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RESUMEN: La medicién de la tenacidad a la fractura K;c en materiales fragiles, mediante métodos
convencionales es bastante dispendiosa. Existe un método alternativo referido en la literatura como fractura
por indentacién (IF). Las ecuaciones derivadas de este método se fundamentan en la mecénica de la fractura
eléstica lineal y en el contacto de cuerpos elastoplésticos. En este articulo, se describe el Método IF y sus
procedimientos y se muestran los principales problemas en la aplicacién de éste, para lo cual se ha utilizado
como material a estudiar Titanato de Bario BaTiOj3, para el cual al evaluar K¢ se obtuvo errores menores al
30% con respecto a los reportados por métodos convencionales.

PALABRAS CLAVES: Dureza, Tenacidad, Fragilidad, Electro-Cerdmica, Fractura por indentacién,
Titanato de Bario.

ABSTRACT: Conventional methods for evaluation of Fracture Toughness K¢ of fragile materials are very
complicated. There is a non conventional method refered in the literature as the Indentation Fracture (IF). The
equations derivated of this one are based on the Lineal Fracture Mechanics and in the elastoplastic body
contact. In this article is described the (/F) method and its procedures, and the problems in the application of
this one are showed. Barium Titanate BaTiO; was used as studied material, K¢ evaluated in it produced
errors less than the expected 30% compared with the reported with other conventional methods.

KEYWORDS: Hardness, Tougnness, Brittleness, Electro-ceramics, Indentation Fracture, Barium Titanate.

estos métodos son dispendiosos y sélo producen

1. INTRODUCCION un resultado por probeta.
Otro método usado es el de indentacién (IF),
el cual ha sido cuestionado debido a que las

Los materiales cerdmicos presentan propiedades ecuaciones produ.cto d_el model.amiento involucra
de gran interés en diversas aplicaciones de constantes de calibracién que introducen errores
ingenierfa, en especial por su alta dureza, sistemdticos y también a errores que surgen de
resistencia al creep y rigidez. Sin embargo su alta las imprecisiones en las mediciones necesarias en
fragilidad ha limitado su uso, una de las el ensayo (Meza, 2001). A pesar de esto y de que
propiedades que la caracteriza es la tenacidad a el método no ha sido normalizado, sigue siendo
la fractura (K;c) la cual se evalda a través de utilizado dada su relativa facilidad de aplicacion
métodos normalizados como el SEPB (ASTM (Orlovskava et al., 2000; Pardo et al., 1991).

estandar C 1161, Quinn, 1992). Sin embargo
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El Método IF requiere del conocimiento del
valor de la dureza. La medida de esta propiedad
en estos materiales estd regulada por normas
(ASTM estdndar C1327-99) lo que la hace que
los resultados obtenidos sean mas confiables. El
presente articulo tiene por objetivo mostrar el
procedimiento usado para medir K¢ usando el
Método IF para lo cual se ha fabricado Titanato
de Bario, un material cerdmico fragil .y propenso
al agrietamiento sobre el cual se han realizado
diferentes mediciones.

2. EL METODO IF

Cuando se aplica una carga P a través de un
indentador Vickers a un material fragil se
produce una huella y grietas en los vértices de la
huella dejada (ver Figuras 1 y 4). Tanto las
longitudes de las diagonales de la huella, como
la de las grietas, son aprovechadas por el Método
IF para la estimacion de K¢

Para calcular K;c por este método se han
desarrollado varias ecuaciones, las cuales
requieren del conocimiento del valor del médulo
de Young y del médulo de Poisson para su
utilizacién. Las ecuaciones se dividen en tres
grupos: tedricas, empiricas, y semiempiricas.
Entre las semiempiricas estdn las ecuaciones 1

(Anstis et al, 1981) y la ecuacién 2 (Evans y
Charles)

< 0.5
E P
Kjc =0.016] —
% 0016(H) 7 (1)
K, =0.0752P/C*" )

En estas ecuaciones E es el médulo de Young, P
la carga aplicada a través del indentador, H la
dureza definida como la carga aplicada sobre el
drea proyectada, C'y a se definen en la Figura 1.

