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RESUMEN

Se ha evaluado la aplicabilidad de la técnica del Trabajo Esencial de Fractura (EWF) en geometria SENB como
método alternativo al concepto y metodologia de Integral J. Para ello fue empleado un Poli(Acido Lactico) amorfo
sometido a un tratamiento térmico de rejuvenecimiento para favorecer su comportamiento ductil. Los resultados
demuestran que la técnica de EWF puede ser empleada como una metodologia alternativa y sencilla con la que se
puede determinar el valor, en condiciones de deformacion plana, de J, segin lo establecido en el protocolo ESIS
2000 y norma ASTM E813-87. Para la validacion del rango de longitudes de ligamento a emplear se considera
como valida la solucion para geometria SENB del Slip-line field con una tolerancia de alrededor un 10% .

PALABRAS CLAVE: Poli(Acido Lactico), Trabajo Esencial de Fractura, Integral J.

The applicability of the Essential Work of Fracture (EWF) in SENB geometry as an alternative to the concept and
methodology of Integral J has been assessed. An amorphous Poly (lactic acid) with a deaging heat treatment in order
to promote a ductile behavior has been used. The results demonstrate that the EWF technique can be used as an
alternative, simple methodology to determine the value in plane strain conditions of Jo according to ESIS 2000’s
protocol and ASTM E813-87 normalization. Validation of the ligament range to be used in the analysis, the SENB
solution of the Slip-line field theory could be use with a 10% of tolerance.
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1. INTRODUCCION mol (tipica de los grados comerciales) del

. enantiomero D reduce su velocidad de cristalizacion
Actualmente, el Poli(Acido Lactico) (PLA) se

presenta como alternativa para sustituir  ciertos
polimeros
empleados en aplicaciones donde la proporcion de

a niveles tales que, en condiciones de procesamiento

habituales, el producto es practicamente amorfo [1].
derivados de combustibles fosiles

Debido a la proximidad de su Tg a la temperatura

residuos post-consumo es elevada, como por en el
sector del envase y embalaje. Se sintetiza a partir del
acido L-lactico (proveniente de la fermentacion del
almidon) y se caracteriza por ser un material
semicristalino, con una Tg de alrededor de 60°C y
una temperatura de fusion (Tm) cercan a 155°C [1].

El grado de cristalinidad que puede alcanzar viene
determinado por la proporciéon de impurezas de
enantiomero D-lactico, asi como la masa molecular
que esté presente. Proporciones de tan sélo un 4 %

ambiente y las caracteristicas conformacionales de su
cadena, presentan un proceso de envejecimiento
fisico acelerado que ocasiona una disminucion
importante en el volumen libre (densificacion) asi
como un aumento en la densidad de enredos
moleculares. Ambos factores limitan en gran medida
la movilidad molecular, disminuyendo su capacidad
de almacenamiento y disipacion de energia frente a
una solicitaciéon mecanica, generando una transicion
de comportamiento dictil-fragil [2].



Es bien conocido que este fendmeno es un proceso
reversible, por lo que puede ser revertido aplicando
un tratamiento térmico a temperaturas proximas a su
Tg seguido de un enfriamiento brusco. De esta forma
la alta movilidad molecular promovida por el
calentamiento hace que disminuya en proporcion los
dominios densificados favoreciendo su
comportamiento ductil [3].

El objetivo de la presente comunicaciéon es la de
presentar los resultados obtenidos durante la
evaluacion del comportamiento a fractura de un PLA
“rejuvenecido” en condiciones de deformacion plana.
Paralelamente se intenta evaluar la aplicabilidad de la
técnica del Trabajo Esencial de Fractura (EWF) en
geometria SENB.

2. EWF vs. INTEGRAL J

La sencillez de la metodologia de trabajo ha sido la
razon principal por la que el concepto del EWF ha
ganado popularidad sobre todo en la evaluacion del
comportamiento a fractura de polimeros altamente
tenaces y ductiles, presentdndose como una
alternativa frente al analisis de integral J. En este
caso no se requiere la determinacion del inicio de
propagacion de grieta, con la consecuente
interrupcion del ensayo [4].

El EWF ha sido propuesto para evaluar el
comportamiento a fractura en condiciones de colapso
plastico extensivo del sistema. Sugiere que el
proceso de fractura, y por tanto el trabajo consumido
en el mismo (Uy), puede ser dividido en dos regiones:
una interna donde tiene lugar el proceso de fractura
en si (FPZ) y a la que se asocia una componente
energética esencial (We), dependiente de la seccion
de ligamento; y una externa (OPZ) donde se
distribuyen las grandes deformaciones plasticas
generadas por el flujo plastico y que se considera
como el término no esencial (Wp), dependiente del
volumen de OPZ. De esta forma [5]:

Wt = Ut = WeBl +ﬁWpBl2 =

Ut

Wgp = Bl we + (ﬂWp)l (1)

siendo B es el espesor, / la longitud de ligamento y S
es el factor de forma de la zona deformada.

