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ABSTRACT

Thisworksreportsthe characterization of and thefractographic analysis
of commom ceramic tiles. Samples were fractured by three-point bend
testing and the fracture surfaces were analyzed both by SEM and AFM.
The heterogeneous microstructure accounts for the low weibyll Modulus
of the ceramic tiles.
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INTRODUCCION

Lamecénica de lafractura hatenido un gran auge en los Ultimos 20 afios ya
que su conocimiento contribuye ala solucion de un problemamuy costoso tanto
econdmicamente como en vidas humanas.

Mientras que la mecéanica de la fractura se encarga de disefiar y evaluar
componentes agrietados con €l fin de aumentar laresistenciaalapropagacion de
grietas que producen lafractura, lafractografia se interesa por laformade las
superficies creadas a propagarse unagrieta; yaque, estamorfologiadelagrieta
contiene lainformacion necesaria para determinar y reproducir las condiciones
bajo las cuales ocurrié lafallat

L os materiales ceramicos se utilizan ampliamentey sus aplicacionesvan desde
los objetos més sencillos de afareria hastal os més avanzados como reemplazos
de huesos, refractarios y superconductores.

Existe una amplia variedad de pruebas mecénicas para determinar las
propiedades de un material, entre estas estan | as pruebas de tension, compresion,
flexion etc., estas pruebas se realizan simulando condiciones reales de esfuerzos
en losmateriales con el fin de poder predecir su comportamiento al momento de
emplearse.

CERAMICOS

El término ceramicos proviene del griego “keramos’ que se empleaba para
designar los objetos hechos con arcilla quemada.? La arcilla esta compuesta de
silicoaluminatos con cantidades variables deimpurezas.
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Fig. 1. Celda unitaria de la alimina (AL0,).

L os material es cerdmicos presentan unacomple-
jidad mayor que los metales y los polimeros en su
estructura cristalina ya que muestran una combina-
cion de celdas unitarias debido principalmente ala
necesidad de un equilibrio de cargas el éctricas entre
los distintos &omos presentes.

Un gjemplo muy conocido eslaalimina(Al O)
6 corindén (figura 1), donde sdlo puede haber 2 i6nés
de Al por cada 3 iones de O para mantener la
neutralidad eléctrica.®

Lamayoriadeloscerdmicosde usoindustria pre-
sentan una mezcla de fases (cristales) unidas con
material amorfo (liga).

En los materiales ceramicos se forman solucio-
nessolidassustitucionaleseinterticiaes, lasolubilidad
solidade unafase dentro de otraeslimitada; y por lo
tanto, esdificil mantener unadistribucion equilibrada
de cargas cuando se introducen iones.

Sin embargo las deficiencias o excesosde cargas
se pueden acomodar produciendo defectos, con €l
findeequilibrar las cargas un ion puede despl azarse
hacia la superficie afectando |las propiedades del
ceramico, también es posible acomodar lacargafuera
de equilibrio creando vacancias.

Otro defecto que laindustria considera muy im-
portante esla porosidad, |os poros pueden estar ais-
lados dentro del solido (cerrado) o pueden estar
interconectados por canales quelleguen alasuperfi-
cie del sdlido (abierto), tendra mejores propiedades
aislantes a mayor porosidad, pero los poros obvia-
mente son indeseables en el producto final ya que
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disminuyelaresistenciamecanicaasi como laresis-
tencia al ingreso de liquidos o gases a interior del
ceramico.

EXPERIMENTACION

El presente estudio sellevé acabo empleando un
material ceramico de uso comun en forma de lose-
tas, las cuales estdn compuestas de dos zonas, la
primeray més extensa estéd compuesta de arcillay
la segunda consiste en un recubrimiento de vidrio
como se muestraen lafigura 2.

Ceramografias

Las muestras se encapsularon en resina, poste-
riormente se desbastaron con lijasde carburo desilicio
utilizando mallas desde 800 hasta 4000 (tamarfio de
grano respectivamente) y finalmente fueron pulidas
con diamante de 1 nm sin que recibieran atague
quimico.

Espectroscopia EDX

Mediante el Microscopio Electronico de Barrido
(MEB) se obtuvieronimagenesdelamicroestructura
y lacomposicién quimicasemicuantitativautilizando
difraccion derayos X (EDX), serecubrié lamuestra
con grafito paraque lasuperficie del material pudie-
ra conducir la electricidad y asi observar sobre que
zona se realizaba la prueba.