Si en la ecuacién 1 se desconoce E/H se
puede sustituir por el valor de 25 (Dusza and
Sajgalik, 1995) que es un promedio para
materiales cerdmicos.

En este trabajo la dureza también seri

evaluada mediante la definicién adoptada por
Vickers segiin la ecuacién 3:

Meza y Chavez

1.854%10° * P
Hv = (2a)’ A3)

[}
1

TS
l‘/ — 7]

Figura 1. Configuracién de una indentacion
Vickers en un material fragil. Arriba se muestran
las grietas tipo medio centavo (en linea punteada)
y la impresion de la pirdmide (linea continua).
Abajo la vista superior de la configuracién, con la
notacién necesaria: C longitud de la grieta, 2a
diagonal de la indentacion.

En este articulo, se utilizaron las ecuaciones 1 y 2
para la evaluacién de K- . ya que se sabe que
producen valores con una precision menor al
30% de error (Meza, 2001) (comparado con
valores obtenidos mediante ensayos
normalizados) y ademads no es necesario conocer
propiedades como los mddulos de Young y
Poisson que son algo dispendiosos de obtener. En
esta misma ecuacién la constante de calibracidén
de la que se habla en la introduccién es 0.016 y
su valor real es 0.016+0.004 (Anstis et al., 1981),
esta variacion se debe a que los modelos tedricos
no tienen en cuenta propiedades mecénicas como
el modulo de Poison, efecto de friccién en el
contacto y principalmente a que la forma como
fluye un material bajo el indentador no obedece a
un solo patrén o, lo que es lo mismo, depende de
que tan rigido sea el material y de cémo se
aplique la carga, lo que incide directamente en la
forma como crecen la grietas alrededor de la zona
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de contacto (Meza y Chaves). De hecho nétese
que al hacer la sustituciéon E/H = 25 en la
ecuacion 1, ésta toma la forma K;c = 0.08 P/C"?
que es de la misma forma que la ecuacién 2, lo
que indica que los principales errores de estas
ecuaciones se derivan de la estimacién de las
“constantes” involucradas en ellas y que en
realidad son tnicas para cada material.

3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1. Fabricacion del Titanato de Bario

La probetas se fabricaron siguiendo la ruta
convencional de fabricacién de cerdmicos por el
método de reaccién en estado sélido mediante
prensado en frio (Meza et al., 2001), mostrado en
la figura 2 .
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Figura 2. Ruta de convencional (reaccién en
estado solido por prensado en frio) para la
fabricacién de ceramicos. Q.P (Quality Pass,
aceptacioén del producto).
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Los reactivos de partida usados fueron:
Carbonato de Bario grado P. A y Didxido de
Titanio grado P.A

Las distintas variables de procesamiento
fueron escogidas de acuerdo a los valores
empleados por distintos autores (Blamey and
Par_r, 1993; Callahan and Murray, 1954; Cook,
1956; DeVries and Bruke, 1957; Kluscar, 1956)

Las velocidades de calentamiento y de
enfriamiento fueron de 5 °C/min. Los tiempos y
temperaturas de sostenimiento fueron:

e Calcinado de 10 h a 950°C.

e Quemado del aglutinante  (alcohol”

polivinilico PVA) de 3h a 520°C.
e Sinterizado de 2k a 1250°C.

La solucién de PVA se hizo al 4% en agua
destilada, esta solucién fue mezclada con los
productos calcinados y triturados en una
proporcién /:1 en peso. La presion aplicada en el
prensado de reactivos fue de 23 MPa y en el
conformado de 75 MPa, las muestras obtenidas
asi fueron discos plano paralelos de /2.5 mm de
didmetro y espesor mayor a los 2 mm, lo cual es
suficiente para poder realizar los ensayos de
indentacién (ver seccion 5).

Las muestras se pulen para obtener una
superficie con buen acabado, en esta etapa se
debe tener especial cuidado de no introducir
esfuerzos residuales- en la superficie, lo cual se
logra con el pulido lento y usando lijas 0/0 hasta
3/0, luego se pasa a pulido con pasta de alimina
de 12.5 micras, 1 micras y 0.5 micras.

