,73+0,00 4,15+0,02 3875+17 98,3540,44
Material Z1 10,63+0,05 3,94+0,04 4078+52 98,10+1,24
Material Z2 10,5940,01 3,750,03 4323423 98,2610,53

TABLA 3.12 Densidades de las probetas de flexion, (en verde)

Material Espesor Anchura Longitud Densidad Densidad relativa
(mm ) (mm ) (mm ) (kg/m’) (“e)
70 10,81+0,19 12,2710,16 67,57+0,44  2308+32 58,57+0,80
71 10,424£0,18 12,33+0,05 67,89+0,06  2335+33 56,17+0,80
72 10,10£0,13  12,38+0,05 67,60+0,43 2421132 55,03+0,73

TABLA 3.13 Densidades de las probetas de flexién, (sinterizadas)

Material Espesor Anchura Longitud Densidad Densidad relativa
(mm)  (mm) (mm)  (kg/m’) (%)
70 9,02+0,09 10,33£0,06 56,58+0,15 3793433 96,26+0,82
71 8,60+0,14 10,12+0,06 55,69+0,15  4052+46 97,47%1,11
72 8,12+£0,73  10,09+0,05 55,19+£0,22  4260+59 96,81+1,34
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Como se puede observar de las anteriores tablas se alcanza una mejor densificacion,
aproximadamente un 2%, empleando probetas cilindricas que si se emplean probetas
prismaticas. El afiadido de una segunda fase en forma de particulas no inhibe

significativamente la densificacion del material.

En el estado en verde la presencia del refuerzo origina una ligera disminucion de la
densidad, figuras 3.17 y 3.19. En el caso del material Z2 ésta es del 1,5% para las probetas
cilindricas y del 3,5% para las prismaéticas. Tras el sinterizado la densidad no se ve afectada

por la presencia del refuerzo de manera significativa, (figuras 3.18 y 3.20).

La dispersién de valores de densidad es reducida, en el estado en verde es inferior al
1%. Las probetas cilindricas poseen una menor desviacion tipica, 0,2-0,5%, que las
prisméticas, 0,7+0,8%. La mayor dispersion de estas probetas se debe a la existencia de

pequefios defectos de borde en la geometria originados durante la manipulacién.

En el estado tras el sinterizado la dispersién es mas elevada, 0,4+1,3. De nuevo es
mayor, 0,8+1,3, en las probetas prismaticas que en las cilindricas, 0,4+1,2. No existe una

relacidn clara entre el incremento entre el porcentaje de circona y la dispersion.

En las anteriores tablas también se han incluido los datos de la geometria de las
probetas. Se ha conseguido unas dimensiones cercanas a las inicialmente buscadas, por ello

no ha sido necesario realizar un mecanizado sobre las probetas

Al incrementar el porcentaje de circona se produce un mayor alejamiento de las

dimensiones esperadas debido a que los utiles se han optimizado para el material ZO0.
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Figura 3.17. Variacion de la densidad con el porcentaje en peso de
circona. Probetas cilindricas de 13 mm de diametro. ( Probetas en
verde )
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Figura 3.18. Variacion de la densidad con el porcentaje en peso de
circona. Probetas cilindricas de 11 mm de didmetro. ( Probetas
sinterizadas )
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Figura 3.19. Variacion de la densidad con el porcentaje en peso de
circona. Probetas prismdticas. ( Probetas en verde )
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Figura 3.20. Variacion de la densidad con el porcentaje en peso de
circona. Probetas prismaticas. ( Probetas sinterizadas )
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3.6 MODELIZACION DEL PROCESO DE COMPACTACION

3.6.1 INTRODUCCION

Para conocer el comportamiento del material durante el proceso de compactacién se
establece una relacion entre la densidad alcanzada tras la compactacion, llamada densidad
en verde, y la presion a la que se realizo la misma. En general la densidad se expresa como
un porcentaje del valor tedrico. Se pueden construir curvas de compactacion en las que se

representa la densidad, o la porosidad, frente a la presion de compactacion.

Los diversos factores que influyen en el proceso de compresion (aditivos, acabado
superficial del molde, tamafio de los granulos, etc.) se puede analizar observando como se

modifican las curvas de compactacion al variar uno de estos parametros.

3.6.2 CURVAS DE COMPACTACION

Para la construccion de las curvas densidad-presion se pueden seguir dos vias:

construccién punto a punto y construccion continua.

En la primera via (Lukasiewicz et al, 1978), empleando un molde adecuado, se
fabrican diversas probetas a diferentes presiones y, tras extraerlas del molde, se mide su
densidad. Esto permite construir una curva densidad-presion punto a punto. Para analizar
adecuadamente el comportamiento del material se requiere fabricar un gran nimero de
probetas, al menos una por punto representado en la curva. Con este procedimiento se
pueden introducir errores debido a diferencias en los pardmetros del proceso de

compactacion, especialmente en lo referente a la densidad del polvo de partida.

La otra via (Messing ef al, 1982) implica un registro continuo de la densidad que
posee la probeta en cada instante del proceso de compactacion. Para ello es necesario
emplear un equipo que permita registrar la curva carga-desplazamiento. A partir del
desplazamiento, y conociendo la altura inicial del material en el molde, se puede estimar la

altura en todo instante y, por tanto, la densidad. Este método tiene la ventaja de que, a
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priori, no se necesita fabricar nada mas que una tinica probeta para obtener completamente
la curva densidad-presion. Sin embargo es necesario eliminar el efecto de la flexibilidad
del sistema de ensayo para realizar la compactacion (Matsumoto, 1986), de lo contrario se
encuentran resultados incongruentes (Youshaw, 1982). La flexibilidad se puede considerar
dividida en: flexibilidad de la estructura de la maquina, del utillaje de compactacioén, de la
propia probeta compactada, y de la célula de carga. Las dos primeras son despreciables; la
flexibilidad de la probeta corresponde a su recuperacion eldstica tras extraerla del molde, y
segun algunos autores (Matsumoto, 1986), también es despreciable. La tinica componente
que hay que tener en cuenta es la de la célula de carga que se puede asimilar a un muelle
elastico. El método mas empleado para eliminar dicho efecto se basa en realizar una

calibracién en vacio del equipo (Kalidindi ef al, 1997).
3.63 MODELOS DE COMPACTACION

Las curvas densidad-presion han sido analizadas por diversos autores tratando de
comprender los mecanismos del proceso de compactacién, proponiendo modelos que
sirvan para ajustar la curva a una expresion matemadtica. En estos modelos se relaciona la

densidad relativa, la porosidad o el volumen del material con la presion aplicada.

Los modelos mas simples ajustan una expresion potencial o exponencial a la

densidad o la porosidad (Cooper, 1962):

D=0, e * (3.2)
p =p,+h-P"? (3.3)
p =p,+k-P" (3.4)

Donde p y ¢ representan la densidad y la porosidad, respectivamente, en verde que se
alcanzan para una compactacion a una presion P; p, y ¢, la densidad y porosidad del polvo
sin aglomerar; g, i y k son constantes que se obtienen experimentalmente, y que dependen
del material, de la geometria de las particulas y del método de ensayo empleado. Estas
expresiones solamente se ajustan al comportamiento real del material si existe un tnico

mecanismo de compactacion.
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El método de ajuste mds empleado es el que propone una relaciéon de tipo

logaritmico entre la densidad y la presion (Lukasiewicz, 1978).

P
P =p0+m-lnP— (3.5)
y

P,y m son constantes que se ajustan experimentalmente.

Si se representa la curva de compactacion con la presion en escala logaritmica se
pueden distinguir varias zonas dependiendo del tipo de material de partida, cada una de las
cuales se puede ajustar con la ecuacién (3.5) con unos valores diferentes de los parametros

(Matsumoto, 1986).

P%

Material
aglomerado

Material sin
aglomerar

>

Py Pa Pa Po Log P
Figura 3.21. Curva de compactacion. Modelo de compactacion logaritmico.

En el caso de polvos sin aglomerar existe un ajuste para presiones bajas
(Lukasiewicz, 1978). En esta zona la densidad aumenta‘répidamente con la presién hasta
un valor determinado, presion P, de la curva de la figura 3.21. En ese punto termina la fase
de deslizamiento y reordenacion de las particulas individuales, quedando los huecos entre
ellas rellenos. A partir de este punto el aumento de densidad se consigue mediante

fragmentacion de las particulas.

En el caso de polvos aglomerados, inicialmente existe una zona en la que la
densidad aumenta muy lentamente, comenzando a aumentar rapidamente a partir del

instante en el que se inicia la deformacién de los granulos, punto B de la figura 3.21,
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disminuyendo la porosidad intergranular. La presién correspondiente se suele denominar
presion de rotura o de plastificacion. Para obtener esta presion es necesario disponer de una
precisa medida de la fuerza aplicada, ya que su valor suele ser inferior a 1 MPa para polvos
aglomerados con ligantes organicos (Messing ef al, 1982). Depende de factores como el
tamafio de grano, el contenido en ligante y la cantidad de humedad que contiene el polvo
(Frey et al, 1984). Esta presion es menor para granulos gruesos que para granulos finos.
Aumenta aproximadamente de forma lineal con el contenido de ligante. Existe un segundo
punto singular que corresponde a la presion, denominada de unién, en la que la porosidad
intergranular desaparece. En ese instante la densidad del material corresponde a la de los
granulos (punto C1 de la curva de la figura 3.21). Si estos son resistentes, y no se disgregan
en las particulas que lo forman, la densidad que se puede alcanzar es menor que la de los
polvos sin aglomerar. Si los granulos pueden romperse, la densidad aumenta hasta alcanzar
una densidad equivalente a la del polvo sin aglomerar, (punto C2 de la curva). El material
continla compactandose hasta que los granulos pierden su identidad. A partir de ese punto
el comportamiento es como el del polvo sin compactar. Es por encima de este punto donde

existen las mayores diferencias entre las dos formas de generar la curva de compactacion.

3.6.4 CONSTRUCCION DE CURVAS DE COMPACTACION

Se han construido curvas de compactacion siguiendo las dos vias indicadas en el

apartado anterior para los materiales Z0 y Z2.

Construcciéon punto a punto

Para su construccidn se han fabricado probetas cilindricas a 8 presiones diferentes,
entre 7 y 125 MPa para el material Z0 y entre 10 y 126 MPa para el Z2. En ambos casos se
ha empleado el til de compactacion de accidn simple de 13 mm de didmetro. El tiempo de
permanencia a alta presion ha sido de 120 s y la velocidad de carga de 200 N/s. La
densidad se ha calculado a partir de la medida de las dimensiones de la probeta y de su

peso (Messing et al, 1982).
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Debido a que se ha encontrado que existen variaciones en la densidad de las
probetas fabricadas en las mismas condiciones, se han fabricado un total de 10 probetas
para cada presion, lo que permite establecer un valor medio. El procedimiento empleado
hace que el nimero de probetas necesario para construir una curva densidad-presion con
una adecuada precision sea muy elevado. En el caso de las curvas representadas en las
figuras 3.22 a 3.27 ha sido necesario la fabricacion de un total de 80 probetas de cada uno

de los materiales

Sobre las curvas anteriores se han ajustado los modelos empiricos descritos en el
apartado anterior. A partir de éstos se proponen dos nuevos modelos, dos de tipo potencial
(modelo 5 y 6) y otro exponencial (modelo 7). En las figuras 3.22 a 3.28 y en las tablas

(3.15) y (3.16)se muestran los resultados de los ajustes.

TABLA 3.14 Métodos analizados

Tipo de método Ecuacion Cadigo
P 1/2
Potencial P=Pot: P Ajuste 1
P 1/3
Potencial P=Pot: P Ajuste 2
_P
Exponencial =9, By Ajuste 3
P
Logaritmico P =Potm: log[P—] Ajuste 4
y
P n
Potencial P=pPo* [EJ Ajuste 5
Pqtencial p=m-P” Ajuste 6
p=m- e P §

Exponencial Ajuste 7
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Figura 3.23. Curvas de ajuste del modelo 2.
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Figura 3.22. Curvas de ajuste del modelo 1.
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Figura 3.24. Curvas de ajuste del modelo3.
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Figura 3.25. Curvas de ajuste del modelo 4.
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Figura 3.26. Curvas de ajuste del modelo 5.
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Figura 3.27. Curvas de ajuste del modelo 6.
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Figura 3.28. Curvas de ajuste del modelo 7.
TABLA 3.15 Ajustes empiricos material Z0
Ajuste Ecuaciéon Coceficiente de correlacion
1
1 p=49,07 + P 0,9615
1,1364
1
2 p=d625+| L | 0,9738
0,0552
¢ =4828 - exp| — P
=29,72+6.59-1In P
5 p=3541+1171. p**¥ 0,9848
6 p=4592 . poo 0,9886
7 ¢ =149,42 - exp(- P**') 0,9910
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TABLA 3.16 Ajustes empiricos material Z2

Ajuste Ecuacion Coeficiente de correlacion
1
1 p=44,15+( P )2 0.9827
0.8645
1
2 p=4075+) —L T 0.9900
0,0354
’ 52,69 P
= 5 . ex pa—
¢ Pl " 643,90 0.9555
=2325+795In L
4 P =252 L2 5108 0.9968
5 p=30,63+1118- P*7 0.9946
6 p=40,19 . pOo67 0.9963
7 $ =166,62- exp(~ P**7) 0.9969

Las curvas de compactacion de los materiales analizados sdlo presentan un tramo,
lo que permite ajustarlos facilmente mediante una Unica expresion. No aparece el tramo
correspondiente a baja presion de la figura 3.21 ya que no se han podido fabricar probetas
por debajo de 7 MPa, debido a que el control de la maquina empleada en la fabricacion es

erratico para esas presiones.

El ajuste de los modelos potenciales clasicos no es muy preciso para ninguno de los
dos materiales, figuras 3.22 y 3.23 y tablas (3.15) y (3.16). Tal como se puede observar por
el coeficiente de correlacion, en ambos materiales, el método de ajuste 2 posee una mayor
precision. En los dos métodos se consigue mayor coeficiente de correlacion para el
material Z2. A bajas presiones de compactacidn la estimacion de la densidad presenta un
mayor error, en concreto para presion nula (densidad del polvo sin compactar) la densidad

estimada es muy superior a la real.
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El ajuste al modelo exponencial, tal como aparece en la bibliografia no resulta
valido para los materiales desarrollados. Es menos preciso, tal como se observa en la figura

3.24 y en las tablas (3.15) y (3.16), que cualquiera de los demas métodos analizados.