Difraccion de rayos X

Para determinar |a composicién quimica se utili-
z06 el material que corresponde a la zona de arcilla
Unicamente, libredd recubrimiento parapulverizarlo
en un molino de bolas y después analizarlo en un
difractémetro de rayos X con anodo de cobre.

Arcilla

Vidriada
)

Fig. 2. Loseta mostrando la superficie con vidriado.
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Fluorescencia de rayos X

Estatécnicase utilizd para determinar lacompo-
sicién quimicadel recubrimiento vitreo delaloseta.
Estatécnicase utilizacundo el material analizado es
amorfo.

Ensayo de flexion

Para el ensayo de flexion se fabricaron 20
probetas con dimensiones de 1 cm de seccion trans-
versal, 10 cm de longitud y 0.6 cm de espesor. Para
determinar laresistencia, las probetas se ensayaron por
flexion en tres puntos en la méguina universal hasta
producir la fractura. Las condiciones de carga y
posiciones de los apoyos se muestran en lafigura 3.

l CARGA

A A

o ¥iem .

Fig. 3. Prueba de flexion.

Unavez que se fracturaron las probetas se reali-
z6 un andlisisfractogréfico tradicional empleando el
MEB en la modalidad tanto de electrones secunda-
rios como de retrodispersados y en el Microscopio
de Fuerza Atémica (MFA) en la modalidad de
contacto con “puntas’ ultralever.

RESULTADOS Y DISCUSION

En latabla 1 se muestran los resultados del EDX
donde se indica la presencia de mullita (Al S,0,,)
Anorthita (CaAl,Si,O,) y SIO, en forma de cuarzo
en mayor cantidad ya que se trata de arcilla.

Tabla 1. Compuestos ceramicos.

FASE %
Mullita 5.42
Cuarzo 79.42
Anorthita 10.43
KalSi,O, 4.7
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En latabla 2 se muestra @ resultado del andlisis
quimico sobre e vidriado obtenido mediante fluores-
cenciaderayosX. El dltimo renglonindicalasumade
loselementos presentesen un porcentajemenor a 1%.

|dentificacion de fases

Tabla 2. Elementos detectados en el recubrimiento.

ELEMENTO MASA (%)
c 2.01

o 39.40
Na 3.36
Mg 1.06

Al 9.87

Si 24.8
ca 10.2
Zn 2.58
zr 3.91

><1% 2.7696

Lafigura4 muestraunaimagen a1000X obteni-
dapor MEB donde se observan las diferentes zonas
microestructurales.

Fig. 4. Micrografia del material ceramico.

Delafigura5 a9 se muestra el espectro de la
energiaradiadapor el material correspondientealas
zonas 1 a 5 respectivamente.

Debido alagran cantidad de elementos eslégico
gue existan tantas fases (5) ya que se generan com-
binaciones de estos elementos.

Entodaslasiméagenesquemuestran laenergiaradiada
por las fases se observa una consderable variacion en la
compaosicionloquecorroboralasdiferenciasen gpariencia
que s muedtran en lafigura 4. Paralasfases2 a5 s
observaunagran cantidad ded ementospresentes(Ti, Ca,
Fe Na K, C, Al, Mg) y € aumento de fases aumentad
grado deheterogeneidad del materid.
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Fig. 5. Espectro de energia correspondiente a cada
elemento de la fase 1.
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Fig. 6. Espectro de energia para la fase 2.
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Fig. 8. Espectro de energia para la fase 4.
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Fig. 7. Distribucién de energia para la fase 3.
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Fig. 9. Espectro de energia para la fase 5.

Resultados de los ensayos de flexién

Debido a las condiciones de flexién, unafuerza
de tension actlia sobre la cara opuesta de la aplica-
ciondelacarga, por lo quelanucleacion delagrieta
productora de la fracturainiciara en este lugar.’ La
resistencia alaflexion del material variaentre40y
80 MPa. En la figura 10 se muestra una curva
esfuerzo contra deflexion representativa de las
muestras fracturadas.

El médulo deflexion delaslosetasvariaentre 14
y 46 MPa. El médulo de flexion secalculaen lare-
gion eléastica de las graficas de esfuerzo contra
deflexion.

