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RESUM

El proposit del present treball €s d’ampliar la utilitzaci6é de tecniques d’indenta-
c16 a 'estudi de la fatiga dels materials fragils. Els resultats obtinguts semblen indi-
car que la técnica de la indentacié pot ésser apropiada per a I'estudi de la fatiga en
materials fragils per I'interval de carregues per les quals es produeixen esquerdes
radials.

SUMMARY

The pourpose of the present work is to extend the use of indentation techniques
to the study of brittle material fatigue. The results seem to indicate that the repeated
indentation technique may became a suitable one in brittle material fatigue studies
in the radial crack load interval.

Els materials ceramics constitueixen avui en dia un dels camps de desen-
volupament més espectaculars dins els nous materials. Tendeixen a substituir
plastics 1 metalls a causa de llurs propietats mecaniques (eines de tall, coixi-
nets, etc.), optiques (transmissio de IR, laser 1 lampades de sodi d’alta pres-
s16), eléctriques (cél-lules solars, materials piezoeléctrics, termistors |
substrats de circuits integrats) i per llur resisténcia a altes temperatures (mo-
tors, canonades, etc.) Demés, alguns tipus de ceramiques son biocompatibles
1 poden ésser utilitzats com a substituts d’ossos 1 articulacions, valvules car-

Aquest treball ha estat dut a terme amb un ajut de la CIRIT.
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diaques, etc. (El material emprat en el present treball, per exemple, é una
alimina utilitzada per a fer protesis ossies).

Els materials ceramics son solids inorganics amb propietats no metal-li-
ques tipiques i, en general, son combinacié d’elements metal-lics 1 no me-
tal-lics.!

Les propietats dels materials ceramics depenen altament de llur textura,
tant a escala atdmica com a escala de micro- o macrostructura. La textura re-
presenta la clau i I'aspecte central de la ciéncia dels ceramics que relaciona
fabricaci6 i propietats. Demés, un cert nombre de factors externs, particular-
ment I’ambient, la temperatura i les condicions de les proves, s6n impor-
tants en determinar les propietats.

La propietat mecanica més caracteristica dels materials ceramics s la fra-
gilitat, o sigui, el trencament catastrofic que segueix a una deformacié quasi
absolutament elastica (fig. 1). Les fractures fragils de propagacié rapida te-
nen lloc per I'aplicacié d’una Gnica carrega suficientment gran, generalment
associada a la preexisténcia d’una esquerda.

El trencament retardat que es produeix en vidres i materials ceramics so-
ta carrega constant és un procés principalment controlat per factors corrosius
de I'ambient, i hi té poca importancia la influéncia d’esforcos variables 1 in-
vertits.

ES TRENCA

JZONA ELASTICA

ESFORG

DEFORMACIO

Figura 1. Corba esfor¢/deformacio que indica comportament fragil.
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Un tipus diferent de fractura, molt important en enginyeria, que repre-
senta, probablement, més del 90% de totes les fractures que es produeixen,
és I'anomenada fractura per fatiga. Es el resultat acumulatiu d’un gran nom-
bre d’aplicacions d’esforgos, cap dels quals arriba a I'esfor¢ de trencament
del material i, generalment, ni tan sols arriben a I'esfor¢ de fluéncia
macroscopica.

La fatiga pot resultar de la repeticié6 d’una particular cirrega ciclica o
d’una variaci6 d’esfor¢os absolutament fortuita. El primer cas és, natural-
ment, més tractable per una reproducci6 experimental i I'analisi subsegiient.
Una esquerda per fatiga comenga, per regla general, en un punt d’alta con-
centracio d’esfor¢os 1, gradualment, s’obre cami a través del material. Fre-
qlientment la concentracié d’esforcos es produeix per una petita esquerda o
damnatge preexistent. Una esquerda per fatiga es propagara quan hom hi
apliqui un esforg de tracci6 o de cisallament, perd probablement no amb un
esforg de compressié. Dos fets son basics en la fatiga: 1) la iniciacié de I'es-
querda, 1 2) la seva propagaci6 a través del material. El tipus d’esforg aplicat
en l'experimentacio al laboratori sol ésser de tipus sinusoidal tensio-
compressi6, flexio o torsi6. Hom anomena vida de fatiga o enduriment el
nombre de cicles que la mostra del material pot suportar abans de trencar-se
a un determinat nivell d’esforcos ciclics. (Fig. 2)

La quiesti6 de si els materials fragils son susceptibles d’ésser damnats per
un tractament de fatiga ciclica é molt lluny d’estar resolta.