El modelo logaritmico si resulta valido para aproximar el comportamiento de
ambos materiales. En la figura 3.25 se ha representado la presidn en escala logaritmica, lo
que pone de relieve la precision alcanzada. Al igual que en el caso de los métodos

potenciales la precision es mayor para el material Z2.

El primer modelo que se propone, (ajuste 5), presenta un mayor coeficiente de
correlacion que los dos modelos potenciales (modelo 1 y 2) para los dos materiales
analizados. Como desventaja este método necesita estimar tres parametros en lugar de dos
como los métodos tradicionales. Para presiones de compactacion bajas se consigue una
buena aproximacion al valor de densidad en verde, tal como se puede observar en la figura

3.26.

Se ha podido encontrar un modelo de tipo potencial (ajuste 6), para los dos
materiales analizados, de tan so6lo dos parametros que posee un mayor coeficiente de
correlacion que el anterior. Sin embargo no resulta adecuado para el ajuste de la zona

correspondiente a presiones bajas, para presion nula proporciona una densidad cero.

El método exponencial propuesto (ajuste 7) es el que ajusta con mayor precision el
comportamiento de los dos materiales desarrollados. Resulta mas preciso que el
logaritmico y presenta una complejidad parecida. Al igual que con el método anterior no es

aplicable a bajas presiones de compactacion.
Construccion continua

Para construir la curva de compactacion de forma continua es necesario un
conocimiento previo de la flexibilidad del utillaje empleado en la compactacion. Aunque
algunos autores proponen un ajuste lineal de la flexibilidad, existen efectos no lineales que

es necesario tener en cuenta (Kalidindi es al, 1997). Estos efectos se han puesto de
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manifiesto tras registrar la curva desplazamiento-fuerza, figura 3.29, correspondiente a una
compactacion en vacio empleando uno de los ttiles desarrollados en esta Tesis Doctoral.
En esta compactacién no se ha empleado polvo ceramico por lo que todo el desplazamiento

registrado corresponde a la deformacidn del equipo.

Tal como se puede observar en la figura 3.29 existe un tramo no lineal por debajo

de 35 MPa.

Desplazamiento (mm)

0]ll|1|llliJ|\l|IAIIlIJII!IIIA

0 50 100 150
Presion ( MPa)
Figura 3.29. Curva de calibracion en vacio. Util de compactacion de
accion simple de 13 mm.

A pesar de eliminar el efecto de flexibilidad el equipo siguieron apareciendo
resultados incongruentes a altas presiones. Por ello se ha empleado un extensémetro de tipo

LVDT' para medir con precisién el desplazamiento existente en el ensayo.

Se han realizado las curvas de compactaction de los materiales Z0, figura 3.30, y
72, figura 3.31, correspondientes a una compactacion a 87 MPa. Sobre dichos diagramas
se han sobrepuesto los puntos correspondientes a las curvas punto a punto. En las curvas

continuas se ha incluido la variacién de densidad durante la rama de descarga.

! Extensémetro LVDT Instron de 5 mm de recorrido.
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Figura 3.30. Curvas de compactacion confinua y punto a punto del
material Z0.
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Figura 3.31. Curvas de compactacion continua y punto a punto del
material Z2.
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Tal como se puede observar en las figuras la densidad medida al finalizar el proceso de
carga es superior a la que se obtiene con la curva punto a punto. Sin embargo. si se incluye
la rama de descarga la densidad se aproxima mucho al valor de esta tltima curva. Estas
diferencias se deben a la recuperacion elastica de la probeta. La densidad de la probeta en
este método se estima a partir de la geometria que ésta posee en el interior del molde a la
presion maxima; al extraer la probeta del molde su geometria cambia lo que puede originar

un error en el calculo de la densidad.




4. COMPORTAMIENTO
MECANICO EN FLEXION







RESUMEN

En este capitulo se describen los ensayos de flexidn, tanto estitica como dindmica,
realizados sobre los tres materiales desarrollados: alimina monolitica, alimina-15%

circona y alimina-30% circona.

Se ha pretendido, siempre que ha sido posible, seguir las recomendaciones
recogidas en las diferentes normas. En el caso de los ensayos dindmicos no existe
normativa aplicable a los materiales cerdmicos por lo que se propone una sistemdtica para

la realizacién de estos ensayos.

Se han realizado ensayos de flexién, sobre la alimina monolitica, a diferentes
velocidades de deformacién, alcanzables en una méiquina universal de ensayos y en
péndulo Charpy. El material resultante presenta unas propiedades mecénicas a flexion

comparables a los de las aliminas comerciales.

Los ensayos de flexién realizados sobre el material compuesto alimina-circona
muestran un aumento apreciable de la resistencia mecénica, tanto en condiciones estdticas

como en dindmicas, respecto a la alimina monolitica.
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41 ENSAYO ESTATICO DE FLEXION

411 PROCEDIMIENTO DE ENSAYO

Este ensayo estd normalizado para los materiales cerdmicos monoliticos y para los
CMC's reforzados mediante particulas o whiskers. En particular se ha aplicado la norma
ASTM C1161-90. El ensayo se ha realizado en una méquina universal de ensayos'. En la

figura 4.1 se muestra el montaje utilizado en de dichos ensayos.

Figura4.1. Montaje del ensayo de flexion estdtica. a)
extensémetro LVDT. b) utillaje de flexion.

De las dos configuraciones que esta norma admite se ha seleccionado la de flexién
en tres puntos por disponerse del utillaje necesario para su realizacion, figura 4.2. Tanto el
dtil de flexién como la bancada de apoyo han sido disefiados y fabricados en el Area de
Ingenieria Estructural de la Universidad Carlos IIT de Madrid. El itil consta de dos bloques
regulables que permiten ajustar la distancia entre apoyos. Estos consisten en dos rodillos
que permiten que los apoyos de la probeta sean puntuales. Estdn fabricados en acero de alta
dureza para cumplir los requisitos de la norma. El sistema de aplicacién de la carga es un
punzén que se acopla a la méquina de ensayos y cuyo extremo dispone de un cilindro
andlogo a los apoyos para asegurar que la carga se aplica en ;m punto, figura 4.2.b. Sobre

€l se monta el extensémetro LVDT que se muestra en la figura 4.1.a, para medir los

! Maquina universal Instron de 100 kN de capacidad méxima.
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desplazamientos durante el ensayo. Se ha empleado un extensémetro Instron de 2,5 mm de

recorrido.

Y ! T

Figura 4.2. Util de flexién en tres puntos con modelo de la probeta de
flexion montada. a) Punzdn. b) Rodillo de apoyo. c) Sistema de centrado
lateral. d) Sistema de centrado longitudinal. e) Probeta.

Para asegurar el centrado de la probeta, tanto longitudinal como transversalmente,
se ha disefiado un 1til centrador. Longitudinalmente se dispone de los elementos
representados en la figura 4.2.c que aseguran que la probeta estd colocada
perpendicularmente a los rodillos En la otra direccién el centrado se asegura por medio del
elemento que aparece en la figura 4.2.d. Ambos centradores se eliminan antes de realizar el

ensayo, después de aplicar una pequeiia carga que fije la posicion de la probeta.

En el ensayo se emplean probetas prismaticas de seccidn rectangular, figura 4.3, con
diferentes dimensiones que vienen recogidas en la norma. El acabado superficial estdndar de
las mismas obliga a un mecanizado para asegurar el paralelismo de las superficies. En los
bordes se realiza un chaflin a 45°. La norma también permite emplear probetas sin

preparacién, tal como fueron fabricadas.

Figura 4.3. Geometria de la probeta y esquema del ensayo de flexidn en
tres puntos.
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Los resultados que se obtienen del ensayo de flexidn son dos: la resistencia a

flexi6n y una estimacién del médulo de elasticidad del material.

Para relacionar la carga aplicada con la tensién normal existente en una seccién de
la viga se emplean las férmulas de la Resistencia de Materiales para piezas prismaticas. Se
supone que el médulo de elasticidad del material es el mismo en compresién como en
traccion. Ademds el material debe tener un comportamiento eldstico lineal. Para la
configuracién en tres puntos y los ejes representados en la figura 4.3 el momento flector .

que existe en cada seccién de la viga se puede expresar como:

P L
_-2--z ......... zS'z- 4.1)
My (2) = |
_..I:.(L—z)....z?-}‘
2 2

donde P es la carga aplicada. La tensién normal a la seccién en un punto puede

expresarse comao:

M, (z)
o (z.y)=—222 4.2)
Ix
La seccién de la probeta es rectangular y su momento de inercia es:
1 3
Iy=—:0b-d (4.3)

12
La tensién méxima en la seccion se produce en el punto de coordenadas: z=1/2, y

=d/2, y su valor es:

G, =

4.4)

(SRR
o
ol

("]

La estimacién del médulo de elasticidad se realiza a partir de la expresién de la

flecha en el punto medio de la viga.

P-L
6, =— 4.5
7 48-E-I, “3)
En el caso de que la viga no sea esbelta es necesario considerar los efectos del
esfuerzo cortante en la flecha. En este caso la flecha viene definida por (Timoshenko,

1982):




Comportamiento mecdnico en flexion 95

P.I3 a P-L
6, = + .
48-E-I, A-G 4

(4.6)

Donde A4 es el area de la seccion de la probeta y & un coeficiente que depende de la forma
de la seccion, ya que para una seccion rectangular su valor es 1,2. En este caso para poder
estimar el médulo de elasticidad es necesario conocer previamente el médulo de cortadura,

o0 el coeficiente de Poisson.

Para obtener una estimacion del modulo de elasticidad es necesario, en ambos

casos, medir con gran precision la flecha.

Dada la gran dispersion de resultados que presentan los materiales ceramicos es
necesario ensayar un numero de probetas elevado. La norma ASTM C1161-90 fija en 10 el
numero minimo de ensayos que, sobre el mismo material y en las mismas condiciones,

deben realizarse para estimar un valor medio de las propiedades

Para obtener el maximo nimero de probetas que ensayar se decidio emplear el ftil
de compactacion simple de 60 mm de didmetro. Se obtuvieron probetas cilindricas de 55
mm de didmetro de las que se mecanizaron probetas normalizadas. Las mayores que se
pueden obtener de un disco de ese diametro son las de 40 mm de distancia entre apoyos.
Estas probetas tienen una seccion de 4x3 mm y se pueden mecanizar varias de un mismo
disco, en algin caso hasta ocho. El mecanizado se realizd6 mediante una cortadora de
diamante. Estas probetas poseen el acabado superficial estandar fijado por la norma que

incluye un chaflén a 45°.

La norma exige que la velocidad de deformacion alcanzada durante el ensayo sea de

(e

10* s'. La velocidad de desplazamiento de la maquina, &, se puede determinar

combinando las ecuaciones (4.4) y (4.5), lo que conduce a.

o 2
5=L £
6-d

Aplicando esta expresiéon a las probetas normalizadas seleccionadas se obtiene una

@7

velocidad de desplazamiento de 0,5 mm/min.
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Tras realizar estos ensayos sobre la alimina monolitica se analizé la influencia de la
velocidad de deformacidn en la resistencia mecénica en flexion. A velocidades inferiores a
75x10* s se pudo emplear la maquina universal de ensayos y probetas iguales a las
utilizadas en condiciones estaticas. Para realizar ¢l ensayo a mayores velocidades se
recurrié6 a un péndulo Charpy. Sin embargo el equipo disponible para ello no admite
probetas tan pequeifias; por ello ha sido necesario emplear probetas de mayor tamafio y no
normalizadas. Se ha usado este tamafio en todos los ensayos de flexion para permitir

comparar los resultados.

Se han seleccionado probetas de 55 mm de longitud y seccion cuadrada de 10x10
mm, manteniéndose constante la distancia entre apoyos. La geometria de estas probetas es
la misma que la empleada en los ensayos Charpy sobre materiales metalicos, pero sin
entalla. Excepto en el tamarfio de las probetas se han seguido todas las recomendaciones de
la norma. La velocidad de desplazamiento empleada fue de 0,003 mm/s que proporciona

una velocidad de deformacién igual a la empleada en las probetas normalizadas.

Las probetas seleccionadas no se pueden mecanizar a partir de los discos fabricados
mediante el util de compactacion simple. Fue necesario disefiar y construir el util de matriz
flotante descrito en el capitulo anterior. Este hecho obliga a fabricar una probeta por cada
ensayo realizado, lo que incrementa considerablemente el tiempo necesario para cada
ensayo. Por ello el nimero de las probetas empleado, en total 15, es inferior al que viene

recogido en la norma.

Las probetas de los tres materiales analizados se ha fabricado empleando el mismo
util. Debido a que cada uno de ellos presenta una densidad diferente las dimensiones de las
probetas no son exactamente iguales, sin embargo no existe una variacion muy elevada, tal

como se observa en la tabla 4.1.
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TABLA 4.1 Geometria de las probetas de flexion estatica

Valores medios de 45 probetas

Material L d b
(mm) (mm) (mm)
Z0 56,58+0,15 9,02+0,09 10,3310,06
71 55,69+0,15 8,60+0,14 10,124+0,06
72 55,1940,22 8,12+0,73 10,0940,05

En las direcciones perpendiculares a la de aplicacién de la carga las probetas de 15% de
circona son un 2% menores, y las de 30% de circona un 2,5%. En direccién paralela a la de

aplicacion de la carga las diferencias son de un 5 y un 11% respectivamente.

4.1.2 RESULTADOS
Ensayo de flexion estatica sobre probetas normalizadas

Los ensayos de flexion estitica sobre probetas normalizadas tnicamente se han
realizado sobre la alimina monolitica, las razones para ello ya se han descrito en el
apartado anterior. Se han ensayado un total de 10 probetas. La resistencia mecanica, (media
+ desviacion tipica), en flexion estatica de este material es de 289+41 MPa con un mdédulo

de elasticidad de 272419 GPa.