En lafigura 11 se muestra un histograma de los
resultados obtenidos del ensayo detension con el fin
de observar lafrecuenciade los valores de esfuerzo
antes de fracturarse.
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Fig. 10. Grafica de esfuerzo de flexién contra deflexion.
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Fig. 11. Histograma de frecuencia del parametro carga
y el percentil.

Célculo del médulo de Weibull

Esteandlisiscuantificael comportamiento del ma-
terial en cuanto asu variabilidad en propiedades me-
canicas. Se asigna un rango numérico dandole ala
menor resistenciaalafracturael valor 1. El nUmero
total de muestras es 20, laprobabilidad acumulada P
es el rango numérico dividido entre n+1 (en este
caso 21) y a continuacion se traza In[In(1/1-P)] en
funcion de laresistencia. La figura 12 muestra un
valor de pendiente de 0.023, lo queindicagque el ma-
teria tieneunaresistenciaalafracturamuy variable
lo que confirmaque es poco confiable en aplicacio-
nes industriales con altos valores de carga.

Para el disefio de componentes cerdmicos criti-
cos que deben soportar grandes cargas, €l médulo
deWeibull deberd ser elevado, unapendiente abrupta
representa un ceramico con poca variaciéon es su
resistenciay esto ayuda en e disefio de componen-
tesindustriales mas confiables.
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Probabilidad acumulada vs. Resistencia
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Fig. 12. Gréfica de probabilidad de falla acumulada en
funcion del esfuerzo de fractura.
Un g emplotipico eslaaiminaconvencional que
tiene un valor de pendiente de 9.7 y unaresistencia
de 578 MPa.

Analisis Fractografico (MEB)

Enlafigural3 semuestraunamicrografiaobtenida
mediante MEB del materid fracturado en la que se
observan caracteristicas de la superficie de fractura
como porosidad y desprendimiento de particulas.
Aparentemente no se apreciadeformacidn lo que hace
corroborar que la fractura es frégil .4

Fig. 13 Superficie de fractura observada mediante el MEB
con electrones secundarios (500X).

En la figura 14 se observa la micrografia de la
fractura donde se aprecian las discontinuidades en
el material lo que disminuye sustancialmente lare-
sistencia alafractura del material.

Analisis Fractogréfico y Fractométrico (MFA)

Enlafigural5 semuestralatopografiadelafrac-
tura obtenida mediante el MFA en una region esco-
gida a azar. Se aprecia a detalle las alturas de las
irregularidades lo que para las imégenes obtenidas
mediante el MEB no es tan facil de apreciar.

L as protuberancias que se manifiestan tienen un
tamario caracteristico de 1 nm.
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Fig. 14. Micrografia de la superficie fracturada obtenida
por electrones secundarios a una magnificacién de
3000X.

Fig. 15. Imagen de la superficie fracturada.

Utilizando el MFA se realiza la evaluacion
fractométricaobteniendo larugosidad delosperfiles
dealturas que generan laimagen, calculando losva-
loresderugosidad Rmsy Rave (rugosidad cuadrética
y rugosidad promedio).

La figura 16 muestra una imagen obtenida me-
diante el MFA y cuatro perfiles de alturas extraidos
de la misma, la apariencia de los perfiles es muy
irregular (valles y crestas) lo que concuerda
perfectamente con las imagenes obtenidas en MEB.

CONCLUSIONES

El andlisis estadistico del ensayo de flexién del
material demuestra una pendiente que indicalava
riabilidad en las caracteristicas microestructurales del
material cerdmico.

Fue posible observar mediante el MEB diferen-
tes fases y particulas en el material, asi como gran
cantidad de poros que debilitan el material o que
causa su bajaresistenciay faltade plasticidad.

El médulo de Weibull es til como factor de dise-
fio ya que determina qué tan confiable es el material
en el caso de aplicaciones criticas, y ademés cud es
lavariacion de sus propiedades mecanicas.
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Fig. 16. Imagen y perfiles obtenidos en el MFA.

En una region arbitrariamente seleccionada, en
lasimégenes de la superficie de fractura observadas
mediante MFA se puede observar unarugosidad que
se manifiesta como protuberancias de tamafio ca-
racteristico cercano a 1 nm.
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