La geometria de ensayo DDENT ha sido la mas
empleada para la aplicacion de esta técnica ya que
presenta mayor probabilidad de promover la
condicién de colapso total antes de la propagacion de
la grieta y mejor reproducibilidad de los resultados
[4], sobre todo en condiciones de tension de plana.
Diversos autores han buscando extender la aplicacion
de la técnica a otras geometrias, principalmente a la
comunmente empleada en estudios de fractura, la
SENB en condiciones de deformacion plana [5-7].

Williams et al. [8] establece una relacion entre el
analisis por EWF vy el criterio Integral J. Partiendo de
la definicion de Integral J de acuerdo al protocolo
ESIS y del ajuste potencial de la curva R se obtiene:

] = A(Aay + Aa)N )

la cual define un crecimiento de grieta una vez
iniciada su propagacion, de manera que, al cumplirse
Aa = 0 se obtiene el valor de iniciacion de grieta J,.
Para valores pequefios de N y cuando Aa < Aay, la
ecuacion (2) se puede aproximar a:

Je=Jo +NJy g O

Integrando la ecuacion (6) se obtiene

Ue _ N Jo )
g~ Jot (4 Aao)l

Relacionando las ecuaciones (1) y (4) se observa que

] 0 = We.
3. PARTE EXPERIMENTAL

Se ha empleado un Poli(Acido Lactico) PLA 2002D
deNatureworks® con un contenido de enantiémero D
de 4.25 % mol y una densidad de 1.24 g/cm’, otras
caracteristicas de interés se presentan en la Tabla 1.

A partir de la granza fueron obtenidas probetas tanto
halterio ASTM D-647 tipo I, como prismaticas
(espesor, B = 6.15 mm; ancho, W = 12.7 mm)
mediante moldeo por inyeccion empleando un
perfiltérmico entre 180 y 210°C, una presion de
inyeccion de 100 bares y manteniendo la temperatura
del molde a 25°C. En estas condiciones se obtuvieron
muestras virtualmente amorfas.



Tabla 1. Caracteristicas técnicas de interés del PLA 200D
de Natureworks®.

Parametro Valor
Mw (kDa) 212.3

PDI = Mw/Mn 3.06

MFT (210°C/2.16kg) | 7.0+ 0.2

Tg; Tm (°C)* 64 ;154

E (GPa)* 33+02°

o, (MPa)* 455+2%

*determinaciones sobre probeta inyectada
% tras tratamiento de rejuvenecimiento

Previo a los ensayos mecénicos realizados, se aplico
un tratamiento térmico de “rejuvenecimiento”:
calentamiento a 60°C durante 90 minutos en una
estufa de circulacion de aire y posterior enfriamiento
rapido en en agua con hielo (= 0°C) durante 10 min.
Finalmente secado y atemperado a temperatura
ambiente (22°C) durante 50 minutos, tiempo que
permitia realizar los ensayos bajo equilibrio térmico
sin que se iniciara el proceso de envejecimiento.

Los ensayos fueron realizados en una maquina de
ensayos universales GALDABINI SUN 2500. Las
determinaciones de los parametros mecanicos a
traccion se realizaron siguiendo la norma ASTM D-
638 a una velocidad de movimiento de mordazas de 1
mm/min y temperatura ambiente (22 £ 1 °C)

Para los ensayos de comportamiento a fractura se
empled6 la geometria SENB aplicando una
agudizacion de la entalla mediante la indentacion de
una hoja de afeitar con un radio en su punta (p) de
0.13um. Los ensayos fueron realizados en la
configuracion de flexion por tres puntos, con una
distancia entre apoyos (S) de 51 mm (siguiendo la
relacion propuesta de S/W = 4), a temperatura de
22°C + 1°C y una velocidad de desplazamiento de
bastidor de Imm/min.

En el caso del EWF se ensayaron 12 probetas hasta
su completa fractura, empleando un rango de
longitudes de entalla (a) comprendido 0.3 < a/W <
0.8.