Ensayos de flexion a diferentes velocidades de deformacion

En este apartado Gnicamente se recogen los resultados correspondientes a los
ensayos a velocidades de deformacion bajas, en los que se ha podido emplear una maquina
de ensayos universales. Estos ensayos se realizaron sobre probetas normalizadas y
unicamente sobre la alimina monolitica. Se han ensayado varias series de probetas
normalizadas a cuatro velocidades de deformacidn diferentes. Cada serie se compone de 10
probetas. En la tabla (4.2) se muestra el valor medio y la desviacion tipica de la tension de
rotura de cada serie. Para analizar la variacion de la resistencia mecanica con la velocidad

de ensayo se presenta la figura (4.4).
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A partir de la medida del desplazamiento del punto medio de la probeta se ha
estimado el médulo de elasticidad del material, tabla (4.3) y figura (4.5).

TABLA 4.2 Probetas de 3x4x45 mm. Material Z0
Resistencia meecanica a diferentes velocidades de deformacion

Valores medios de 10 probetas

ds/dt de / dt Fg Og
( mm/min ) (1/s) (N) (MPa)
0,5 0,94-10* 180426 289+41
0,9 1,66:10* 204+15 327425
20 37,5-10 200428 322447
40 7510 18317 292429

TABLA 4.3 Modulo de elasticidad para diferentes velocidades de deformacion

Probetas de 3x4x45 mm. Material Z(
Valores medios de 10 probetas

dd / dt de / dt S, E
( mm/min ) (1/s) (mm) (GPa)
0,5 0,94-10" 0,081+0,034 292455
0,9 1,66-10" 0,110+0,008 25948
20 37,5-10° 0,084+0,023 352+101

40 75-10°* 0,106+0,009 240+13
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Figura 4.4. Variacion de la resistencia mecdnica en flexion con la
velocidad de aplicacion de la carga. Alumina monolitica. Probetas de

3x4x45 mm.
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Ensayos de flexion estitica para diferentes porcentaje de circona

Para analizar la influencia del porcentaje de circona sobre la resistencia mecanica se
realizaron ensayos con tres porcentajes de circona. Se emplearon probetas no normalizadas
de 10x10x55 mm. Sobre cada tipo de material se realizaron tres series de 5 probetas cada

una. La resistencia mecanica y la flecha medida en cada material se presentan en las tablas

(4.4)y (4.5).

TABLA 4.4 Resistencia mecanica en flexion estitica, (MPa)

Valores medios de 15 ensayos

Material 17 Serie 2? Serie 3% Serie MEDIA
Z0 200+23 214421 205+7 205+20
Z1 223+82 259471 332496 278+81
Z2 298+33 292491 327177 306+64

TABLA 4.5 Flecha maxima, ( mm )

Valores medios de 15 ensayos

Material 1* Serie 2% Serie 37 Serie MEDIA
Z0 0,062+0,007 0,059+0,005 0,059+0,022 0,060+0,007
71 0,056+0,017 0,065+0,014 0,071+£0,019 0,065+0,014
72 0,076+0,007 0,068+0,013 0,073+£0,013 0,073%0,011

El médulo de elasticidad para los tres materiales, tabla (4.6), se ha estimado a partir
de los resultados de la tabla anterior, empleando la ecuacion (4.6). En dicha ecuacién es
necesario introducir el valor del modulo de elasticidad en cortadura. Se ha calculado
suponiendo que el material es isdtropo y homogéneo, postulando un valor para el
coeficiente de Poisson de 0,22 para todos los materiales. Este resultado se ha determinado

para la alimina monolitica empleando medios ultrasénicos.
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TABLA 4.6 Médulo de elasticidad, (GPa)

Valores medios de 15 ensayos

Material 1? Serie 2* Serie  3° Serie MEDIA

Z0 119+8 135+6 119445 123+11
Z1 146+8 15011  180+46 161£19
72 157+6 170+£20  174+16 166£15

En el anexo 1 se incluyen los resultados correspondientes a cada una de las probetas
ensayadas. En la figura 4.6 se muestra el incremento de resistencia mecénica, y en la 4.7 el

del modulo de elasticidad, asociado con el aumento del porcentaje de circona.
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Figura 4.6. Variacion de la resistencia mecdnica en flexion estdtica con
el porcentaje en peso de circona. Probetas prismdticas de 10x10x55 mm
ensayadas sin mecanizado.
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Figura 4.7. Variacién del médulo de elasticidad en flexion estdtica con el
porcentaje en peso de circona. Probetas prismdticas de 10x10x55 mm

ensayadas sin mecanizado.
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42 ENSAYO DINAMICO DE FLEXION

4.2.1 PROCEDIMIENTO DE ENSAYO

El ensayo de flexién dindmica es andlogo al ensayo en flexién estitica en
tres puntos, cambiando Unicamente la velocidad a la que se realiza. Para la aplicacién de la

fuerza en este caso se recurre a un péndulo Charpy instrumentado, figura 4.8.

Figura 4.8. Péndulo Charpy con dispositivo
para lanzamiento desde dngulos pequefios.

No se ha encontrado normativa que recoja este ensayo en su aplicacion
sobre materiales cerdmicos. Se seguirén, en lo posible, las recomendaciones de la norma
ASTM E 23-86 referida a ensayos de impacto sobre probetas entalladas de materiales
metdlicos. Esta norma incluye un apartado referido a materiales metélicos fabricados
mediante técnicas pulvimetardrgicas, donde se recomienda el empleo de probetas sin

entallas.

Se empleard la geometria de probetas recomendada en dicha norma. No se
emplean probetas iguales a las recogidas en la norma de ensayos estaticos, ASTM C1161-

90, ya que serfa necesario recurrir a péndulos de baja energia.
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El tamafio seleccionado coincide con el empleado en los ensayos de flexién
estatica, de este modo es posible comparar los resultados obtenidos en los dos tipos de

ensayos, ya que el tamafio de la probeta afecta al resultado (Quinn, 1991).

Se han empleado probetas sin mecanizar para la realizacién de estos ensayos, de
este modo se simplifica su ejecucién. La norma para ensayos estiticos admite esta
posibilidad, sin embargo al emplear esta configuraci6n es necesario admitir la presencia de
defectos en las probetas lo que puede afectar negativamente a sus propiedades. Las
dimensiones de referencia de las probetas en estas condiciones cormesponde al estado en

verde ya que cada material contrae de forma diferente.

Con un péndulo instrumentado, como el empleadol, se puede obtener un registro
continuo de carga con el tiempo. Dado que el material es fragil se ha determinado la carga
de rotura por medio del valor maximo alcanzado en el mismo y ,a partir de la ecuacién
(4.4), 1a resistencia mecénica en flexién dindmica. La medida de la deformacién se realiza
por medio del desplazamiento del péndulo, para ello es necesario estimar con gran
precision la flexibilidad del equipo. Empleando las mismas ecuaciones que en flexién

estética es posible estimar el médulo de elasticidad del material.

En caso de no disponer de un péndulo instrumentado la dnica informacién que se
puede extraer del ensayo es la energia absorbida en la rotura midiendo la altura alcanzada
por el péndulo tras romper la probeta y compardndola con la inicial. Esta energia se puede
también medir en un péndulo instrumentado. Dada la gran fragilidad de los materiales
ceramicos la energia absorbida durante la rotura es muy pequefia lo que exige unos dngulos

de lanzamiento reducidos.

La velocidad de impacto se conoce a partir del dngulo de lanzamiento del
péndulo, a, y de la longitud del brazo del péndulo, R, ecuacién (4.8). Conocida la masa del

péndulo también se puede determinar la energfa de impacto.

! Péndulo Charpy CEAST de 300 J de energfa de impacto maxima.
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v=12-g-R-(1-cosa) 4.8)
A partir de la ecuacién anterior y de la (4.7) es posible estimar la velocidad de deformacién

en ¢l instante del impacto.

Debido a la baja energia de los materiales empleados en los ensayos se modificé el
péndulo Charpy disponible para permitir el lanzamiento desde angulos muy pequefios,

inferiores a 10°.

La velocidad de impacto de los ensayos fue de 0,47 m/s que corresponde, para el

péndulo empleado, a una energia de impacto de 2,2 J.

Ya que no se conoce con la suficiente precision la flexibilidad de la mdquina de
ensayos empleada, ni la medida de flecha ni el mddulo de elasticidad estimado a partir de
ella resultan representativos. Los datos que se presentan en el siguiente apartado no
pretenden ser valores absolutos, tan so6lo se proporcionan para permitir establecer la

variacion que se produce en ambas propiedades al afiadir una segunda fase.
4.2.2 RESULTADOS

Al igual que en los ensayos de flexion estatica se han fabricado tres series de 5
probetas cada una. La variacion de la resistencia mecanica en flexion con el porcentaje de
circona se presenta en la tabla (4.7) y en la figura 4.9. La energia absorbida en la rotura se

recoge en la tabla (4.8) y en la figura 4.9.

TABLA 4.7 Resistencia Mecanica en flexién diniamica, ( MPa)
Probetas de 10x10x55 mm

Material 1* Serie 2% Serie 3? Serie MEDIA
70 234+27 213421 217435 224428
Z1 302+81 229+42 31647 295463
72 321+63 322485 438+159 352+109
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TABLA 4.8 Resiliencia ( J/m2 )

Probetas de 10x10x55 mm
Material 1* Serie 2% Serie 3? Serie MEDIA
20 1066+323 1160+142 10374221 10834249
Z1 982+439 13424448 1993630 1593+693
72 1957+683 19531904 32211519  2293%1121

Los valores de moédulo de elasticidad y flecha méaxima, tablas (4.9) y (4.10) y figura

4.10, sélo se incluyen para establecer relaciones cualitativas entre los diferentes materiales.

TABLA 4.9 Médulo de elasticidad aparente en flexiéon dindmica, ( GPa)

Material 17 Serie 2% Serie 3% Serie MEDIA
Z0 110£32 67+7 80+ 9 90+29
Z1 141+57 73+18 112+38 112438
Z2 118+30 121+11 129+23 122+21

TABLA 4.10 Flecha aparente maxima, ( mm)

Material 1? Serie 2? Serie 3® Serie MEDIA
Z0 0,083+0,019 0,114+0,018 0,097+0,022  0,095+0,072
71 0,088+0,051 0,116+0,008 0,104+0,012 0,102+0,027

72 0,106+0,029  0,100+£0,019  0,123+£0,029  0,108+0,025
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Figura 4.9. Variacion de la resistencia mecdnica en flexion dindmica con
el porcentaje en peso de circona. Probetas prismdticas de 10x10x55 mm
ensayadas sin mecanizado.
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Figura 4.10. Variacion del modulo de elasticidad en flexion dindmica con
el porcentaje en peso de circona. Probetas prismdticas de 10x10x55 mm
ensayadas sin mecanizado.
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Figura 4.11. Variacion de la energia absorbida con el porcentaje en
peso de circona. Probetas de 10x10x55 mm sin mecanizado.
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RESUMEN

Tras la realizacion de los ensayos de flexion descritos en el capitulo anterior surge la
necesidad de analizarlos desde un punto de vista estadistico para caracterizar su dispersion.
La distribucidn estadistica que ha demostrado ser la mas adecuada para recoger el
comportamiento de los materiales cerdamicos es la distribucién de Weibull de dos parametros
descrita en el capitulo 2. La totalidad de los andlisis realizados en este capitulo se ha

circunscrito a esta distribucion.

Los parametros y los percentiles de la distribucién se pueden estimar por diferentes
métodos. En este capitulo se analiza cual de ellos es el mas preciso para estimar una variable

representativa de los percentiles de una distribucion de Weibull de dos parametros.

Para los estimadores de los pardmetros y de los percentiles de la distribuciéon de
Weibull es necesario establecer un nivel de confianza que lleva a definir intervalos de
confianza, para ello se recurre, en general, al empleo de tablas donde aparecen datos de
percentiles. En este capitulo se ha realizado un estudio con objeto de establecer funciones de
ajuste para dichos percentiles de los que evita la necesidad de recurrir a tablas para estimar

los intervalos de confianza.

También se realizan en este capitulo estudios sobre los admisibles de disefio,

desarrollando funciones de ajuste.

Por ultimo se aplica la distribucion de Weibull a los resultados obtenidos en los
ensayos de flexion, determinando los intervalos de confianza de los parametros y los

admisibles de disefio, empleando las funciones desarrolladas.
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5.1 ESTIMACION DE LOS PARAMETRQS DE UNA
DISTRIBUCION DE WEIBULL

5.1.1 INTRODUCCION

Existen diversos métodos para calcular los parametros de la distribucion de Weibull

de dos parametros definida en el capitulo 2, ecuacion (2.2). Los mas usuales son:

¢ Método de los momentos
e Regresion lineal generalizada

o Método de maxima verosimilitud

Empleando alguno de estos métodos se consigue unas estimaciones de los

parametros, m y o, , que se denominanm y o, .
5.1.2 METODO DE LOS MOMENTOS

Este método consiste en igualar los momentos de primer y segundo orden, media y
varianza respectivamente, de los » valores de resistencia obtenidos de los ensayos con los

mismos momentos tedricos de la distribucion de Weibull.

La funcion de densidad asociada a la distribucion de Weibull de dos parametros es:

f(a)=m-£-e{£3) (5.1)

g

0

A partir de ella se calcula la media, ecuacidn (5.2), y la varianza, ecuacion (5.3).

c=0, T(l + i) (5.2)

m
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2
S?=02. F(l + 3] - [r(l + lﬂ (5.3)
m m

Donde I es la funcién gamma. Igualando la media, & muewa, y la desviacién tipica, S,

muestra 3

de los ensayos con las expresiones anteriores se obtiene una estimacion de los parametros

de la distribucion de Weibull, ecuaciones (5.4) y (5.5).

