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Resumen. Se ha estudiado el comportamiento mecanico de materiales monoliticos compuestos de alimina con
10, 30 y 40 % en volumen de titanato de aluminio y de un material de alimina de referencia. En funcion del
comportamiento mostrado por estos materiales, se propone el disefio de dos estructuras laminadas de cinco
capas en las que materiales con tolerancia a los defectos se localizan entre capas de materiales con alta tension
de rotura. Se analiza el comportamiento durante la fractura de monoliticos y laminados en ensayos de flexion en
tres puntos. Se han realizado observaciones de la fractura mediante MEB. Los resultados obtenidos en los
materiales laminados se discuten en funcién de las propiedades de los materiales monoliticos y se evaltan las
tensiones residuales desarrolladas y su influencia sobre la tension de rotura de los materiales laminados.

Abstract. The mechanical behaviour of alumina based composite monolithic materials with contents of 10, 30
and 40 % vol. of aluminium titanate and of an alumina reference material was studied. According to the
exhibited behaviour, the design of two laminated structures with five layers, in which flaw tolerant materials are
located between high-strength layers was proposed. The fracture behaviour of monolithic and laminated samples
in three-point bending tests was analysed. Fracture surfaces were characterised by SEM. Obtained results in
laminated materials are discussed on the basis of the properties of monolithic materials and the residual stresses

developed were calculated in order to establish their influence on strength of the laminates.

1.INTRODUCCION

Los materiales compuestos de AlL,O; — AlTiOs
presentan mayor tolerancia a los defectos que los
materiales monoliticos de alimina [1-6]. Por una parte,
los granos de Al TiOs actian como ‘“ligamentos
resistentes” durante la fractura, debido a las tensiones
residuales de compresion desarrolladas durante el
enfriamiento del material desde la temperatura de
sinterizaciéon, al menos en algunas orientaciones
cristalograficas entre los granos de titanato de aluminio
y la matriz de alimina. Asimismo, estas tensiones
residuales originan un aumento en la efectividad de los
granos de alimina que actian como ligamentos
resistentes incluso en los materiales de alimina
monofasicos.

Por otra parte, las tensiones locales extremas que se
desarrollan en estos compuestos pueden dar lugar a un
refuerzo por microgrietas, generadas durante el
enfriamiento o durante la propagacion de la grieta
principal [4-5]. En este aspecto, la microestructura de
los materiales tiene que estar controlada para que no se
produzca el fallo generalizado del material durante el
enfriamiento.

El uso de materiales laminados permite minimizar el
principal inconveniente de los materiales ceramicos en
aplicaciones estructurales: su inherente fragilidad y la
falta de fiabilidad asociada al comportamiento fragil.

Existen enfoques diferentes al disefio de laminados
dependiendo de las propiedades mecanicas que se
pueden mejorar [7]. En concreto, en el refuerzo inducido
por diferencias entre las propiedades mecanicas y
elasticas de las laminas y/o interfases, es posible
alcanzar alta tolerancia a los defectos sin pérdida de
resistencia mecanica. Las estructuras en las que un
material que presenta curva R se localiza entre capas
con alta tensioén de rotura, dotan al laminado de un
comportamiento de tipo “dientes de sierra” durante la
fractura [8].

En un trabajo anterior [9-10] se estudid el
comportamiento mecanico de materiales compuestos
alimina — titanato de aluminio con hasta un 40 % en
volumen de segunda fase. Se obtuvieron dos tipos de
materiales seglin la linealidad o no (ductilidad aparente)
de las relaciones tension-deformacion.

En este trabajo se propone el disefio de dos estructuras
laminadas, basadas en los materiales compuestos
previamente estudiados, que contienen capas exteriores
de elevada tension de rotura y capas interiores con alta
densidad de microgrietas y se compara su
comportamiento durante la fractura con el de los
materiales monoliticos que constituyen las capas
externas correspondientes. Por ultimo, se estudia la
influencia de las tensiones residuales desarrolladas en
los materiales laminados y su influencia sobre los
valores de tension de rotura.



2.PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Los materiales se prepararon a partir de la filtracion
coloidal de suspensiones de polvos de alimina y titania
(Alumina Condea, HPAOS5 w/o MgO, EEUU vy Titania
Merck 808, Alemania) y sinterizacion reactiva,
utilizando las condiciones Optimas previamente
establecidas [9-10]. Se han obtenido materiales
monoliticos de alimina monofasica y compuestos de
alimina con un 10, 30 y 40 % en volumen de titanato de
aluminio como fase dispersa (Alumina, A10(A+T),
A30(A+T) y A40(A+T)). Asimismo, se han obtenido
estructuras laminadas, AA10 y A10A40, con 5 capas.
En la primera de ellas se combinan las capas gruesas
externa y central de alimina monofésica con dos capas
internas de AI10(A+T). En la segunda, las capas
exteriores y central son del material A10(A+T) y las dos
capas delgadas interiores estan constituidas por
A40(A+T).