El andlisis de Integral J se realizd mediante la
metodologia de multiple probeta siguiendo el
procedimiento sugerido por el protocolo ESIS 2000
[7] y lanorma ASTM E813-87. Se ensayaron un total
de 12 probetas empleando una entalla cumpliendo la

relacion a/W=0.5. Tras 24 horas después del ensayo,
las probetas ensayadas fueron finalmente “abiertas”
mediante impacto. La proporcién de grieta estable se
determind haciendo uso de una lupa binocular con
plataforma movil calibrada de apreciaciéon 10° mm.

4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

La figura 1 muestra las curvas Carga (P) —
Desplazamiento (d) para los ensayos EWF. Se
observa que la similitud en la forma de las curvas se
mantiene hasta una relacion a/W de 0.4, por encima
del cual las curvas muestran cruzamientos o
comportamientos aparentemente anomalos. La
similitud entre las curvas y la proporcionalidad entre
ellas en funcién de la longitud de ligamento (/) son
evidencia de que el estado de tensiones durante la
propagacion de grieta se mantiene uniforme en este
rango de /

La figura 2 muestra una micrografia lateral de la
zona externa de proceso (OPZ) generada. Claramente
se observa la forma ovalada tipica de sistemas
poliméricos que presentan un colapso plastico
extensivo durante el proceso de fractura y cuyo
campo de deformacion se puede describir aplicando
la teoria de “Slip-line field” para la geometria
empleada. La aplicacion de sus soluciones puede ser
empleada para la validacién del rango de longitud de
ligamento a emplear en el analisis del EWF en
geometria SENB [4].
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Figura 1. Curvas Carga (P)-Desplazamiento (d).Las
curvas destacadas representan aquellas con
comportamiento anomalo.



Figura 2. Vista lateral de la zona de proceso tras ensayo.

Dicha teoria propone que al momento del colapso
plastico, la carga (P) alcanzada se puede expresar en
funcién de la tension a la cedencia (o,) de la
siguiente forma:

fB ,
P= a),?(w —a)* (5

siendo un factor que representa la relacion entre el
momento plastico de la probeta entallada a una no
entallada. Segiin Wu et al. [9], y para el rango de a/W
empleado, f'toma valores entre 1.2208 y 1.2606.

La figura 3 muestra de forma comparativa la
solucion tedrica junto con los puntos experimentales
obtenidos. Se aprecia cierta desviacion, cuya
proporcion aumenta conforme / aumenta. No obstante
para / < 6 mm (a/W < 0.4) la desviacion es de un 13
% (linea discontinua), aumentando hasta un 30% para
valores superiores.

De acuerdo a lo anterior la propagacion de grieta se
presentaria en condiciones de colapso plastico no
extensivo, por lo que el andlisis podria quedar
invalidado.

[ (mm)

Figura 3. Solucion teorica “Slip-line field” para la
geometria empleada en el estudio (linea continua).

Evidencias por captura de video durante la
realizacion de los ensayos demostrd que para el rango
a/W < 0.4 presentaban en un 90% de / colapsado
previo la propagacion de la grieta, siendo
apreciablemente menor que para a/W superiores.

Hay que destacar que la solucién a la teoria del Slip-
line field ha sido planteada considerando un
comportamiento  elastoplastico ideal con un
comportamiento similar tanto a traccién como a
compresion  (Gy = Oy), no valido para materiales
poliméricos.

La variacion de los datos respecto a la solucion
teorica solo puede ser compensada por una variacion
en el valor de tension para colapso plastico tomada
como oy, en este estudio y que pudiera no ser
totalmente valida si se toma en cuenta que el
mecanismo de deformacion en este tipo de material
es de formacion y propagacion de “crazes” [10].

La figura 4 muestra dos micrografias de la superficie
de fractura obtenida para sendas muestras (con y sin
tratatmiendo térmico) sometidas a las mismas
condiciones de ensayo.

Figura 5. Micrografias de la superficie de fractura tras el
ensayo para una muestra: a) sin tratamiento y b) con
tratamiento térmico.



En la muestra no tratada (envejecida) (figura 4a) se
observa una linula adyacente a la entalla (zona I),
atribuida a una propagacion lenta y estable de grieta
por ruptura de central de las fibrillas de un “craze
precursor”. A continuacion se presenta un patrén que
asemeja al de las “escamas” de un pez, atribuido a la
aparicién de un manojo de crazes que se propagan y
rompen de forma inestable.

Por el contrario, la muestra “rejuvenecida” (figura
4b) ademas de la linula anteriormente descrita,
muestra una superficie completa desgarrada, sin
evidencias de inestabilidad, e inclusive la tipica
contraccion lateral de sistemas con propagacion de
grieta lenta y estable.