Com que la majoria de materials ceramics, sotmesos a un’ esfor¢ simple
a temperatura ambient, presenten poca plasticitat o gens, hom podria pensar
que la lenta propagacié d’esquerdes sota 1'acci6 d’esforcos alterns no és un
problema per a aquesta classe de materials. No obstant aixo, alguns treballs
mostren evidéncia creible que tals efectes poden existir.>

Malgrat que I'aplicacio directa d’esfor¢os de traccié-compressio ciclics a
una mostra €s la manera més simple 1 directa de poder-ne estudiar la resposta
a la fatiga, aquesta operacié €s alhora delicada, dificil i cara en el cas dels

ESFORG MAXIM

nombre de cicles
Figura 2. Aspecte tipic de dues corbes esfor¢ sinusoidal maxim/nombre de cicles abans de
8 S

trencar-se la mostra. La corba a) correspon a un material que ¢ un limit definit de fatiga, i
b) a un material que no en té.
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materials fragils, per les caracteristiques del material. Es per aixdo que hem
tractat de desenvolupar un métode alternatiu, basat en la indentacié repeti-
da, per tal de revelar i avaluar els efectes de la fatiga mecanica en els mate-
rials ceramics.

Primerament la indentaci6 fou utilitzada per a determinar la duresa dels
materials, la qual pot ésser deduida de les dimensions de I'empremta per a
una carrega donada.

L’aparicié de fractura radial al voltant de les indentacions en els mate-
rials fragils fou considerada, quan hom inicia els tests de duresa, una contra-
rietat per a realitzar els mesuraments de la duresa en aquests materials.
PALMQUIST,** perd, reconegué que les esquerdes poden proporcionar
una mesura de la tenacitat del material. DAWIHL i ALTMEYER® amplia-
ren el treball de Palmquist i observaren que la longitud de I'esquerda depe-
nia de I’acabat de la supertficie, la qual cosa atribuiren, encertadament, a la
preséncia de compressions supertficials residuals degudes al poliment. Elimi-
naren o, almenys, reduiren el problema, utilitzant mostres de superficies cu-
rosament polides. La importancia dels esforcos residuals a la superficie és un
dels temes importants en aquests tipus de tests.

EVANS 1 WILSHAW,” en llurs estudis de fractura per indentacié en
ceramiques policristal-lines suggeriren que podia tenir importancia el carac-
ter elastic/ plastic del camp de la indentacié i estengueren I'analisi dimensio-
nal de la mecanica de la fractura de régim elastic a I'elastic/plastic.
D’aquesta analisi hom dedui que la relaci6 de la tenacitat, Kc amb la dure-
sa, H, era el parimetre clau de I'estudi de la fractura per indentacio.

Els detalls essencials de I’analisi del fenomen elastic/plastic de la meca-
nica de la fractura han estat fonamentats pel grup de Cambridge.®*"