B 1{1 + %]
O muestra m

= (5.4)

Snme.\‘lra 2
2) [ 1
i+ - |~ |1+ -
m m

O- nestra

1
F[l +—
m

La ecuacion (5.4) no se puede resolver analiticamente; para resolverla se debe

Co= (5.5)

emplear un método numérico, por ejemplo el de Newton-Raphson. Una vez estimado el

modulo de Weibull el parametro de escala se obtiene directamente de la ecuacion (5.5).
5.1.3 METODO DE REGRESION LINEAL GENERALIZADO

La funcién de distribucion de Weibull se puede reescribir de la siguiente forma:

1
Inln| ———|=m-Inoc-m-1 5.6
n I{I—F(O')] m-lnc-m-lno, (5.6)

) . 1
La ecuacion (5.6) es una recta en las variables Ino y In ll{l——ﬁ(—ﬂ , por tanto se puede
- F(o

obtener una estimacion de los parametros aplicando el método de minimos cuadrados
generalizado a los n valores, previamente ordenados de forma creciente, ecuaciones (5.7) y

(5.8).
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(P 3men ) (2o

: (5.7)
8',,=exp(——f~ ‘ (5.9)
m

donde:

(ZW: EZ_:%JZWI -z,) .
W,

i

a=

z, =Ino; (5.10)
1
Y =ln(ln(l_F. n (5.11)

Se pueden emplear diferentes funciones de peso, la mas simple W; =1 conduce al

método de regresion lineal clasico. Se han propuesto varias expresiones para esas funciones

de peso, ecuacidn (5.12) (Bergman, 1986) y (5.13) (Faucher et al, 1988).

w,=[(1- F)- (- F)] (5.12)

W, =33-F —27.5-[1—(1—1?,)”“’”] (5.13)

Dependiendo de los estimadores de F(o;) que se empleen es posible generar una

familia de métodos de regresion lineal generalizada (Langlois, 1991; Khalili et al, 1991).

F =120 (5.14.2)
n
=m0 (5.14.b)
n+ 04
F=—

(5.14.¢)
n+1
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5.1.4 METODO DE MAXIMA VEROSIMILITUD

A partir de la funcion de densidad asociada a la distribucion de Weibull, ecuacion
(5.1), se define la llamada funcién de verosimilitud de los n valores de tensién obtenidos
de los ensayos, ecuacion (5.15).

O,m—l _(ai]
.e o

a

L(m,o(,)=ll[m- (5.15)

Se obtiene una estimacion de los parametros de la distribucion de Weibull maximizando la
ecuacion anterior. El mddulo de Weibull se obtiene resolviendo la ecuacién:

Ino; -(J,. B
ZmJ,.—nZ' _ ) +2-0 (5.16)

" 2 o)  m

Y el parametro de escala a partir de:

] [ — (5.17)

Se ha demostrado que la ecuacion (5.16) tiene solucidn y es unica, aunque no existe
solucion analitica de la misma (McCool, 1970). Para resolverla es necesario recurrir a un
método numérico como el de Newton-Rapson. Una vez calculado el médulo de Weibull, el

parametro de escala se obtiene directamente de la ecuacion (5.17).

De todos los métodos analizados en los apartados anteriores el de maxima
verosimilitud es el optimo para la estimacidon de los parametros de una distribucion de
Weibull de dos parametros (Langlois, 1991). La norma ASTM C1239-94a recomienda este
método para determinar los parametros en el caso de valores de resistencia en traccién y en

flexion.
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5.2 ESTIMACION DE LOS PERCENTILES DE LA DISTRIBUCION

52.1 INTRODUCCION

Al analizar estadisticamente los resultados de resistencia mecénica de una serie de

ensayos resulta de gran interés determinar el valor de tension, llamado percentil o,
asociado a un valor predeterminado de probabilidad de fallo, p, es decir,
Plc<o,)=p (5.18)

En el caso de la distribucion de Weibull de dos parametros:

F(o,)=1 —e_(;:J =p (5.19)

En concreto:

ap=a‘,-ln( 1 J (5.20)

Es posible realizar una estimacion del percentil a partir de esta ecuacion si se

conocen las correspondientes a los parametros de la distribucidon de Weibull.

1
8,,=8(,~1n( 1 ) (5.21)
I-p

Al igual que en el caso de los parametros, m y o,, se pueden emplear alguno de los
métodos presentados en el apartado anterior para estimar los percentiles de la distribucion.
En este apartado se realiza un estudio que permite identificar cual de ellos es el mas preciso

para realizar dicha estimacidn.
5.2.2 FUNDAMENTO DE LA SIMULACION
Para que cualquier estudio de los estimadores de los pardmetros de la distribucion

de Weibull sea independiente de los valores reales de los mismos, es necesario definir unas

variables, denominadas pivote, que solo sean funcidn del tamafio de muestra. Si se definen
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A ~

. m . c
las variables— y me+In(—*) se puede demostrar que, para el método de maxima
m

[

verosimilitud y el método de regresion lineal generalizado, estas variables s6lo dependen

del tamafio de muestra y no de los valores reales (Thoman ef al, 1969).

Para el estudio de los intervalos de confianza de los percentiles de la distribucién de
Weibull no es conveniente su estimacion directa mediante la ecuacion (5.21) ya que las
variables m y o, no son estadisticamente independientes. En su lugar se puede definir una

variable pivote a partir de las ecuaciones (5.20) y (5.21) (Fernandez et al, 1993).

Ias

&
ot S |2t Ze Ll 1= 1ol 1n ! (5.22)
o, o, m l-p

Se puede demostrar que esta variable también es independiente del valor real de los

parametros para los dos métodos indicados anteriormente (Fernandez et al, 1993).

Para determinar el método 6ptimo de estimacién de los percentiles de esta variable
se ha recurrido a técnicas de simulacion aleatoria de tipo Montecarlo. En la figura 5.1 se
muestra el esquema del proceso de simulacion. A partir de unos valores fijados (iguales a
la unidad) de los parametros de la distribucion de Weibull, m y o,, se pueden obtener

muestras de tamafio # a partir de la ecuacion (5.23).

1

1 \m
=0, In| — 523
o, =0, n(RJ (5.23)

Donde R es una variable aleatoria con distribucién uniforme en el intervaio [0,1]. Para
cada muestra se han estimado los pardmetrosm y &, empleando el método de maxima
verosimilitud y el de regresion lineal generalizada en sus diversas variantes. A partir ellos
se construyen las variables pivote. Realizando un nimero elevado de repeticiones, en este
caso 20000, se genera una distribucion estadistica de las variables pivote, en concreto la
correspondiente a cada percentil, que permite calcular numéricamente su media y su
desviacion tipica. Los métodos de estimacion analizados en este apartado se recogen en la

tabla (5.1).
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Generador de numeros aleatorios

}

Distribucion uniforme, n veces r,con 0 <r<1.

Y

Distribucion de Weibull
conm=lyoco=1

|

Obtencion de una muestra de tamafio n
{Co e Gi..coeu0On }

l Programa de estimacion

!

Valores estimados de m y oo (i1 y 6o )
Construccion de la variable:
min( G/ 0p )

" 20000 simulaciones

Evaluacion de la media y la desviacion tipica
de la variable mi - In (cp /0p )
( para 20000 valores )

Figura 5.1. Diagrama de flujo del proceso de simulacion.

TABLA 5.1 Métodos de estimacion empleados en el analisis

Cédigo

Tipo Ecuacion F, Ecuacion W,

O 0 9 N A W N

et
<

Regresion lineal 5.14.a
Regresion lineal 5.14b
Regresion lineal ponderada 5.14.a
Regresion lineal ponderada 5.14.b
Regresion lineal ponderada 5.14.a
Regresion lineal ponderada 5.14)b
Miéxima verosimilitud : ---
Regresion lineal 5.14.c
Regresion lineal ponderada S5.14¢

Regresion lineal ponderada 5.14.¢
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5.2.3 RESULTADOS

Empleando el método de simulacion descrito se ha estimado la variable pivote
correspondiente a tres percentiles (0,01, 0,025 y 0,05) y para tamafios de muestra variables
entre 5 y 50. En las tablas (5.2) a (5.4) se muestra el resultado de la media y la desviacién
tipica, en funcién del tamafio de muestra, de las variables pivote estimadas mediante los

diferentes métodos presentados en la tabla (5.1).

Para determinar el método oOptimo de estimacion de los .pardmetros de la

distribucién de Weibull se emplea el coeficiente de variaciéon de la distribucion de las

%,

é
variables pivote (Langlois ef al, 1991). En el caso de la variable lv{—"] se ha decidido
emplear como criterio de seleccion la desviacion tipica, que estd relacionada con la

precision que posee el método.

Empleando el criterio de la desviacion tipica se observa que por encima de un
tamafio de muestra mayor de 7 el método que presenta una menor desviacion tipica es el
namero 10, que corresponde a una regresion lineal ponderada. Por debajo de ese tamafio el
mejor método es el 9, que también corresponde a una regresion lineal. Este resultado es

vélido para los tres percentiles estudiados.

Por tanto, el método mas preciso para la estimacion de la variable pivote asociada a
los percentiles de la distribuciéon de Weibull, al menos para los percentiles analizados, es el

de regresion lineal ponderada que emplea la ecuacion 5.14.c para estimar F,.

Los resultados obtenidos del estudio realizado en este apartado han dado lugar a un
articulo aceptado para su publicacién en la revista Journal of Materials Science Letters

(Barbero et al, 1998).
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A

A c
TABLA 5.2 Media = desviacion estindar de la variable m- ln(——p—) para los diez métodos analizados y diversos tamafios de muestra.
c

p

(20000 muestras de cada tamafio). Percentil p = 0.01

METODOS

n 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

5 0.902+3.366 0.256£2.958 0.429+3.113 0.047+2.802 0.568+3.144 -0.047+2.767 1.970+3.745 -0.408+2.533 -0.585+2.402 -0.527+2.432
6 0.621£2.583 0.064+2300 0.211£2.386 -0.126£2.153 0.314%2.382 -0.193%2.141 1.498+2.988 -0.519+2.000 -0.664+1.882 -0.625+1.899
7 0.496+2235 -0.004=2.011 0.113£2.081 -0.186£1.871 0.200£2.050 -0.238+£1.880 1.205+2.457 -0.537+1.769 -0.661+1.666 -0.634=1.670
8 0395+1.992 -0.061x1.806 0.063£1.867 -0221£1.676 0.127+1.822 -0.253£1.697 1.010£2.148 -0.553£1.605 -0.642+1.515 -0.633x1.510
9 0333+1.845 -0.089+1.685 0.028+1.729 -0.236+1.544 0.081x1.667 -0.256=1.580 0.858+1.911 -0.549+1.510 -0.615+1418 -0.617+1.402
10 0283+1.739 -0.112+1.597 0.002+1.632 -0.246+1.465 0.045x1.572 -0.256£1.502 0.758+1.741 -0.544+1.441 -0.589+1.357 -0.602+1.340
12 0.204+1.490 -0.147£1.382 -0.032+1.405 -0.252+1249 0.000+1.330 -0.249£1.302 0.616x1.514 -0.536£1.261 -0.539+1.185 -0.568%1.154
14 0.165£1376 -0.154+x1286 -0.046x1.287 -0.242+1.146 -0.019+x1.211 -0.232£1.204 0.509+1.347 -0.511%1.183 -0.488+1.105 -0.527+1.068
16 0.134+1265 -0.159+1.189 -0.041£1.210 -0.225:1.066 -0.025+1.124 -0.206+1.138 0.438+1.209 -0.491+1.101 -0.437+1.049 -0.48620.997
18 0.110+1.187 -0.162+1.121 -0.045+1.138 -0.215£1.003 -0.032+1.054 -0.192%£1.076 0.381%1.107 -0.472+1.044 -0.40120.998 -0.455%0.943
20 0.087x1.121 -0.168+1.063 -0.052+1.066 -0.205+0.944 -0.038+0.989 -0.183+1.014 0.336x1.042 -0.459+0.995 -0.372+0.947 -0.427+0.891
30 0.047+0.912 -0.150£0.877 -0.041x0.867 -0.154+0.770 -0.037+0.798 -0.128+0.838 0.222+0.813 -0.381+0.834 -0.258+0.798 -0.317%0.736
40 0.000£0.788  -0.142£0.763 -0.038£0.742 -0.12540.662 -0.03520.682 -0.10320.724 0.16320.684 033720733 -0.20120697 -0.25320.638
50 0.010£0.697 -0.132£0.678 -0.030£0.660 -0.103£0.592 -0.030+0.607 -0.082+0.647 0.127+0.601 -0.302+0.656 -0.161+0.628 -0.209+0.573
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Ao
TABLA 5.3 Media = desviacién estindar de la variable m- In(—>) para los diez métodos analizados y diversos tamaifios de muestra
o

p

(20000 muestras de cada tamaiio ). Percentil p = 0,025

METODOS

n 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

5 0,718+2,723  0,209+£2,392  0,338+2,518  0,036+2,268  0,445+2,545  -0,037+2,239 1,561%3,032  -0,315+2,049 -0,459+1,943 -0,415+1,968
6 0,496+2,098 0,057+1,868 0,166+1,940 -0,101+1,751 0,244+1,938  -0,152+1,741 1,187+2,432  -0,403+1,624 -0,522+1,530 -0,493+x1,544
7 0,398+1,821 0,003+1,638 0,089+1,696 -0,148+1,527 0,155+1,674 -0,188+1,533 0,957+2,007 -0,417x1,441 -0,520%1,359 -0,500+1,363
8 0,318+1,623  -0,043x1,472 0,049+1,523  -0,176+1,370 0,097£1,489  -0,199+1,386 0,802+1,757 -0,430+1,307 -0,505%1,237 -0,500+1,234
9 0,268+1,505 -0,065+1,374 0,021+1,412 -0,188+1,264 0,061+£1,365 -0,202+1,291 0,681+1,564  -0,428+1,231 -0,484+1,159 -0,488+1,148
10 0,229+1,418 -0,083+1,302 0,001+1,332  -0,196+1,199 0,033£1,287  -0,202+1,227 0,602+1,428 -0,424+1,174 -0,464+1,109 -0,476+1,096
12 0,165«£1,217 -0,112+1,128 -0,026+1,148 -0,201+1,025 -0,003+1,091 -0,196+1,066 0,489+1,244  -0,418+1,029 -0,425+0,971 -0,449+0,947
14 0,134£1,123  -0,117+1,049 -0,037+1,053 -0,193+0,941 -0,018+0,995 -0,183+0,986 0,405+1,108 -0,399+0,965 -0,385+0,906 -0,417+0,877
16 0,109+1,033  -0,122+0,970 -0,033+0,989 -0,180+0,876 -0,022+0,924 -0,162+0,931 0,348+0,995 -0,383+0,898 -0,344+0,860 -0,385+0,819
18 0,090+0,969  -0,124+£0,915 -0,036+0,931 -0,171+0,825 -0,028+0,867 -0,151+0,881 0,303+0,911  -0,369+0,852 -0,315+0,819 -0,360+0,776
20 0,072+0,915  -0,129+0,867 -0,041+0,872 -0,163+0,777 -0,032+0,813 -0,144+0,830 0,267+0,859  -0,359+0,811 -0,293+0,776 -0,338+0,733
30 0,040+0,744  -0,116+0,715 -0,032+0,709 -0,123+0,634 -0,031+0,657 -0,101+0,686 0,177+0,671 -0,298+0,680 -0,203+0,654 -0,251+0,606
40 0,020+£0,642 -0,110£0,622 -0,030+0,608 -0,099+0,546 -0,029+0,562 -0,081+0,593 0,129+0,565 -0,263+0,597 -0,158+0,571 -0,201+0,526
50 0,010+0,568  -0,102+0,552 -0,024+0,540 -0,082+0,488 -0,025+0,500 -0,065+0,530 0,101+£0,497 -0,237+0,534 -0,127+0,515 -0,165+0,472
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A
TABLA 5.4 Media = desviacién estindar de la variable r/1\1 ln(—Z—E-) para los diez métodos analizados y diversos tamaiios de muestra
_ p
(20000 muestras de cada tamaiio ). Percentil p = 0.05
METODOS