Los materiales fueron fabricados en forma de placas de
70x70x10mm’, a partir de las cuales se obtuvieron
probetas paralelepipédas utilizando un equipo de corte y
rectificado (RS50/25, GER, Alemania) y discos y muela
de diamante.

Los ensayos mecanicos se realizaron sobre cuatro
probetas de cada material de 25x5.5x3.5mm’, en flexion
en 3 puntos, con una separacion entre apoyos de 20 mm
y una velocidad de aplicacion de la carga de 0.5
mm/min usando una maquina universal (EM1/50/FR,
Microtest, Espafia). Se registraron las curvas carga-
desplazamiento del marco de carga y, a partir de ellas y
de las dimensiones de las probetas, se calculd la tension
nominal y la deformacion aparente en la linea central de
la probeta en la cara en traccion, asumiendo
comportamiento eldstico lineal. Los valores de la
tension de rotura se calcularon como el valor medio de
los valores maximos obtenidos y el error como la
desviacion estandar de éstos.

Mediante microscopia electronica de barrido (DSM-
950, Zeiss, Alemania) se realizO el analisis
microestructural de las superficies de fractura, una vez
recubiertas en vacio con una capa de oro.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la Tabla 1 se resumen las propiedades de los
materiales monoliticos previamente determinadas. A
partir de los valores del coeficiente de expansion
térmica, el modulo de elasticidad, la tension de rotura,
las curvas de la Figura 1 y la observacion de las
superficies de fractura (Figura 2), es posible deducir la
presencia de microgrietas en los materiales con mayor
contenido de segunda fase (A30(A+T) y A40(A+T)) [9-
10].

Tabla 1. Propiedades de los materiales monoliticos
previamente estudiados. Para la determinacion del
moddulo de elasticidad y la tension de rotura se utilizaron
probetas de 25 x 2 x 2.5 mm”.

Alimina A10(A+T) A30(A+T) A40(A+T)

Densidad  98.2+0.5 97.6+£04 97.8+0.5 97.1+04

% tedrica

01200-850 8.8+£02 8603
10 °C’

38£02 32+0.1

Eginim, GPa 388 + 5 333+9 146 + 6 107 +3

Eesuico, GPa 376 6 202+ 10 608 43+1
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Fig. 1. Curvas tension nominal — deformacion aparente
de los materiales monoliticos, determinadas en probetas
de pequefio tamafio (25 x 2 x 2.5 mm”)

A partir de estos resultados, se propone el disefio de 2
laminados de 5 capas. En el sistema A10A40 se
combinan capas externas y central de A10(A+T), con
alta tension de rotura, con capas internas de A40(A+T),
con una alta densidad de microgrietas, por lo que
presentara una mayor tolerancia a la propagacion de
defectos. En el sistema AA10 las capas externas son de
alimina y se combinan con capas internas de
A10(A+T). Es de esperar que en este ltimo sistema las
capas internas desarrollen microgrietas durante la
fractura.



Fig. 2. Superficies de fractura de los materiales
compuestos monoliticos (probetas de 25 x 2 x 2.5 mm”)
La cara en traccion se encuentra en la parte inferior de
las imagenes.

A partir de los valores de los coeficientes de expansion
térmica de la Tabla 1 se deduce que, en ambos sistemas,
las capas externas y la central, de mayor coeficiente,
estaran sometidas a traccion. Por ello, se prepararon
laminados en los que estas capas tuvieran un mayor
espesor (<1200 pm frente a espesores 300 pum de las
capas en compresion).

En la Figura 3 se muestran las curvas tension nominal —
deformacion aparente de los materiales laminados,
comparadas con las correspondientes curvas para los
materiales monoliticos con composicion igual a la de las
capas exteriores. Al igual que los materiales monoliticos
de igual composicién a la de las capas externas, los

materiales laminados presentan relaciones lineales hasta
la fractura. Dado que el comportamiento de las capas
internas de los dos laminados estudiados es muy
diferente -lineal en el caso A10(A+T) y con ductilidad
aparente en el caso A40(A+T)- parece claro que las
capas externas, sin microgrietas, dominan la
deformacion de estos materiales. El efecto de las capas
interiores se revela en los valores de la pendiente de las
curvas, menor en los materiales laminados debido al
menor modulo de Young de los materiales
constituyentes de las capas interiores (Tabla 1).
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Fig. 3. Comparacion de las curvas tension nominal —
deformacion aparente de los materiales laminados y
monoliticos, con composicion igual a la capa exterior,
de igual tamafio (probetas de 25 x 5.5 x 3.5 mm’).