La caracterizacién microestructural se hizo
mediante microscopia ptica, también se
realizaron ensayos DRX  para verificar la
composicién del material en un difractometro
marca Bruker axs d8 advanced y se midié la
densidad por el método de Arquimedes.

La medicién de dureza Vickers se hizo en un
durémetro marca Wolpert Diatestor aplicindose
una carga de 9.8 N obteniéndose cinco huellas
“buenas” de acuerdo a la norma ASTM C1327-
99. Los valores de las diagonales de las
indentaciones y de las longitudes de las grietas,
fueron medidas inmediatamente después de la
descarga haciendo uso de un microscopio 6ptico
con una resolucién de 0.5 micras.
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4. RESULTADOS

4.1 Caracterizacion Microestructural:

La pureza del material obtenido (Titanato de
Bario) es mayor al 99% segun se coneluye de los
resultados de DRX mostrados en la Figura 3, la
densidad es de 5.91 g/em’ = 98.35% pProgrica- En la
Figura 4 se observa que la porosidad es poca, fina
y bien distribuida. El tamafio de grano se estima
que sea inferior a 3 micras, no se midi6
cualitativamente debido a las limitaciones de la
microscopia dptica.
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Figura 3. Difraccién de rayos X para polvos de
muestra sinterizada de BaTiOs

4.2 Medicion de dureza y tenacidad

a la fractura

Los valores de las diagonales y longitudes de las
grietas se muestran en las Tablas 1 y 2. En la
Tabla 2 se muestran los valores de las longitudes
promedio y los valores calculados para K y
dureza segin las ecuaciones 1, 2 y 3
respectivamente. La Figura 4 muestra la
indentacion tipica obtenida en el material
fabricado. Las huellas obtenidas en materiales de

mayor porosidad (obtenidas con menor presion
de conformado), dificilmente son aptas para
medir K;c debido al descascaramiento que se
produjo en las probetas.

Tabla 1 Valores de las longitudes (en micras) de
las grietas y diagonales obtenidas en BaTiO; por
indentacion Vickers en durémetro a 1000gf ({0N)

| G |6 |G |G 28 |2as] € % 2a
1195,5] 95 [96,5190,5| 51 | 49 | 94,38 |50,00
2 194,5(89,5| 97 | 90 | 47 |46,5] 92,75 |46,75
3 186,51 93 | 99 | 94 [48,5| 48 | 93,13 48,25
4195 [100]100] 87 | 52 | 47 | 95,50 [49,50
51109(98,5| 100 | 80 [49,5[49,5]| 96,88 {49,50

I# Numero de ensayo. C; longitud de la grieta en
cada vértice (ver Figura 1), 2a; diagonales de la
indentacion, C y 2a grieta y diagonal media de la
indentacién para cada ensayo. Todos los valores
en pm

.!..i_‘w. _ : BATT LN
Figura 4. Micrografia de las indentacién Vickers

tipica (/0 N) en BaTiO; (obtenidas en el
durémetro)

Tabla 2. Parametros para calcular K¢
ITEM valor

Dureza Vickers [GPa] |7.80
Grieta promedio C [pm] ( 94.53

Diagonal 2a [pum] 48.80
Cla 3.9
Carga P[Kg] 1
| Kic (1) L [MPam"?] 0.87

| Kic (2)" [MPam™] 0.9

[7 Evaluada segtn la ecuacién 3
1 Evaluada segin la ecuacién 1 con E/H = 25
n  Evaluada segiin la ecuacion 2
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5.  DISCUSION

El Método IF es ficil de ejecutar, pero requierc
de una cuidadosa puesta a punto en sus distintas
etapas, cosa que no es ficil de lograr, debido a
que esto depende de la habilidad de la persona
para preparar las muestras y para la lectura de las
magnitudes implicadas (Quinn 1992, 1997,
1999).