n 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

5 0.57942.238  0.173+£1.966 0.268+2.069  0.027+1.865 0.351+£2.093 -0.029+1.840 1.249+2.494 -0.243%£1.683 -0.363+1.597 -0.329+1.618
6 0.4014£1.733 0.051%1.542  0.131+1.604 -0.083+1.449 0.191%£1.603 -0.121+1.440 0.950+£2.013 -0.315+1.341 -0.414+1.266 -0.392+1.278
7 0.323+£1.508 0.008+1.356 0.070+1.406 -0.120£1.269 0.120£1.390 -0.149+1.272 0.768+£1.668 -0.325%1.193 -0.412+1.128 -0.398+1.132
8 0.259+1.345 -0.029£1.220 0.039+£1.264 -0.142+1.140 0.075+£1.239  -0.158%£1.151 0.643+£1.463 -0.337£1.083 -0.401+1.028 -0.398+1.026
9 0.219£1.249 -0.047+1.140 0.016+1.173 -0.152+1.053 0.045+1.137 . -0.161+£1.074 0.545£1.303 -0.335%+1.021 -0.384+0.965 -0.389+0.956
10 0.18741.176  -0.061+1.079 0.000+1.106 -0.158+0.999 0.023+1.072 -0.161+£1.020 0.483+1.193 -0.333+0.973 -0.368+0.923 -0.380+0.913
12 0.136+1.011 -0.084+0.937 -0.021+£0.956 -0.162+0.857 -0.005+£0.912 -0.156+0.888 0.393+£1.041 -0.329+0.854 -0.337+0.810 -0.359+0.792
14 0.110+£0.933  -0.090+0.871 -0.030+0.876 -0.156+0.788 -0.017+0.833 -0.146+0.822 0.325+0.927 -0.314+0.801 -0.306+0.756 -0.333+0.734
16 0.091+0.858 -0.093+0.805 -0.027+0.823 -0.145%0.734 -0.01940.773 -0.129+£0.776 0.279+0.835 -0.301+0.745 -0.273+0.718 -0.308+0.686
18 0.075£0.805 -0.095+0.759 -0.029+£0.775 -0.138+0.692 -0.024%0.726 -0.120+0.735 0.243+0.764 -0.290+0.707 -0.2501+0.684 -0.288+0.650
20 0.060£0.759 -0.100+0.719 -0.033+0.726 -0.1312£0.650 -0.027+0.681 -0.115+0.692 0.215+0.722 -0.283+0.673 -0.233+0.648 -0.270+£0.614
30 0.034+0.617 -0.090+0.593 -0.026+0.591 -0.099£0.532 -0.026+0.551 -0.081+0.572 0.142+0.564 -0.234+0.563 -0.161+0.546 -0.201+0.509
40 0.01840.532 -0.08520.515 -0.024+0.506 -0.080+0.458 -0.024+0.471 -0.06510.494 0.104£0.475 -0.207+0.494 -0.126+£0.477 -0.160+0.442
50 0.009+0.470 -0.080+0.458 -0.019+0.450 -0.066£0.410 -0.021+£0.419 -0.052£0.442 0.081+0.419 -0.186+0.442 -0.101+0.430 -0.132+0.397
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5.3 DETERMINACION DE INTERVALOS DE CONFIANZA

5.3.1 INTRODUCCION

Cuando se estima una variable aleatoria, y, a partir de una muestra se suele indicar
el nivel de confianza, I-a, con el que dicha estimacion se ha realizado. Esto implica que el
valor real de la variable pertenecera a un intervalo, denominado intervalo de confianza con
una probabilidad de I-a. Se pueden definir intervalos de una, ecuacion (5.24.a), o de dos
colas, ecuacion (5.24.b).

Plc, <y<C,]<1-a (5.24.2)
Ply<Gl<l-a (5.24.b)
El intervalo de confianza de dos colas se calcula a partir de los percentiles I-a/2 y /2 de

la distribucion asociada a la variable aleatoria, ecuaciones (5.25.a) y (5.25.b).

Ply < Gy < 1—% (5.25.b)

Ply << % (5.25.b)

Los estimadores de los parametros de la distribuciéon de Weibull y de sus
percentiles son variables aleatorias. Por tanto se puede realizar un analisis estadistico de los
mismos, que conduce a la obtencién de sus intervalos de confianza. Normalmente para ello
se recurre a tablas de percentiles calculados numéricamente. En este apartado se han

desarrollado funciones de ajuste para facilitar dicho analisis.
5.3.2 FUNDAMENTO DE LA SIMULACION

La determinacion de los intervalos de confianza de dos colas de los estimadores de
los parametros y de los percentiles de la distribucion de Weibull, ecuaciones (5.26a) a
(5.26.¢), requieren que las variables empleadas sean independientes de los valores reales de

los mismos. Para ello se definen las mismas variables pivote que en el apartado anterior.
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Pr(C, - m<m<C,-m)=1-y (5.26.2)
D, D))

Pr[d‘o -etﬁ] <0, <6, -e( l’; ] =1-y (5.26.b)
J
E, _E,

Pr[é,, -e(_ﬁ] <0,<6, -e( ’"J =l-y (5.26.¢c)

Para determinar los coeficientes C,, C,, D, ,D, ,E,, E, se parte de los percentiles de las

variable pivote, ecuaciones (5.27.a) a (5.27.c) (Thoman et al, 1969).

m
Pr(; < l,) =y (5.27.a)
(o3
Pr(rh . ln(—i < I,J =y (5.27.b)
O-()
6P
Pri i In| = i<, 1=y (5.27.¢)
Op

Para determinar los momentos y los percentiles de las variables pivote se recurre a un
método de simulaciéon de Montecarlo analogo al descrito en el apartado anterior. En los

estudios posteriores se han empleado las variables pivote que se muestran en la tabla (5.5).

TABLA 5.5 Variables empleadas en el estudio

Variable basica Variable pivote
N A
Modulo de Weibull, » m
m
Ay A
Resistencia caracteristica, o, A L
m-ny —
To
N
Percentil p=10,01, o N op
P m-ln| —
P
A
Percentil p=0,1, o N lop
P m- Inj ——
P
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5.3.3 AJUSTES EMPIRICOS DE LOS MOMENTOS

Se ha realizado un estudio previo al de los intervalos de confianza sobre las
variables pivote de la tabla (5.5). Se han analizado sus momentos, media y desviacion
tipica entre otros. A partir del proceso descrito se obtiene la variacion de los diferentes
momentos de las variables pivote como funcién del tamafio de muestra, habiéndose

ajustado a estos resultados funciones empiricas.

Para el ajuste de la media se han empleado funciones de tipo potencial de tres

parametros, de la forma:
X, =A+B-— (5.28)

Los parametros de esta funcidn, se encuentran recogidos en la tabla (5.6). Tal como se
puede observar del coeficiente de correlacion del ajuste y de las figuras 5.2 a 5.5 el ajuste

es suficientemente preciso para que sea posible su uso sustituyendo a las tablas.

También se han realizado ajustes de la desviacion tipica de las cuatro variables
pivote como funcién del tamafio de muestra. En este caso se emplean funciones de ajuste

de tipo potencial, analogas a las empleadas en el caso de la media:

1
X,y =A+B — (5.29)
e

El ajuste que se consigue es menos preciso, especialmente para tamafios de muestra
superiores a 60, con coeficientes de correlacion de 0,996, tabla (5.7). En este caso no se

han representado las curvas.




126 Capitulo 5

1_5 T 1 T | T T T ! LR N B | LA ! T T | T ! T L
1.4

1.3

Media

1.2

1.1

LN e B L B
FURR I URYION N T TN O WAl I SN SO NN U N 2 WO A S A O

fa | GveeYTeTeTY v v %,

0 20 40 60 80 100 120 140

A

Figura 5.2. Variacion de la media de la variable™ con del tamasio de
m

muestra, n. Ajuste de la tabla 5.2. Método de simulacion de mdxima
verosimilitud. Numero de simulaciones.: 20000.

-0.01
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-0.03

Media
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-0.06

-0.07

Figura 5.3. Variacion de la media de la variable m- In 9\ con el tamatio de
o

0

muestra, n. Ajuste empirico de la tabla 5.2. Método de simulacion de mdaxima
verosimilitud. Numero de simulaciones: 20000.
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Figura 5.4. Variacion de la media de la variable m | — |para el percentil

a
P

p=0,01 con el tamario de muestra, n. Ajuste de la tabla 5.2. Niumero de
simulaciones: 20000.

8
o
g .
=
A
A o
Figura 5.5. Variacion de la media de la variable m-In “P \para el percentil
g
p

p=0,1 con el tamario de muestra, n. Ajuste de la tabla 5.2. Método de simulacion
de madxima verosimilitud. Numero de simulaciones: 20000.
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TABLA 5.6 Ajuste de la media de las variables pivote

Niimero de simulaciones: 20000

Variable A B C R
A
m
- 1,0105  3,9088  1,3800 0,9994
A
A To
. -0,0016  -1,1956  1,8433 0,9965
(7}
N
A o
m-In d],p=0,01 0,0458 17,1120  1,3682 0,9994
p
A
N olop -
min ==, p=01" 00214 7,9359 13560 0,9995
P

TABLA 5.7 Ajuste de la desviacién tipica de las variables pivote

Numero de simulaciones: 20000

Variable A B C R
A
m
- 0,0802 59133  1,3178 0,9959
A
N oo
min == 0,0834 33469  0,9994 0,9978
o
A
A o
m-In 0],13:0,01 0,3968 24,5900  1,2410 0,9962
P
A
~olor -
minf —|,p=0,1 " 02133 112200 1,1579 0,9966
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Para tratar de obtener aproximaciones mas precisas de la desviacion tipica de las

variables pivote se ha empleado una funcién del tipo:
A+B-1n(n)+c-iD (5.30)
n

Con ella se consigue una aproximacién comparable a la obtenida para el caso de la media,
tabla (5.8). Como ejemplo de la mejora que se alcanza con esta se muestran

simult4neamente, en la figura 5.6, los dos ajustes realizados sobre la desviacion tipica de la
A

. m . . . ~ .
variable — . La precisién aumenta especialmente para tamafios de muestra superiores a 60.
m

Sin embargo la funcién de ajuste es mas compleja, requiriendo cuatro parametros, frente a

tres.
TABLA 5.8 Ajuste de la desviacion tipica de las variables pivote
Nimero de simulaciones: 20000
Variable A B C D R
A
m
m 0,3622 -0,1441 17,4030  2,1307 0,9993
A
A oo
m- In Z 0,4120 -0,1559 7,1957 1,6847 0,9997
N
A o .
min —=,p=001 18100 .07125 69,804  2,0466 0,9994
p

" o
m-In ———»] ,p=0,1 0,9993 -0,3892 30,02 1,9449 0,9994
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Figura 5.6. Ajuste de la desviacion tipica de la variable — empleando dos
m

1 ) 1
ajustes. Ajuste 1: A+ B- < Ajuste 2: 4+B. ln(n)+ ¢ —-
n ‘ n

5.3.4 AJUSTE EMPIRICO DE LOS PERCENTILES

Se han calculado numéricamente los percentiles de las distribuciones
correspondientes a las variables pivote a partir de los 20000 valores obtenidos de la

simulacidn.

Los intervalos de confianza que se emplean en la practica son elevados lo que
obliga a emplear percentiles muy pequefios y muy grandes. Por ello, en este apartado, se ha
realizado un ajuste en funcién del percentil y del tamafio de muestra para dos rangos de
percentiles. El primero para percentiles entre 0,01 y 0,10 y el segundo para percentiles
entre 0,90 y 0,99. Se han ajustado funciones de dos parametros, el tamafio de muestra y el

percentil correspondiente.

I

Para la variable” se ha empleado una funcién de tipo logaritmico para los
m

percentiles inferiores a 0,1, de la forma:
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XMEy = my(y)+ma(y)-In(n+ ms(y)) (531)
y otra de tipo potencial para los percentiles superiores a 0,90, de la forma:
my(r)
XME, = ml(]’)‘*'mz(}’)'(;] (5.32)

Para el resto de las variables pivote se han empleado funciones de tipo potencial

para todos los percentiles.

'"3(}')
XME, = m,(y)+m, (7) Gj (5.33)

Cada uno de los parametros m;, m, y m; son funciones del percentil empleado; para su

ajuste también se han empleado funciones potenciales:

m;= Ai +Bi '}/Ci (534)

Se ha conseguido aproximar con precision los percentiles de las cuatro variables
pivote mediante funciones simples tal como se observa en las tablas (5.9) a (5.12). Como

ejemplo de la precision alcanzada se ha empleado la funcién de ajuste para el percentil
A

p=0,05 de la variable " en funcién del tamafio de muestra, figura 5.7.

