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Resumen. Se ha estudiado el efecto del contenido de titanato de aluminio disperso en la matriz y del tamafio de
grano sobre el comportamiento mecanico de materiales estructurales de alumina. Para ello se han preparado
materiales compuestos de alimina con contenidos del 10, 30 y 40 % en volumen de titanato de aluminio
obtenidos a dos temperaturas de sinterizacion, 1450 °C y 1550 °C, para conseguir diferentes niveles de
crecimiento de grano. Se analiza el coeficiente de dilatacion térmica, el modulo de elasticidad dinamico
determinado a partir de la frecuencia propia de vibracion de los materiales, el médulo de elasticidad estatico y el
comportamiento durante la fractura de probetas en ensayos de flexion en tres puntos. Se han realizado
observaciones de la fractura mediante MEB. Se evalia si la aparicion de microgrietas permite un
comportamiento ductil del material sin que se produzca el fallo generalizado del mismo.

Abstract. The effect of aluminium titanate content and grain size in the mechanical behaviour of structural
alumina materials has been studied. For this, alumina based composites containing 10, 30 and 40 vol. % of
aluminium titanate have been obtained at two sintering temperatures, 1450 °C and 1550 °C, to get different grain
growth. Thermal expansion coefficient, dynamic Young’s modulus determined by analysis of the natural
vibration of the materials, static Young’s modulus and fracture behaviour of samples in three-points bending
tests have been analysed. Fracture surfaces have been characterised by SEM. It has been evaluated if presence of

microcracks allow ductile behaviour without failure.

1. INTRODUCCION

Los materiales estructurales de alimina se caracterizan
por propiedades como la alta inercia quimica y la
elevada resistencia a la corrosion y el desgaste, sin
embargo, son materiales que presentan relativamente
bajos valores de tenacidad y resistencia al choque
térmico. El principal mecanismo propuesto para
mejorar la tenacidad de los materiales de alimina es el
de ligamentos resistentes o ‘“grain bridging” que
dificultan la propagacion de una grieta.  Este
mecanismo de reforzamiento ha sido obtenido a partir
de dos aproximaciones diferentes: aumentando el
tamafio y la heterogeneidad de la microestructura del
material, lo que aumenta la distancia de apertura de
grieta que da lugar al desprendimiento de los granos,
que actian como ligamentos entre los labios de la
grieta, o incrementando las tensiones residuales
internas en el material con la adicion de una segunda
fase, por lo que aumenta la traccion necesaria para
separar los granos durante la propagacion de la grieta.

Diferentes autores [1-6] han propuesto la adicion de
una segunda fase de titanato de aluminio a los
materiales de alimina como método de reforzamiento.
El titanato de aluminio, Al,TiOs, presenta una alta
anisotropia en la expansion térmica de los granos
individuales [7]. Considerando la mayor diferencia de

coeficientes de dilatacion entre el titanato de aluminio
y la alimina se consigue aumentar las tensiones
residuales un orden de magnitud con respecto a los
materiales monofasicos de alimina [1-2]. Las tensiones
residuales pueden llegar a ser muy altas, por lo que la
presencia de ligamentos resistentes puede ir
acompafiado de microagrietamiento del material, lo
que permite un comportamiento asimilable a un
material ductil, pero si el microagrietamiento se
encuentra en exceso origina el fallo del material.

De acuerdo con esta hipétesis se han desarrollado
materiales compuestos de alimina — titanato de
aluminio, con contenidos de segunda fase de hasta un
40 % en volumen, que presentan tolerancia al tamafio
de defecto [1-6]. Mediante la aplicacion de cargas
crecientes, se ha demostrado el comportamiento de
curva R y se ha estudiado la influencia de
heterogeneidades en el material [1-4]. Se han obtenido
materiales que llegan a presentar un valor de tenacidad
de 4.2 MPam'?, superior al valor de la alimina
monofasica [5] y que presentan una alta resistencia
frente a la fatiga ciclica [6]