La fractura de los materiales monoliticos, una vez
alcanzada la tension maxima, es de tipo catastrofico
como se desprende de la coincidencia entre los valores
de la deformacion para las tensiones maxima y nula
(Figura 3). En las mismas condiciones de ensayo, no se
alcanzan valores de tension nula en los materiales
laminados hasta deformaciones aparentes del orden de
6-12% superiores a la del punto de maxima tension
(Figura 3), lo cual revela procesos adicionales de
consumo de energia durante la fractura de los materiales
laminados. Este comportamiento se puede relacionar
con el aspecto de las superficies de fractura de los
materiales laminados (Figura 4), en las cuales se



observa claramente el cambio de la direccion de
propagacion de la grieta principal una vez que alcanza
las interfases entre capas de distinta composicion. En
principio, esta forma de fractura puede ser debida a la
deflexion de grieta, debido a variaciones en la tenacidad
de las capas, o a la bifurcacion de la misma, originada
por las tensiones de compresion desarrolladas.
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Fig. 4. Superficies de fractura de los materiales
laminados (probetas de 25 x 5.5 x 3.5 mm’). La cara en
traccion se encuentra en la parte inferior de las
imagenes.

En la Tabla 2, se comparan los valores de tension de
rotura de los materiales laminados y de los monoliticos
con igual tamafio de probeta (25x5.5x3.5mm’). Los
valores para los materiales monoliticos son inferiores a
los obtenidos utilizando las probetas de pequefio tamafio
(25x2x2.5mm’) debido al efecto Weibull.

Los valores de tension de rotura de los materiales
laminados son inferiores que los correspondientes a los
materiales monoliticos con composicion igual a la de las
capas externas. En el sistema A10A40 la pérdida de
resistencia mecanica es de aproximadamente un 25%
con respecto a los materiales A10(A+T), mientras que
en el sistema AA10 es de un 10% con respecto a la
alimina monofasica. Este descenso de resistencia
mecanica en los materiales laminados se puede atribuir
a las tensiones residuales de traccion desarrolladas en
las capas exteriores.

Tabla 2. Valores de tension de rotura de los materiales
laminados y de los monoliticos (probetas de 25 x 5.5 x
3.5 mm’)

Material Tension de rotura. MPa

Monoliticos (25 x 5.5 x 3.5 mm®)

Alumina 304 + 36

A10(A+T) 189+ 6

A30(A+T) 62+2

A40(A+T) 43+ 1
Laminados

AA10 272+ 32

A10A40 147 + 20

Para el célculo de las tensiones residuales desarrolladas
en los materiales laminados se puede utilizar un modelo
simple [11], en el cual se asume una distribucion
simétrica de las capas, materiales totalmente elasticos y
con el mismo coeficiente de Poisson, y no se consideran
los efectos microestructurales asociados con la interfase
entre cada dos capas.

Tomando un material con dos tipos de capas, i=1, 2, con
moédulo de Young E;, coeficiente de Poisson v y
espesores d;, se tiene que las tensiones desarrolladas en
las capas, o;, vienen dadas por (1) y (2):

G. = AS'El )
b (1-v)(1+(nd, [(n=1)d,)(E, | E,)

o — Ae E, )
: (1-v)(1+(n-1)d,/nd)(E,/E))

Doénde, Ae es la diferencia entre las deformaciones
unitarias que sufririan las capas durante el enfriamiento
si no estuvieran unidas.

Los calculos usando este modelo [11] indican una
pérdida de tension de rotura para el sistema AA10 (6%)
del mismo orden que la obtenida experimentalmente
(Tabla 2). Por el contrario, la disminucion experimental
para el sistema A10A40 (25%, Tabla 2) es inferior a la
esperada a partir de este modelo (40%), lo cual parece
indicar que existen mecanismos adicionales de
relajacion de tensiones en este sistema laminado.

4. CONCLUSIONES

El sistema Al,05-Al,TiOs es adecuado para el disefio de
materiales laminados que atunen valores aceptables de la
tension de rotura para ser considerados materiales
estructurales y tolerancia a los defectos.



En particular, se han obtenido dos estructuras laminadas
en que admiten mayores deformaciones a la fractura que
los materiales monoliticos con composiciones iguales a
las de las capas externas y en los que tienen lugar
procesos adicionales de absorcion de energia durante la
fractura.
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