0,95_|Ill‘l!l}tl1ll|lllllllll‘lllr

o
©
T ‘ T 1

Pefcentil variable XME

0.65:\11L‘illn|i|»|1i1|1|i||yll|t11
0 10 20 30 40 50 60

Figura 5.7. Percentil 0,05 de la variable 2 . Resultado numérico y ajuste
m

empirico de la tabla 5.5.
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A
TABLA 5.9 Ajuste biparamétrico de los percentiles de la variable z
m
Nuimero de simulaciones: 20000
Percentiles y < 0,10
Xy = m;-my°In (n + m;3) Coeficiente de
Parametro A B C correlacién
m; 0,1713 0,9426 0,2520 0,9999
m; -1,0183 1,0515 -0,0321 0,9947
m; -2,7383 34,8930 1,3216 0,9925
Percentiles y > 0,90
Xy = m;+myn™ Coeficiente de
Parametro Av B C correlacién
m; 1,0814 0,1774 -25,2790 0,9972
m; 7,7807 36,5250 -45,9980 0,9947

m3 1,0982 0,4097 -23,3130 0,9948
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A
Co

A
TABLA 5.10 Ajuste biparamétrico de los percentiles de la variable - in| —

)

Numero de simulaciones: 20000
Percentiles y < 0,10

3

Xy =m,+m,;n™ Coeficiente de

Parametro A B C correlacion
m, -0,0224 -0,1144 -0,2677 0,9953
m, -9,4857 -0,3917 -1,1399 0,9985
m, 0,8417 0,1494 -0,4146 0,9957
Percentiles y > 0,90

3

Xy = m+m,;n™ Coeficiente de

Parametros A B C correlacion
m, 0,0624 0,1778 -35,6950 0,9957
m, 2,4058 9,3276 -46,2740 0,9962

m, 0,7306 0,3823 -37,8620 0,9939
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A

. A
TABLA 5.11 Ajuste biparamétrico de los percentiles de la variable - in i , p=0,01

p
Numero de simulaciones: 20000
Percentiles y < 0,10
Xy = m,+m,n"™ Coeficiente de
Parametro A B C correlacion
m, 0,5271 439,6600 3,3642 0,9816
m, -7,5010 7,9539 0,2271 0,9998
m, 0,2634 -7,3206 2,0000 0,9921
Percentiles y > 0,90
Xy =m,+m,n™ Coeficiente de
Pariametros A B C correlacion
ml 0,4240 0,9176 29,1650 0,9985
m2 34,3480 166,9400 48,8190 0,9964

m3 1,0815 0,4326 31,9120 0,9983
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A

A
TABLA 5.12 Ajuste biparamétrico de los percentiles de la variable m-In p , p=0,1

p
Numero de simulaciones: 20000
Percentiles y < 0,10
Xy = m,+m,n™ Coeficiente de
Parametro A B C correlaciéon
m, 0,1548 3,7551 2,0269 09748
m, -4,0560 5,2491 0,3402 0,9999
m, 0,3380 -1,2653 1,3597 0,9928
Percentiles y > 0,90,
Xy = m+m,n™ Coeficiente de
Parametros A B C correlacion
m, 0,2267 0,5030 28,8770 0,9964
m, 16,5520 78,5800 49,5160 0,9940

m, 1,0285 0,4227 30,1750 0,9926
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5.4 ESTUDIO DE LOS ADMISIBLES DE DISENO

5.4.1 INTRODUCCION

Cuando se realizan ensayos mecanicos sobre materiales fragiles, entre ellos los
materiales ceramicos, se suelen proporcionar dos valores de resistencia, denominados
admisible de disefio A y admisible B. Estos valores corresponden al percentil del 1% y
10% respectivamente. La estimacion de dichos admisibles se realiza con un nivel de
confianza del 95% (empleando un intervalo de confianza de una sola cola). Para una

distribucién de Weibull de dos pardmetros ambos admisibles se determinan a partir de la

1
. B
o, =0'0-(1n(ED (5.35)
, |
o =0 m L || (5.36)
B 0 PB -

Los valores de P, y Py son funciones tinicamente del nimero de ensayos realizados

ecuacion (5.21).

y del método de estimacion. Generalmente estos valores se calculan mediante el método de
maxima verosimilitud y se presentan en forma de tablas (Neal et al, 1987). Tal como se ha
demostrado el método de maxima verosimilitud no es el mas adecuado para estimar los
intervalos de confianza de los percentiles de la distribucion de Weibull de dos pardmetros
(Barbero et al, 1998). Por ello en este apartado se calculan los admisibles de disefio
embleando los métodos oOptimos. También se desarrollan expresiones empiricas que

aproximen los parametros P,y Py
5.4.2 ESTIMACION DE LOS ADMISIBLES

Para determinar los valores de P, y P se han empleado las técnicas de simulacion
aleatorias ya descritas. Se han empleado tres métodos de simulacion para estimar la

A
A op
variable pivote m-1n| —— |; el primero es el de maxima verosimilitud, método 1, que

%p
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permite comparar los resultados obtenidos con los de otros investigadores. Los otros dos
métodos son de regresion lineal ponderada empleando la ecuacién (5.14.c), uno empleando
la ecuacion de ponderacion (5.12), método 2, y owro empleando la ecuacion de ponderacion

(5.13), método 3. Se han realizado 20000 simulaciones para tamafios crecientes de muestra

entre 5 y 120.

N
N
Sobre la distribucion de 20000 valores de la variable m:In p se ha calculado

%p
numéricamente el percentil del 95%. A partir de éste se puede estimar el admisible de

disefio y la expresion para P, y Pz empleando las ecuaciones (5.35) a (5.36).

Se presentan en forma de tabla los valores de P, y Py estimados mediante los tres
métodos analizados. El resultado presentado en la tabla (5.13), correspondiente al método 1
(maxima verosimilitud), es coincidente con el obtenido por otros investigadores (Neal et

al, 1987).
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TABLA 5.13 Admisible de diseiio A. Valores de P,

N Método 1 Método 2 Método 3
5 0,999998 0,999664 0,999698
6 0,999990 0,999391 0,999419
7 0,999967 0,999136 0,999140
8 0,999926 0,998727 0,998742
9 0,999871 0,998550 0,998540
10 0,999808 0,998441 0,998330
11 0,999730 0,998283 0,998127
12 0,999634 0,998052 0,997855
i3 0,999566 0,998024 0,997783
14 0,999481 0,997911 0,997621
15 0,999423 0,997798 0,997550
16 0,999268 0,997670 0,997308
17 0,999230 0,997650 0,997281
18 0,999094 0,997579 0,997157
19 0,999043 0,997465 0,997046
20 0,998933 0,997432 0,996960
22 0,998755 0,997252 0,996730
24 0,998567 0,997196 0,996637
26 0,998411 0,997107 0,996529
28 0,998249 0,996949 0,996379
30 0,998058 0,996821 0,996194
32 0,997932 0,996781 0,996150
34 0,997871 0,996773 0,996142
36 0,997717 0,996710 0,996072
38 0,997564 0,996534 0,995877
40 0,997468 0,996449 0,995836
42 0,997285 0,996322 0,995669
44 0,997285 0,996465 0,995763
46 0,997122 0,996288 0,995554
48 0,997075 0,996257 0,995605
50 0,996995 0,996154 0,995542
52 0,996834 0,996089 0,995449
54 0,996739 0,995999 0,995344
56 0,996671 0,995964 0,995308
58 0,996636 0,995959 0,995332
60 0,996553 0,995878 0,995255
62 0,996470 0,995903 0,995246
64 0,996376 0,995731 0,995153
66 0,996343 0,995792 0,995216
68 0,996287 0,995704 0,995122
70 0,996158 0,995575 0,995011
72 0,996099 0,995506 0,994970
74 0,996032 0,995547 0,994969
76 0,996005 0,995650 0,995024
78 0,995940 0,995515 0,994947
80 0,995925 0,995464 0,994890
85 0,995698 0,995266 0,994699
90 0,995612 0,995246 0,994703
95 0,995519 0,995236 0,994646
100 0,995420 0,995187 0,994623
110 0,995199 0,994993 0,994415

120 0,594949 0,994786 0,994211
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TABLA 5.14 Admisible de disefio B. Valores de Py

N Método 1 Método 2 Método 3
5 0,998752 0,983578 0,984478
6 0,997063 0,977665 0,977920
7 0,994935 0,973469 0,973700
8 0,992209 0,968253 0,968243
9 0,989615 0,965800 0,965195
10 0,987381 0,964235 0,962924
11 0,985171 0,962447 0,960869
12 0,982608 0,959953 0,958214
13 0,980794 0,959010 0,956880
14 0,978918 0,958209 0,955333
15 0,977733 0,956967 0,954421
16 0,974846 0,954912 0,952102
17 0,973983 0,955432 0,951956
18 0,972151 0,954659 0,950835
19 0,970897 0,952737 0,949706
20 0,969497 0,953039 0,948874
22 0,967031 0,950949 0,946811
24 0,964416 0,95012 0,945822
26 0,962229 0,949138 0,94454
28 0,960528 0,947706 0,943813
30 0,958711 0,947049 0,942476
32 0,956683 0,945932 0,941366
34 0,956638 0,946586 0,942275
36 0,954777 0,945366 0,941247
38 0,953004 0,944138 0,939373
40 0,952075 0,943216 0,939056
42 0,950362 0,942156 0,938021
44 0,94997 0,942776 0,938161
46 0,948358 0,941518 0,936606
48 0,948159 0,941291 0937117
50 0,947415 0,940206 0,936234
52 0,945855 0,939775 0,935484
54 0,94517 0,939174 0,934772
56 0,944607 0,93857 0,934542
58 0,944331 0,938361 0,934825
60 0,943501 0,938177 0,934065
62 0,942779 0,937704 0,933853
64 0,942117 0,937109 0,933192
66 0,941797 0,937489 0,933978
68 0,941324 0,936746 0,933112
70 0,94035 0,93563 0,932142
72 0,939857 0,934858 0,931641
74 0,9393 0,93525 0,931815
76 0,939345 0,935976 0,932121
78 0,938548 0,935194 0,931617
80 0,938613 0,934835 0,931379
85 0,936539 0,933051 0,929629
90 0,935648 0,933123 0,929778
95 0,935082 0,93251 0,929076
100 0,934293 0,932136 0,928869
110 0,932668 0,930808 0,927481

120 0,930651 0,929201 0,926104
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A partir de la informacion recogida en las tablas anteriores se han ajustado funciones
empiricas de la forma:

P =M, +M,-expln™) (5.41)
El resultado para los dos admisibles de disefio se muestra en las tablas (5.15) y (5.16). Tal

como se puede observar por el coeficiente de correlacion el ajuste es suficientemente

preciso para permitir emplear las funciones en sustitucién de las tablas.

TABLA 5.15 Ajuste empirico de P, en funcién del tamafio de muestra

Método M, M, M, R
1 0,2758 0,2685 0,0030 0,9991
2 0,4777 0,1928 0,0028 0,9981
3 0,9766 0,0103 0,1250 0,9992

TABLA 5.16 Ajuste empirico de P, en funcion del tamafio de muestra

Método M, M, M, R
1 -1,3102 0,8651 0,0106 0,9980
2 0,8132 0,0840 0,2227 0,9977
3 0,8070 0,1003 0,3529 0,9914
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Figura 5.8. Ajuste de PB calculado mediante el método de mdxima
verosimilitud en funcion del tamaiio de muestra.
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55 TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS ENSAYOS DE
FLEXION

5.5.1 INTRODUCCION

En este apartado se aplica la distribucién de Weibull a los resultados obtenidos de
los ensayos de flexion tanto en condiciones estiticas como dindmicas, para los tres
materiales fabricados. Para la estimacion de los parametros se ha recurrido al método de

maxima verosimilitud, este método es el recomendado en la norma ASTM C1239-94a.

5.5.2 ESTIMACION DE LOS PARAMETROS DE LA DISTRIBUCION

Inicialmente se ha ajustado una distribucion de Weibull sobre los resultados de los
ensayos de flexion para la alimina monolitica empleando probetas normalizadas. Se han
combinado los 40 ensayos realizados. El valor obtenido para el médulo de Weibull es 9,15,
y para la resistencia caracteristica de 318,95 MPa. En la figura 5.9 se representa el valor de
probabilidad asociado a la distribucion experimental y el ajuste mediante una distribucion

de Weibull de dos parametros.
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Figura 5.9. Ajuste de una distribucion de Weibull de dos pardmetros.
Ensayo de flexion estatica. Material Z0. Probetas normalizadas.
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También se han analizado estadisticamente los resultados de los ensayos de flexién
realizados sobre probetas no normalizadas. En la tabla (5.17) se presentan, para los tres
materiales desarrollados, los valores de los parametros de la distribucion de Weibull
correspondientes a los ensayos de flexion estética, y en la tabla (5.18) los correspondientes
a los ensayos de flexién dindmica. En las mismas tablas se han incluido los extremos de los

intervalos de confianza del 95% estimados mediante las funciones de ajuste definidas en el

apartado 5.3.4.

TABLA 5.17 Parametros de la distribucién de Weibull

Ensayos de flexion estatica

Material m C,
(MPa)
Z0 11,95>11,59> 6,89 232,65 >213,33> 202,47
Z1 6,90 >4,21> 2,50 390,93 > 307,88 > 266,63
Z2 5,301 >5,15> 3,06 403,81 >332,22>295,38

TABLA 5.18 Parametros de la distribucion de Weibull

Ensayos de flexion dinimica

Material m G,
(MPa)
Z0 9,318>9,038>5,378 263,560 > 235,831 > 220,557
Z1 5,85>5,67>3,37 381,68 >319,70 > 287,34
72 3,61>3,50>2,08 522,72 >391,92 > 329,72

Como se observa el mddulo de Weibull disminuye al incrementar el porcentaje de
circona, tanto en los ensayos estaticos como dinamicos. Esto implica que la dispersion de

resultados de los ensayos aumenta.
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Figura 5.10. Variacion de modulo de Weibull con el porcentaje de circona.

Resitencia caracteristica, ( MPa )

Figura 5.11. Variacion de la resistencia caracteristica con el porcentaje de circona.
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5.5.3 ADMISIBLES DE DISENO

Se ha calculado los admisibles de disefio para los tres materiales y empleando los
tres métodos de estimacion. En las tablas 4.20 y 4.21 se muestran los admisibles

correspondientes a los ensayos estéticos, y en las 4.22. y 4.23.

TABLA 5.19 Admisible de disefio A

Ensayo de flexion estatica

Material Método 1 Método 2 Método 3
70 104 117 118
Z1 43 58 61
72 67 86 88

TABLA 5.20 Admisible de diseifio B

Ensayo de flexion estatica

Material Método 1 Meétodo 2 Método 3
Z0 144 152 152
71 103 120 122
72 136 154 156

TABLA 5.21 Admisible de disefio A

Ensayo de flexion dinamica

Material Método 1 - Método 2 Método 3
V4| 95 109 111
71 75 93 96
72 37 53 56

TABLA 5.22 Admisible de disefio B

Ensayo de flexion dinamica

Material Método 1 Método 2 Método 3
70 142 152 153
71 142 159 161

72 106 126 129
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RESUMEN

En este capitulo se analizan los resultados obtenidos en los ensayos de flexion, tanto

estaticos como dindmicos.