En estos materiales, los ligamentos resistentes son
tanto los granos de titanato de aluminio como los
granos grandes de aliimina, debido a las tensiones
residuales desarrolladas en la matriz.
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El objeto de este trabajo es ver como afecta el
contenido de titanato de aluminio (concentraciones de
hasta 40 % en volumen) y el tamafio de grano en el
comportamiento de los materiales compuestos alumina
— titanato de aluminio. Se consiguen tamafios de grano
muy diferentes elevando la temperatura del tratamiento
térmico. Se ha determinado la desviacion del
comportamiento elastico del material a partir de las
curvas tension — deformacion, calculando el parametro
indice de Rigidez, ¥, como la relacién entre el area de
dicha curva si tuviera un comportamiento elastico
(rigido) y el area real obtenida para la misma [8-9].

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se han fabricado materiales de alimina con un 10, 30 y
40 % en volumen de titanato de aluminio como fase
dispersa ((A10(A+T), A30(A+T) y A40(A+T)) Los
compactos en verde se prepararon a partir de la
filtracion coloidal de suspensiones de polvos de
alumina y titania (Alumina Condea, HPA05 w/o MgO,
USA y Titania Merck, 808, Germany) La sinterizacion
reactiva fue realizada en aire en un horno eléctrico
(Termiber, Espafia) con un tratamiento térmico a 1550
°C durante 3 horas, con velocidades de calentamiento y
enfriamiento de 2 °C/min y un tratamiento isotermo a
1200 °C durante 4 h en el calentamiento de las
muestras. Se prepararon también muestras con 40 % en
volumen de titanato de aluminio, con un tratamiento a
1450 °C durante 2 horas manteniendo el resto de
condiciones (A40-1450)

La medida de la densidad de los materiales se ha
realizado en agua destilada por el método de
Arquimedes.

Como un método indirecto para evaluar la presencia de
microgrietas en el material, se determinaron los
coeficientes de dilatacion térmica medios de cada
material entre 200 y 850 °C a partir de las curvas de
dilatacion registradas en un dilatometro diferencial
(Modelo 402 EP, Netzsch, Alemania). Los ensayos se
realizaron en probetas paralelepipedas con caras plano
paralelas de 6 x 6 x10 mm’

Para estudiar las propiedades mecanicas de los
materiales se prepararon probetas paralelepipedas de
dimensiones 2.5 x 2 x 25 mm” en un equipo de corte y
rectificado (RS50/25, GER, Alemania)

El modulo de elasticidad dinamico se calculd a partir
de la frecuencia propia de vibracion del material
determinada en ensayos de impacto en flexion. La
vibracion se detecta mediante un micréfono y un
microprecesador analiza la frecuencia (GrindoSonic
MKS5, J. W. Lemmens, Bélgica)

La tension de fractura de los materiales fue
determinada en las probetas mediante ensayos de

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) La tension nominal, o, en la linea
central de la probeta en la cara en traccion, se calcul6 a
partir de la carga maxima aplicada y de las
dimensiones de la probeta segtin la ecuacion (1)

. _3PL
T2k

)

Doénde P es la carga aplicada, L la distancia entre
apoyos y b y h son la base y la altura de la probeta
respectivamente. En la misma linea, la deformacion
nominal, €, sufrida por la probeta se calcul6 a partir del
desplazamiento del brazo de carga, que se asume igual
a la flecha, y de las dimensiones de las probetas segun
la ecuacion (2)

6y, h
&= y;
L 2
Donde y, es la flecha.

Mediante microscopia electronica de barrido (DSM-
950, Zeiss, Alemania) se realizd el analisis
microestructural de las superficies de fractura. Las
muestras han sido sometidas a metalizacion,
recubriendolas en vacio con una capa de oro. Las
imagenes fueron producidas por electrones
secundarios.

3. RESULTADOS

Las densidades obtenidas en los cuatro tipos de
materiales estudiados son similares (del orden del 97
% de la densidad tedrica.