El grado de estabilidad en el crecimiento de una craze
(engrosamiento) viene dictado por la densidad de
enredos moleculares [3]. Una disminucion en este
parametro promueve mayor estabilidad. Es probable
que por efecto del tratamiento de rejuvenecimiento
aplicado dicha densidad se vea apreciablemente
disminuida, promoviendo un crecimiento estable de
craze sin ruptura de fibrilla para las condiciones de
ensayo empleadas.

De acuerdo al estudio realizado por Renouf-Glauser
et al. [10], la tension de inicio de craze (G.) se ubica
alrededor de un 85 % de o, (15 % inferior) para un
PLA similar al empleado en este estudio,
coincidiendo con el valor estimado de acuerdo a la
desviacion observada en los resultados aqui
obtenidos aplicando un ajuste a la solucion teorica
del Siip-line field.

La figura 6 muestra la representacion grafica del
trabajo especifico de fractura (wr) vs /. Se observa un
buen ajuste lineal parael rango de / validados por el
analisis de plasticidad (! < 6 mm) obteniéndose un
valor de we= 2.0 + 0.2 kJ/m”. En el caso de [ > 6mm
los valores caen fuera de dicho ajuste, situacion
similar a lo publicado por otros autores y que ha sido
atribuido propagaciones de grieta sin colapso pléstico
extensivo [4,7].

La figura 7 presenta la curva J-Aa generada a partir
de los ensayos de integral J, asi como el ajuste
potencial obtenido de los datos considerados dentro
del andlisis. Es importante acotar que las lineas de
exclusion fueron tomadas de acuerdo a lo estable-
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Figura 6. Trabajo especifico de fractura en funcion de la
longitud de ligamento.
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Figura 6. Curva J-Aa y ajuste potencial obtenido. Lineas
segmentadas: lineas de exclusion tomadas de acuerdo a
ASTM E813-87. Circulos: valores de J a partir de los
ensayos de EWF.

cido en ASTM ES813-87, ya que las propuestas por
ESIS 2000 [8] son excesivamente restrictivas.
Propagaciones inferiores a 0.2 mm fueron imposible
de obtener dada la incertidumbre a la hora de
discernir entre la propagacion lenta de grieta o la
Iunula de apertura de craze precursor durante el
impacto.

Un aspecto a tener en cuenta es la incertidumbre en el
uso del concepto de linea de enromamiento, definida
por una recta cuya pendiente es proporcional al 2o,
considerando una zona de plastica circular en la
punta de la grieta. Esta premisa se ve invalidada al



considerar que el mecanismo de deformacion
principal es la generacion un craze precursor, por lo
que la zona de deformacion ya no seria circular.

Lo anterior, aunado al uso de o, en vez de o,
sobreestimaria la pendiente de esa linea, generando
un valor de Jp, (interseccion del ajuste potencial con
dicha linea), bastante bajo. Es por ello que se ha
optado por calcular el valor de J a una propagacion
de grieta de 0.2 mm (ESIS 2000) y el establecido
como equivalente segin ASTM E813-87 (Tabla 2).

Tabla 2. Valores de J, (no de inicio) obtenidos por los
diferentes métodos de Integral J.

Método  J,(kJ/m’)  Aa, *(mm) By, (mm)

E813- 87 1.9+0.1 0.224 1.7

ESIS 2000 1.8 +0.1 0.2 0.99

* determinado a partir de la relacion: By, = 25Jo/c,,

Se aprecia una excelente correlacion de estos valores
con el w, obtenido, pudiéndose considerar inclusive
en estado de deformacion plana si se considera el
Buin y €l B empleado en el estudio (6.15 mm).

Por otra parte los valores empleados en la
determinaciéon de EWF y extrapolados en el analisis
de integral J se ubican de forma razonable, dentro del
ajuste potencial obtenido y extrapolado a valores de
propagacion mayores a los empleados en el analisis
de integral J. Este aspecto permitiria considerar que
el término no esencial del analisis EWF ( fw,) puede
dar una idea de la resistencia a la propagacion de una
grieta ya iniciada, similar al sentido fisico dado al
termino dJ/da en el analisis de integral J.

5. CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos permiten establecer que el
concepto de EWF puede ser empleado como una
alternativa sencilla para la determinacion del valor
de integral J en condiciones de deformacién plana.
La validacion del rango de longitudes de ligamento a
emplear en el analisis puede ser establecida no sélo
por la “similitud” entre las curvas Carga-
Desplazamiento obtenidas de los ensayos, sino
también aplicando la solucion en geometria SENB
para la teoria del Slip-line field permitiendo un 10%
de desviacion respecto al teorico establecido.
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