Lo primero que se debe hacer para la
evaluacion de K¢ es un estudio de cémo varfa la
dureza con la carga aplicada y la observacién en
microscopio de la evolucién de agrietamiento
producido a diferentes cargas. Esto se hace ya que
el agrietamiento producido puede ser excesivo o
las huellas no uniformes, debido a una deficiente
preparacién de las probetas y fallas en la
calibracién de los equipos de indentacidn.
Estudios de Dureza Knoop y Vickers, al variar la
carga aplicada (Meza, 2001), muestran que la
dureza de BaTiO; varia con la carga aplicada
hasta alcanzar un valor constante, esto genera un
problema adicional en cuanto a la seleccién de la
carga que se debe aplicar para obtener un valor de
K¢ correcto ya que las ecuaciones 1 y 2 fueron
deducidas con valores de dureza constante. La
forma en que se debe proceder es seleccionar la
carga que produzca una huella de acuerdo a la
norma ASTM C1327-99, y que ademas produzca
un valor de dureza cercano o igual a la dureza
constante. Sin embargo. se demuestra que estos
materiales presentan un comportamiento de curva
R similar a la mayoria de cerdmicos (Meschke et
al., 2000), por lo que no es claro'si los valores de
Kc reportacos en la literatura mediante métodos
convencionales (Blamey and Parr, 1993;
Pohanka et al., 1978; Cook, et al., 1983)
corresponden a K, o a un valor superior a este,
por lo que la comparacion de los resultados
obtenidos mediante el Método IF con los métodos
convencionales se complica atin mds.

Tanto la dureza, como la tenacidad a la
fractura, dependen de la microestructura obtenida,
en especifico del tamano de grano y porosidad,
por lo que no se puede esperar una gran
coincidencia con los datos reportados en la
literatura que para el caso de BaTiO; con tamaiio
de grano inferior a 5 m. que son de 5 GPa‘.y /
MPam"?, para dureza Vickers (microindentacion)
y tenacidad a la fractura (método SEPB)

respectivamente. Sin embargo los resultados aqui
obtenidos estin de acuerdo con lo esperado
debido a las siguientes razones: una dureza
mayor (7.8 Vs 5 GPa) esta acompaiiada de una
tenacidad a la fractura menor (0.9 Vs I MPam®’ ),
debido a la menor capacidad de deformacién
pléstica del material bajo el indentador.

La gran variacién del tamafio de la huella y
del agrietamiento producido, con la forma como
se aplica la carga (i.e equipo e indentador
utilizado) (Quinn, 1998). En esta investigacion el
equipo utilizado aplica la carga a una velocidad
mayor que la de un microdurémetro por lo que se
espera se produzcan valores de dureza mas altos
(Doerner and Nix, 1986).

Si bien el tamaiio de grano del material no se
midi6 bajo norma, las observaciones mediante
técnicas Opticas muestran un material con un
grano inferior a los 3 zun por lo que la dureza con
respecto a uno de 5 zon debe ser algo mayor.

Segin los autores de las ecuaciones 1 y 2
utilizadas para la evaluacién de Kj¢ se espera que
estas produzcan como madximo un 30% de error
comparado con los valores obtenidos por
métodos convencionales. El valor hallado en este
trabajo para BaTiO; estd dentro de este intervalo,
sin embargo sélo se puede considerar como una
estimacién de esta propiedad debido a que este
método presenta varios problemas en su
modelamiento (Meza, 2001).

Finalmente es importante decir que bajas
porosidades en un material implican médulos de
rigidez mayores y por lo tanto una fragilidad
mayor, pero no necesariamente serd menor la
tenacidad  (Quinn  and  Quinn, 1997).
Desafortunadamente en la literalura no se
reportan los valores de densidad de los materiales
ensayados, por lo que no se puede hacer una
comparacion con los aqui fabricados.

6. CONCLUSIONES

Las muestras de Titanato de Bario fabricadas por
el método de reaccién en estado sélido presentan
una buena microestructura, traducida en
porosidad fina bien distribuida y de alta
cristalinidad.

Las propiedades mecdnicas de dureza y
tenacidad a la fractura obtenidas son de 7.2 GPa
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y 0.9 Mpam®® respectivamente, estos valores
difieren de los reportados en la literatura, sin
embargo el valor de K¢ estd dentro del limite de
prediccidn de las ecuaciones 1y 2.

Los principales requisitos que deben cumplir
las probetas para que sea aplicable el Método IF
en ellas son:

Porosidad fina y bien distribuida.
Buen acabado superficial y paralelismo de la
superficies.
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