En primer lugar se comparan las propiedades mecéanicas de la alimina monolitica
segun el procedimiento desarrollado en esta Tesis Doctoral con los valores encontrados en

la bibliografia.

Tras comprobar que la calidad del material desarrollado es comparable al obtenido
con otros procedimientos mas complejos y costosos, se analiza el efecto de la velocidad de

deformacion en sus propiedades en flexién

Tras analizar dicho efecto se considera la influencia del porcentaje de circona tanto
en condiciones dindmicas como estaticas. En todos los casos se ha realizado un tratamiento

estadistico de los resultados mediante la distribucién de Weibull de dos pardmetros.
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6.1 ENSAYO DE FLEXION ESTATICA

6.1.1 COMPORTAMIENTO EN FLEXION DE LA ALUMINA MONOLITICA

Un primer indicio sobre la calidad de la alimina fabricada a lo largo de este trabajo
podria inferirse tras la comparacion de sus propiedades con datos encontrados en la
bibliografia. Para realizar la comparacion seria necesario que los ensayos se hubiesen
realizado en las mismas condiciones y, en particular, sobre probetas del mismo tamaiio. Por
ello, los Unicos valores que se pueden comparar son los referidos a la alimina monolitica
aqui fabricada y no los correspondientes a los CMC’s, dado que, en estos ultimos, se han

utilizado tamafios de probetas no normalizados.

En cuanto a lo que se refiere a densidades, la alimina monolitica fabricada en esta
Tesis Doctoral resulté poseer una densidad de 3793433 kg/m’, que corresponde a un grado
de densificacion del 96% respecto de la densidad tedrica. La resistencia mecénica a flexion

estatica, determinada mediante un ensayo normalizado, fue de 289+41 MPa.

Los valores de resistencia mecanica a flexiébn que se pueden encontrar en la
bibliografia presentan una gran variacion, dependiendo del nivel de pureza de la alimina y

del proceso de fabricacion utilizado.

Para una alimina de un nivel de pureza del 99,9%, similar al del material empleado
en esta tesis, la resistencia puede variar entre 282 y 551 MPa, para densidades
comprendidas entre 3960 y 3990 kg/m’, desconociéndose el método de ensayo y el método
de fabricacion empleados en ese caso (Bauccio, 1994). Como puede comprobarse, el valor
obtenido de la resistencia a flexion del material fabricado en esta tesis, a pesar de que su
nivel de porosidad es mayor, esta dentro del intervalo anterior, aunque se encuentra muy

proximo al limite inferior de dicho intervalo.

Otros autores empleando el método de fabricacion de compresion en caliente, han

encontrado valores de la resistencia mecanica a flexion inferiores a todos los anteriores - en
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concreto 200 MPa- utilizando probetas no normalizadas de 5x5x35 mm, que resultan ser

ligeramente mayores que las probetas normalizadas (Grigoryev ef al, 1994).

Para una alimina de alta densidad (99%), fabricada empleando un proceso que
combina una compresion uniaxial a 50 MPa con una compresion isostatica a 800 MPa, se
alcanza una resistencia mecénica que varia entre 224 y 461 MPa (Seidel et al, 1995). Esta
fuerte dispersion se debe a diferencias en el tamafio de grano del material. En este caso

tampoco se emplearon probetas normalizadas ya que su tamafio era 4x5x40 mm.

La resistencia mecanica de otra altimina de densidad de 3850 kg/m® variaba entre
200 y 250 MPa; para estas medidas se emplearon probetas muy pequefias de 25 mm de luz

(Ranjbar et al, 1993).

Los resultados de resistencia a flexion obtenidos en esta tesis también son
comparables a los de las aluminas comerciales. Asi, la resistencia mecénica (ver Yang et
al, 1990), proporcionada por el fabricante de la alimina Coors AD 995, del 99,5% de
pureza y con una densidad de 3890 kg/m’, es de 379 MPa, desconociéndose el
procedimiento de fabricacion. Otra alimina comercial (Demarquest) de alta pureza, 99,7%,

y 3800 kg/m’ de densidad, presenta una resistencia de 250 MPa, (ver Pastor ef al, 1994).

El médulo de elasticidad encontrado para la alimina fabricada con el proceso
desarrollado en esta tesis resulté ser de 279+19 GPa. Este valor se ha estimado empleando
las férmulas de la Resistencia de Materiales, a partir de la medida de la flecha de la probeta
mediante un extensometro LVDT de 2,5 mm de rango. Este médulo de elasticidad es
ligeramente méas bajo que el encontrado en la bibliografia (366-393 GPa, (Bauccio, 1994)).
También se ha calculado el médulo de elasticidad, para el material fabricado, empleando
métodos ultrasonicos a partir de las velocidades de propagacion de las ondas elésticas
longitudinales, C,, y transversales, C;. En este caso el valor es mayor que el anteriormente
deducido, y comparable al referido por Bauccio, 1994, tal como se puede observar en la

tabla 6.1.
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TABLA 6.1 Constantes elasticas y velocidades de propagacion de las ondas

Material Z0
Probetas de 55 mm

C, c, G K E v
1040255 626721 1511 215%4 368%2 0.215%0.005

Los valores de dicha tabla corresponden a la media y la desviacion tipica, obtenidos
en 10 ensayos sobre probetas de 55 mm de diametro fabricadas mediante el 1til de
compactacion de accion simple. También se planificaron las superficies de las probetas

para facilitar la colocacién de los palpadores.

Los valores de resistencia mecanica y médulo de elasticidad encontrados con

- probetas del material aqui fabricado, pero de un tamafio superior al normalizado (10x10x55
mm), resultaron ser de 205420 MPa y 123+11 GPa, respectivamente, valores que son
inferiores a los medidos en el caso de emplear probetas normalizadas. Este resultado puede
explicarse debido a que, en probetas de mayor tamafio, la probabilidad de existencia de
defectos es mayor. Otra razon que explica los bajos valores de resistencia es el acabado

superficial de las probetas utilizados.

Los ensayos normalizados se realizaron sobre probetas mecanizadas y con una
geometria ajustada, mediante rectificado, incluido el chaflan recomendado en la normativa.
En cambio las probetas no normalizadas se ensayaron en el estado tal y como fueron
fabricadas, presentando pequefias variaciones dimensionales y defectos de borde. Sin
embargo, los valores de resistencia para las probetas no normalizadas son similares a los

encontrados en la bibliografia para probetas de tamafio semejante (Grigoryev et al, 1994).

El bajo valor de mddulo de elasticidad encontrado en probetas no normalizadas se
debe al método utilizado para su medida ya que, para conseguir una estimacidon mas
correcta con el método empleado, hubiese sido necesario determinar, con gran precision, la
flecha de la probeta. Ademas, estas probetas tienen un gran espesor, lo que se traduce en
una deflexion muy pequeiia, dificil de medir con precision con el extensémetro LVDT del

que se disponia.
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Como resumen se puede concluir que el material fabricado presenta unas
propiedades similares a las encontradas por otros investigadores empleando procesos de
fabricaciéon mucho més complejos. El tratamiento estadistico de los resultados de los
ensayos realizados también muestra un material comparable (valor del mddulo de Weibull

y resistencia caracteristica) con aluminas de igual densidad.

6.1.2 COMPORTAMIENTO EN FLEXION DEL CMC (ALUMINA/CIRCONA)

La resistencia mecéanica y el moédulo de elasticidad en flexion de la aliimina
aumentan cuando se afiade como segunda fase particulas de circona. Para un porcentaje del
30% en peso la primera aumenta en un 49% y en un 35% el segundo. El aumento de la
resistencia no es tan elevado en comparacién con el conseguido por otros autores
(88+110%, sobre el valor correspondiente a la alimina monolitica, empleando un 20% de
circona (Ranjbar et al, 1993), o de hasta un 300%, como recoge Grigoryev et al,1994, para
un porcentaje de circona del 30%). Sin embargo, en todas las referencias citadas, se
emplearon procesos de fabricacion mucho mas complejos en relacién al aqui propuesto, en
los que se consigue una alta dispersion de forma homogénea del refuerzo en la matriz,
empleando procesos de mezclado quimicos, compresion isostdtica en caliente o

compresion en caliente.

Las probetas empleadas en los ensayos de esta tesis fueron fabricadas en tres series
diferentes. Tal como se observa en las tablas 4.4 y 4.5 existe una mayor dispersion en los
valores de resistencia mecanica y modulo de elasticidad de la alimina reforzada en las tres
series respecto a los medidos en la alimina monolitica. En este caso la variaciéon de
resistencia es unicamente del 7% entre series extremas. En cambio, para el material 72, es
del 12%, y, para el material Z1, del 48%. En el caso de la alamina monolitica la dispersion
es del mismo orden que la variacién mostrada por la desviacion tipica dentro de una misma
serie pero, en la alimina reforzada, es mayor. Estas diferencias se deben a variaciones en el
proceso de dispersion de la segunda fase en la matriz de una serie a otra. El material de
cada serie fue preparado en diferentes partidas, dado que el mezclador disponible soélo
permitia el mezclado de pequefias cantidades, 1o que obligd a la fabricacién del material en

varias series separadas en el tiempo.
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Se ha encontrado que el incremento en el porcentaje de circona origina una
disminucién del modulo de Weibull. Este resultado esta en contradiccion con el resultado

general que indica que un aumento en ductilidad, lo cual ocurre en el material desarrollado,

implica un aumento del valor del médulo de Weibull
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6.2 ENSAYO DE FLEXION DINAMICA

6.2.1 INFLUENCIA DE LA VELOCIDAD DE DEFORMACION

Para investigar la influencia de este parametro, se realizaron ensayos a baja y media
velocidad de deformacion. A baja velocidad, se emplearon cuatro valores comprendidos
entre 1 y 75-10™ s, los cuales pueden ser alcanzados en una maquina universal de ensayo.
Para este intervalo no existe una influencia significativa de la velocidad de deformacion en
la resistencia mecanica a flexion. El modulo de elasticidad parece disminuir al aumentar la
velocidad de deformacion. Sin embargo la dispersion de resultados no permite obtener una

conclusion firme.

Para velocidades medias, se observa un ligero aumento, respecto a las condiciones
estaticas, de la resistencia mecdnica para velocidades de deformacion en torno a 15 s, Este
fenomeno se produce para los tres materiales fabricados en esta Tesis Doctoral, tal como se

puede observar en la tabla 6.2, siendo mds acusado para el material Z2.

TABLA 6.2 Diferencia entre la resistencia mecanica en flexion dindmica y estatica

Material Incremento %
/] 9,8
VAS 6,1
72 15,0

Sin embargo este aumento esta dentro de la variaciéon mostrada por la desviacion
tipica de los resultados, por lo que no se puede extraer conclusiones definitivas. Para
aclarar este extremo, seria necesario realizar un mayor numero de ensayos a diferentes

velocidades y una mayor cantidad de ensayos en las mismas condiciones.
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6.2.2 COMPORTAMIENTO EN FLEXION DEL CMC (ALUMINA/CIRCONA)

En el ensayo de flexion dindmica sdlo se ha podido determinar la carga y la energia
de rotura, no siendo posible medir con precision el médulo de elasticidad por medio de la

medida de la flecha.

La resistencia mecéanica en flexion dindmica, en probetas de 5x5x55 mm, es de
224428 MPa para la alimina monolitica. Esta resistencia se incrementa en un 57% al

afiadir un 30% de circona.

Aunque el valor absoluto del médulo de elasticidad no tiene ninguna validez, se ha
estimado para permitir obtener relaciones cualitativas entre la alimina monolitica y la
reforzada. Para un 30% de circona dicho médulo aumenta en un 36% respecto al de la

alumina monolitica, siendo la variacion semejante a la obtenida en condiciones estaticas.

La energia absorbida por la alimina monolitica es muy baja, resultando una

resiliencia de 1083 J/m?’. Esta propiedad aumenta en un 94% al afiadir un 30% de circona.
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7.1 CONCLUSIONES

Las principales conclusiones del trabajo realizado en la presente tesis doctoral se

encuentran recogidas a continuacion:

Se ha conseguido desarrollar un procedimiento de fabricacion aplicable a
materiales compuestos de matriz cerdmica y refuerzo ceramico en forma de
particulas de tipo Oxido, de gran sencillez y de bajo coste que, sin embargo,
permite fabricar materiales cuyas propiedades mecanicas pueden competir con las

de los obtenidos con otros métodos de fabricacion mas complejos y caros.

Empleando este procedimiento se han fabricado materiales compuestos de matriz
alimina reforzados con dos porcentajes de circona, el 15 y el 30% en peso. Estos
materiales han sido ensayados a flexion, tanto en condiciones estaticas como
dindmicas, consiguiéndose .para un porcentaje del refuerzo del 30%, aumentos de
la resistencia mecénica, respecto al correspondiente a la alimina en su forma
monolitica, del 49% para el valor estético y del 57% para el dindmico. El mddulo
de elasticidad se incrementa en un 36% en ambos casos. El aumento en la
resiliencia debido a la presencia de 30% de circona, obtenido del ensayo de

flexion dinamica, esta en torno al 94%.

Los ensayos de flexion realizados sobre la alumina monolitica a diferentes
velocidades de deformaciéon no muestran una influencia apreciable de este
parametro en las propiedades mecéanicas, para las velocidades alcanzables en una
maquina universal de ensayos. La influencia para velocidades de deformacion
medias alcanzables en un péndulo Charpy, es un ligero aumento en la resistencia

mecanica en flexion, aproximadamente del 10%.

Se ha realizado un estudio estadistico sistematico de los estimadores de los
parametros de la distribuciéon de Weibull de dos parametros y sus percentiles. Se
han propuesto funciones de ajuste de las variables que describen el
comportamiento de dichos estimadores que permiten obtener, de una forma
rapida y eficaz, sus intervalos de confianza. Este analisis se ha aplicado a la

interpretacion de los resultados experimentales de esta tesis
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7.2

TRABAJO FUTURO

Partiendo de los resultados obtenidos en este trabajo de Tesis Doctoral se proponen

las siguientes lineas de investigacion a desarrollar en futuros trabajos.