EVANS" dugué a terme una analisi generalitzada de les possibilitats
de la determinacié de la tenacitat utilitzant técniques d’indentacié, i demos-
tra, basant-se en els desenvolupaments dels principis de la fractura per in-
dentaci6 realitzats per LAWN i ALTRES,"*" que la técnica d’indentaci6 és
una técnica viable per a una determinacié aproximada de la tenacitat de
molts materials fragils. L’analisi que fa no és una analisi quantitativa rigorosa
de la fractura per indentaci6 (la qual cosa és un problema d’una complexitat
extrema); permet, perd, d’establir i identificar els parametres en joc. L’anali-
st indica que la longitud de I’esquerda deu ésser regida primariament per la
tenacitat (la resisténcia dels materials al creixement de les esquerdes), la du-
resa (la magnitud que regeix I'extensi6é del camp elastic/plastic) i el radi del
contacte de I'indentador (que determina I’escala del camp d’esforgos) a tra-
vés dels parametres Kc, H i \fﬂ L’analisi inclou la possibilitat d’altres in-
fluéncies: esforcos residuals de la indentaci6, radi de la zona plastica (a través
de E/H), el coeficient de Poisson, v, i el coeficient de friccid, u. Les dades
experimentals indicaren que el modul de Young hi era important, a través
de la relacio E/H; perd no hi revelaren cap influéncia de » o pu.
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En indentar una mostra es produeix una zona plastica al voltant de la
indentacio, i les esquerdes estan sotmeses als esforcos residuals quan I'inden-
tador es descarrega (fig. 3). La idea que hem mantingut és que si es pro-
duien indentacions repetides al mateix lloc per carrega-descarrega ciclica de
I"indentador, les esquerdes estarien subjectes a esforcos ciclics de signe altern
i aquest podria ésser un métode barat de posar en evidéncia i avaluar la fati-
ga mecanica en els materials fragils.

ZONA PLASTICA

ESQUERDA

Figura 3. Esquema de les zones elastica/plastica en una indentacié mostrant la localitzacio
de la pressio residual.

EXPERIMENTACIO

El material emprat ha estat una alamina comercial de la qual adjuntem les
caracteristiques.

Caracteristiques del material emprat

NOM DEL MATERIAL: «VITOX»

TIPUS DE MATERIAL: ceramic, Al,O; estabilitzat amb MgO
FABRICAT PER: ANDERMAN + RYDER LTD.
APLICACIONS PER A LES QUALS ES FABRICAT: Protesi dssia
ESPECIFICACIONS 1 PROPIETATS:

Contingut d’alimina: 99,90 %

Densitat: 3,95 g. cm’

Dimensié mitjana del gra: 2 microns

Microduresa: 2300 HV

* Esfor¢ de flexié: > 500 M Pa

* Tenacitat a la fractura: 5,7 MN m 3

* Resisténcia a la corrosio: no presenta pérdues en I'esfor¢ mecanic després
de bullir durant 2 setmanes en una solucié del 5% de sal.

[Butll. Soc. Cat. Cien.], Vol. IX, Num. 1, 1989



100 MARIA ROSA DALMAU

** Modul de Young (mesurat en proves de flexio per tres punts en mostres
polides i primes)

En mostres de 50 mm de longitud 402,9 + 5,9 GN m-?

En mostres de 20 mm de longitud 398,8 = 5,9 GN m-
** Modul de rigidesa: ~ Mostra 1 160,26 Pe
Mostra 2 160,1 6 Pa

** Coeficient de Poisson: Mostra 1 0,25
Mostra 2 0,24
** Modul de volum: Mostra 1 3,96
Mostra 2 3,96

* Proves fetes en una solucié de Ringer
** Proves fetes a temperatura ambient
EXPERIENCIES REALITZADES
Amb la mostra perfectament fixada, hom indenta una 1 altra vegada el
mateix punt i foren mesurades a continuacié les dimensions de la indentacio

i les de les esquerdes que es produien (fig. 4). Hom observa també com ana-
va danyant-se la mostra en indentacions succesives.

lp

f—— 2c —
— 2a k—

radial crack
(esquerda radial)

indentation
(indentacio)

Figura 4. Esquerdes observables en una indentacié6 amb una punta Vickers.
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Per a dur a terme les indentacions fou utilitzat un durometre MOUN-
FIELD M-4 MAJOR (carregues de 1 Kp en endavant) que hom adapta per
a poder ésser utilitzat amb carregues més petites (fins de 0,5 Kp), i un mi-
crodurometre Zeiss (carregues de 1p fins a 200 p). Les puntes de diamant
utilitzades en ambdos casos foren puntes Vickers, que produeixen les inden-
tacions 1 esquerdes de la forma indicada en la figura 1.