Se debe continuar el desarrollo del proceso de fabricacion, perfeccionando la fase
de mezclado, disefiando un mezclador de gran capacidad, y mejorando la fase de
sinterizado empleando un horno con atmdésfera controlada, aunque estas acciones
tendrian como consecuencia un aumento del coste y de complejidad del proceso de
fabricacion. Con estas modificaciones se podrian emplear otros tipos de refuerzo,

tales como carburos o nitruros.

El proceso de compactacion del material ha sido analizado mediante modelos
empiricos simples. [Estos estudios deberian ser complementados con
modelizaciones mdas complejas basadas en la Mecédnica de los Materiales

Granulares.

La caracterizacidon mecanica de los materiales fabricados debe continuarse,
realizandose ensayos de compresién y traccion, tanto estiticos y dindmicos.
Ademas, convendria realizar ensayos de flexion a velocidades de deformacién mas
altas que las alcanzadas en este trabajo, utilizando para ello un dispositivo de barra
Hopkinson modificado al efecto. Es también necesario analizar el comportamiento

en fractura a diferentes velocidades de deformacion de estos materiales.

Se propone realizar un estudio, empleando los resultados obtenidos tras el andlisis
estadistico realizado en esta tesis, de la influencia de la microestructura en los
parametros de la distribucién de Weibull. En el mismo se analizarian parametros

tales como el tamafio de grano, la porosidad y el porcentaje de refuerzo.
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Figura A.1. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-05.
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Figura A.2. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-07
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Figura A.3. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-08.
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Figura A.4. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-09
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Figura A.5. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-10.
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Figura A.6. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-11
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Figura A.7. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-14.
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Figura A.9. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-18.

Ensayo FE-Z0-19

5000 T T T | LI— T | T T T T T T T | T ¥

T ———————
Z.3000 [ o e s e .
®© - : : : : ]
N : : : : 4
g B : : : ) s R
@ 2000 oo e SR o e e

1000 [ S I oo oo -

0 o i N
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Desplazamiento ( mm)

Figura A.10. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-19.
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Figura A.11. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-20.
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Figura A.12. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-22.
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Figura A.13. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-23.
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Figura A.14. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-24
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Figura A.15. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-26.
A-1.1.2 MATERIAL Z1
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Figura A.16. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-01
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Figura A.17. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-02.
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Figura A.18. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-03
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Figura A.19. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-04.
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Figura A.20. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-07
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Figura A.21. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-08.
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Figura A.22. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-09.
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Figura A.23. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z0-10.
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Figura A.24. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-11.
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Figura A.25. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-12.
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Figura A.26. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-14.
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Figura A.27. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-15.
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Figura A.28. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-16.
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Figura A.29. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-17.
Ensayo FE-Z1-18
5000 r T T T | T T T T T T T [ T T T [ T T T B
4000 [ o oo g oo .
23000 [ e e e oo >
o] L . . . . ]
N - : : : : .
% 2000 L ............... e RS ............... .
& . | : ! : ]
1000 [ e o R e :
0 [ 1 1 l 1 1 1 I - 1 l l 1 R —
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Desplazamiento ( mm )

Figura A.30. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z1-18.
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A-1.1.3 MATERIAL 72
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Figura A.31. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-02
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Figura A.32. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-03.
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Figura A.33. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-04.
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Figura A.34. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-06.
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Figura A.35. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-07.
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Figura A.36. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-08.
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Figura A.37. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-11.
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Figura A.38. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-12.
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Figura A.39. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-14.
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Figura A.40. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-15.
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Figura A.41.  Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-16.
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Figura A.42. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-17.
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Figura A.43. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-19.

Ensayo FE-Z2-20

5000 C T T T T T T T ! T T T ! T T T ! ]
4000 E_ ..................................................................................... _
Z3000 [l 3
© C ]
G r : = : : ]
£ 2000 [ Rt e i i =
1000 [ b -
0 5 P TR | I I i ]

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1
Desplazamiento (mm)

Figura A.44. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-20.




Resultados de los ensayos A-1.25

Ensayo FE-Z2-21

5000 T T T | T T T i T T T [ T T T | T T T

TT™T7

4000 o S— — S— — :

w
o
(=]
(=]
T T

=TT
1 [

N
o
=]
=]
T
|

Fuerza (N)

TT VT

T

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1
Desplazamiento (mm)

Figura A.45. Curva fuerza-desplazamiento. Ensayo FE-Z2-21.
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A-1.2 ENSAYO DE FLEXION DINAMICA

A-1.1.4 MATERIAL Z9
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Figura A.46. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-01.
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Figura A.47. Curva energia-tiempo. Ensayo FE-Z0-03.
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Figura A.48. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-04.
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Figura A.49. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-05.
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Figura A.50. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-06.
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Figura A.51. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-07.
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Figura A.52. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-08.
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Figura A.53. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-10.
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Figura A.54. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-11.
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Figura A.55. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-12.
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Figura A.56. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-16.
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Figura A.57. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-19.
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Figura A.58. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-20.
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Figura A.59. Curva energia-tiempo. Ensayo FFD-Z0-21.
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Figura A.60. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z0-23.
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Figura A.61. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z1-01.
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Ensayo FD-Z1-07
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Figura A.67. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z1-08.
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Ensayo FD-Z1-12
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Ensayo FD-Z1-14
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Figura A.73. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z1-18.
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Ensayo FD-71-20
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Ensayo FD-Z2-08
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Figura A.84. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z2-12.
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Figura A.85. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z2-14.




A-1.46

Anexo 1
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A-1.48

Anexo 1
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Figura A.90. Curva energia-tiempo. Ensayo FD-Z2-22.
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A-1.49

A-1.3 DATOS ENSAYO DE FLEXION ESTATICA

Material Z0
TABLA A-1.1
Ensayo Probeta Fuerza Tensién Flecha E
(N) (MPa) (mm) (GPa)
FE-Z0-05 ALUO0312 2668 187 0,054 126
FE-Z0-07 ALUO0319 2991 207 0,070 107
FE-Z0-08 ALU0324 3311 235 0,068 127
FE-Z0-09 ALU0323 2490 175 0,056 115
FE-Z0-10 ALU0321 3114 221 0,066 123
FE-Z0-11 ALU0322 2746 195 0,061 117
FE-Z0-14 ALU0362 3370 240 0,062 143
FE-Z0-16 ALU0413 3030 221 0,064 129
FE-Z0-18 ALU0414 2730 199 0,055 134
FE-Z0-19 ALU0410 2780 196 0,055 132
FE-Z0-20 ALU0444 2850 206 0,064 120
FE-Z0-22 ALU0445 2874 210 0,066 119
FE-7Z0-23 ALU0446 2077 153 0,042 134
FE-Z0-24 ALU0447 2685 197 0,064 114
FE-Z0-26 ALU0449 2368 169 0,060 105
Material Z1
TABLA A-1.2
Ensayo Probeta Fuerza Tension Flecha E
(N) (MPa) (mm) (GPa)
FE-Z1-01 ALUO0348 2550 199 0,051 147
FE-Z1-02 ALU0342 4460 342 0,082 157
FE-Z1-03 ALU0347 2560 192 0,052 137
FE-Z1-04 ALU0343 2050 158 0,041 142
FE-Z1-07 ALU0424 2470 194 0,051 144
FE-Z1-08 ALU0427 3480 277 0,071 150
FE-Z1-09 ALU0423 4000 316 0,074 160
FE-Z1-10 ALUO0425 2220 176 0,050 136
FE-Z1-11 ALU0426 4220 334 0,079 162
FE-Z1-12 ALUO0541 4041 340 0,072 186
FE-Z1-14 ALUO0537 4362 367 0,083 173
FE-Z1-15 ALUO0545 4787 387 0,077 194
FE-Z1-16 ALUO0538 3886 323 0,068 186
FE-Z1-17 ALUO0544 2626 206 0,049 157
FE-Z1-18 ALU0540 4336 365 0,078 183




A-1.50 Anexo 1
Material Z2
TABLA A-1.3
Ensayo Probeta Fuerza Tension Flecha E
N) (MPa) (mm) (GPa)
FE-Z2-02 ALU0325 3064 280 0,078 147
FE-Z2-03 ALU0332 3066 269 0,066 163
FE-Z2-04 ALU0337 3281 279 0,072 154
FE-Z2-06 ALU0334 4288 361 0,088 160
FE-Z2-07 ALUO0330 3461 300 0,074 160
FE-Z2-08 ALUO0335 3493 300 0,076 157
FE-Z2-11 ALU0459 2674 233 0,059 157
FE-Z2-12 ALU0460 2676 239 0,063 152
FE-Z2-14 ALU0462 3052 270 0,062 175
FE-Z2-15 ALU0463 4833 427 0,087 196
FE-Z2-16 ALU0480 3166 270 0,064 165
FE-Z2-17 ALU0481 4200 360 0,072 195
FE-Z2-19 ALU0483 4144 357 0,082 174
FE-Z2-20 ALU0484 4968 420 0,089 184
FE-Z2-21 ALU0485 2670 229 0,059 154
A-1.4 DATOS ENSAYO DE FLEXION DINAMICA
Material Z0
TABLA A-14
Ensayo Probeta Fuerza Tensién Resiliencia Flecha® EY
(N) (MPa) (J/m?) (mm)  (GPa)
FD-70-01 ALU0291 985 199 884 0,098 107
FD-70-03 ALUO0318 3235 224 1136 0,093 83
FD-Z0-04 ALU0315 3755 264 1382 0,088 104
FD-Z0-05 ALUO0317 2990 207 989 0,075 96
FD-7Z0-06 ALUO0314 3445 241 1254 0,079 105
FD-Z0-07 ALUO0310 3225 233 464 0,045 180
FD-Z0-08 ALUO0313 3805 269 1355 0,099 95
FD-Z0-10 ALU0420 2795 200 1068 0,104 67
FD-Z0-11 ALU0422 3335 241 1274 0,120 71
FD-Z0-12 ALUO0418 2960 216 1288 0,135 56
FD-7Z0-16 ALUO0417 2710 195 1009 0,095 73
FD-Z0-19 ALU0452 3045 223 1162 0,087 91
FD-70-20 ALU0453 2810 201 864 0,084 84
FD-Z0-21 ALU0454 2540 180 837 0,085 74
FD-Z0-23 ALU0456 3615 263 1284 0,130 71

LEYENDA: (1) Valores aparentes




Resultados de los ensayos A-1.51
Material Z1
TABLA Al. 4
Ensayo Probeta Fuerza Tension Resiliencia Flecha® E®
N) (MPa) (J/m*2) (mm) (GPa)
FD-Z1-01 ALUO0346 2760 214 713 0,0713 107
FD-7Z1-02 ALU0349 4730 369 1593 0,0642 206
FD-01-03 ALU0344 3245 251 620 0,0526 171
FD-01-05 ALU0345 4930 373 1001 0,1629 81
FD-Z1-06 ALU0430 2500 199 1062 0,1212 59
FD-Z1-07 ALU0429 3520 277 1859 0,1068 94
FD-Z1-08 ALU0432 2560 210 1104 0,1191 65
FD-Z1-12 ALUO0552 3925 317 1775 0,0857 135
FD-Z1-13 ALU0550 3490 276 1374 0,1069 93
FD-Z1-14 ALU0542 3675 307 2487 0,1184 95
FD-Z1-15 ALU0543 4380 358 2391 0,1047 125
FD-Z1-16 ALU(0546 4585 371 2844 0,1095 123
FD-Z1-18 ALUO0548 3715 302 1722 0,1149 96
FD-7Z1-20 ALUO0554 4465 364 2363 0,1053 126
FD-Z1-21 ALU0551 2910 234 990 0,0844 100
LEYENDA: (1) Valores aparentes
Material Z2
TABLA Al. 5
Ensayo Probeta Fuerza Tensién Resiliencia Flecha®  E®
N) (MPa) (J/m"2) (mm) (GPa)
FD-Z2-02 ALUO0336 3720 316 2473 0.146 80
FD-72-04 ALUO0329 3050 263 1304 0.096 102
FD-Z1-06 ALU0327 3190 276 1532 0.085 120
FD-Z2-07 ALU0328 4895 424 2884 0.125 127
FD-7Z2-08 ALU0331 3755 325 1590 0.076 159
FD-Z2-09 ALU0464 3025 264 1348 0.084 118
FD-72-10 ALUO0465 4430 387 2739 0.122 119
FD-Z2-11 ALU0466 2680 240 1023 0.081 112
FD-Z2-12 ALU0467 4895 440 3110 0.119 139
FD-Z2-14 ALU0469 2695 244 1111 0.085 108
FD-72-15 ALU0470 3975 360 2391 0.107 128
FD-Z2-17 ALU0488 5275 452 3563 0.133 126
FD-Z2-18 ALU0489 7075 609 4401 0.140 161
FD-Z2-20 ALU0491 5560 468 3919 0.139 125
FD-72-22 ALU0493 2645 225 1002 0.080 105

LEYENDA: (1) Valores aparentes
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Planos del utillaje : A-23

A-2.1 UTILLAJE DE COMPRESION DE @13 mm DE DIAMETRO

Figura A2.1. Despiece del util de compactacion uniaxial
de accion simple. Diametro interior 13 mm.
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Planos del utillaje A-2.11

A-2.2 UTILLAJE DE COMPRESION DE @60 mm DE DIAMETRO

Figura A2.2. Despiece del util de compactacion uniaxial de

accion simple. Diametro interior 60.
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Planos del utillaje A-2.23

A-2.3 UTILLAJE DE MATRIZ FLOTANTE

~amw
7\

Figura A2.3. Despiece del util prismdtico de matriz flotante.
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N Fecha 23-08~98 | Dibujado Enrique Barbdero
Escola 1:2 Waterial Acero F-522
Designacion Matriz







an

H
A 4 PN L
AR G
.\ g

&

AN
NN

127

Seccion A—F
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Seccion G-L

Universidad Carlos Il de Madrid
Fscuela Politecnica Superior

Fecha 28-08-98 | Dibujado Enrique Barbero

Escala 12 Material Acero F-522

Designacion Base
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Universidad Carlos III de Madrid
Fscuela Politecnica Superior

Fecha 28-08-98 | Dibujado Enrique Barbero
Escala 1:2 Material Acero F-522
Designacion Placa tope