RESULTATS
1. CARREGA DE L'INDENTADOR ENTRE 5 Kp 1 100 Kp

Hom comprova que

1.1.  Les dimensions de la indentacié i de les esquerdes no variaven
quan hom no utilitzava I’automatisme de I'indentador i es mantenia el con-
tacte entre la mostra 1 I'indentador amb la carrega aplicada per a temps més
llargs, fins de més d’una hora. Aixo indica que el dany creixent que hom
observa en la mostra en anar augmentant el nombre d’indentacions no és de-
gut al temps d’actuacié de I'indentador, sin6 del procés de carrega — desca-
rrega successiu.

1.2, Les dimensions de la indentacié i de les esquerdes son funcio de
la carrega de I'indentador la qual cosa ens permeté de dibuixar la grafica de
la tenacitat de la figura 5.
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Figura 5. Grafica de la tenacitat.

[Butll. Soc. Cat. Cien.], Vol. IX, Num. 1, 1989



102 MARIA ROSADALMAU

1.3. Les dimensions de I’empremta de les indentacions i de les esquer-
des no augmenten apreciablement amb el nombre d’indentacions; peré hom
observa un aixecament successiu del material que rodeja la indentaci6 fins
que se’n desprén un trog (fig. 6). La figura 7 és la representaci6 grafica del
nombre d’indentacions que hom pot fer en el mateix punt de la mostra
abans que es desprengui un trog del material, en funci6 de la carrega de I'in-
dentador.

2. CARREGA DE L'INDENTADOR ENTRE 1 p I 200 p

Les experiéncies de microduresa dutes a terme demostraren que

2.1. Per a aquest interval de carregues, la indentacié no presenta es-
querdes radials.

2.2. Si intentem successivament la indentacié en el mateix punt amb
cirregues compreses dins aquest interval, a la segona vegada o a la tercera
es produeixen escrostonaments al voltant dels limits de la indentaci6, no es-
sent aquests reproduibles.

CONCLUSIONS

La repetitivitat dels resultats sembla indicar que la técnica de la indenta-
ci6 successiva pot ésser una técnica apropiada per a 'estudi de la fatiga en
materials fragils utilitzant carregues suficients per a produir esquerdes ra-
dials.

La manera com es desprén un tros de material comprés entre les esquer-
des al cap d’un cert nombre d’indentacions sense haver-se produit creixe-
ment de les esquerdes radials, fa pensar que les esquerdes que van creixent
en les indentacions successives son les laterals (fig. 8), i el fet que la mostra
no presenti més dany quan estd actuant més temps I'indentador, indica que
la propagacio de les esquerdes es produeix en el procés successiu de carrega-
descarrega.

Quan les carregues son molt petites (0-200 p), si les esquerdes laterals
més produndes no es produeixen just a sota de la punta de I'indentador, se-
ran més proximes a la superficie que les esquerdes produides per carregues
més grans, i aixd podria explicar que I'escrostonament de la indentaci6 es
produeixi relativament aviat encara que la carrega sigui molt petita.

Es clar que encara queda una gran quantitat de treball per fer abans
d’entendre perfectament el mecanisme que porta a les esquerdes que estan
sota la superficie fins a aquesta; perd els resultats preliminars que aqui expli-
quem porten a confirmar I'existéncia d’un efecte real de fatiga en els mate-
rials ceramics fragils quan les esquerdes son sotmeses a condicions de
carregues cicliques.
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Figura 6. La fotografia a) mostra una indentacié corresponent a una carrega de I'indentador
de 100 N, i en la fotografia b) hom pot observar que un tros de material entre dues esquerdes
s'ha després quan hom ha indentat 8 vegades el mateix lloc amb la mateixa carrega.

[Butll. Soc. Cat. Cien.], Vol. IX, Num. 1, 1989



104 MARIAROSADALMAU

P(10°N)
6r A

n 1 e I A A A A A 1 A 1Y A

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 nombre d'indentacions

Figura 7. Nombre d'indentacions dutes a terme abans que es desprengués un tros de material
en funcié de la carrega.
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Figura 8. Formacié d’esquerdes en una indentacio amb punta Vickers.
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