En la Fig. 1 se observan las curvas de dilatacion y
contraccion de los materiales sinterizados a la
temperatura superior (1550 °C) en funcion de la
temperatura de calentamiento y enfriamiento
respectivamente. Se incluye también la curva de un
material de alimina como referencia Durante los
ensayos, la alimina de referencia y el compuesto
A10(A+T) presentan mayores valores de dilatacion y
contraccion. Los materiales A30(A+T) y A40(A+T)
presentan menos dilatacion, y la histéresis de la curva
muestra que la contraccion durante el enfriamiento es
mas acusada que la expansion durante el
calentamiento.
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Fig. 1. Cuvas de dilatacion y contraccion en funcion de
la temperatura para los materiales obtenidos a 1550 °C.
Se muestra la curva correspondiente a un material de
alimina como referencia

En la Tabla 1 se muestran los coeficientes de dilatacion
térmica medio entre 200 y 850 °C, ago-350, €n funcion
de la composicion del material, calculados a partir de
las curvas de dilatacion, seglin la ecuacion (3).

Al Al
B (Z)Tl _(Z)Tz

aTl_T2 -

(3)
Tl _Tz

Donde Al es la diferencia de longitud con respecto a la
longitud inicia, lp, y T; y T, son las temperaturas entre
las cuales se calcula el coeficiente de dilatacion medio.

Tabla 1. Coeficientes de dilatacion térmica medios
entre 200 y 850 °C

Alumina  AIO(A+T) A30(A+T) A40(A+T)

al0°°C! 8.8 8.6 3.8 3.2

Se pueden apreciar dos grupos: la alimina y el
compuesto con 10 % en volumen de titanato presentan
un coeficiente de dilatacién cercano a 9.0 - 10 °C™!
mientras que los materiales compuestos con 30 y 40 %
en volumen de titanato de aluminio presentan un
coeficiente de dilatacién en torno a 3.5 - 10 °C™.

En la Fig. 2 se observan las curvas tension -
deformacion obtenidas a partir de los wvalores
experimentales de carga — desplazamiento. Se ha
seleccionado para cada material una curva
caracteristica del comportamiento del mismo. Mientras
que los materiales A10(A+T) presentan curvas lineales
hasta el valor maximo de tension, los materiales

A30(A+T) y A40(A+T) presentan solamente una
relacion lineal para valores de tension bajos ( 40 MPa)
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Fig. 2. Curvas tensién nominal — deformacioén nominal

En la Tabla 2 se muestran los valores del modulo de
elasticidad dinamico calculado a partir de la frecuencia
propia de vibracion del material; del moédulo de
elaticidad estatico y de la tension nominal de rotura
obtenidos a partir de las relaciones tensién -
deformacion.

Tabla 2. Médulo de elasticidad dinamico, modulo de
elasticidad estatico y tension nominal de rotura

A10(ATT) A30(A+T) A40(A+T)  A40-1450

Egin, GPa 333+9  146+6 107+£3 130+2
Eest, GPa 69 +3 39+5 33+1 4112

o, MPa 230+ 1 76 £4 61+1 8312

Se observa que al aumentar el contenido de titanato de
aluminio el modulo de elasticidad y la tension de
rotura del material disminuyen. Para la composicion
del 40 % en volumen de titanato de aluminio se
consigue mayor modulo de elasticidad y tension de
rotura cuando se sinteriza a la temperatura inferior
(1450 °C), obteniéndose valores similares a los del
material con el 30 % en volumen de segunda fase. El
modulo de elasticidad estatico es un orden de magnitud
menor que el dindmico.

En la Fig. 3 se muestra la relacion de areas de la curva
tension — deformacioén para una muestra caracteristica,
que se utiliza en el calculo del indice de rigidez (y). Se
considera el area experimental o area total bajo la
curvay el area si el comportamiento fuera eléstico.



394 ANALESDE MECANICA DE LA FRACTURA  Vol.20  (2003)

80
70F

S
ui v

10

2 )
0
0,0000  0,0006 0,0010 0,0015 0,0020  0,0025

€

Fig. 3 Area experimental o 4rea total bajo la curva (1)
y area si hubiera comportamiento elastico (2). Muestra
A40(A+T)

El valor de y calculado para los diferentes materiales
estudiados se resume en la Tabla 3

Tabla 3. Indice de rigidez

AIO(ATT)  A30(A+T)  A40(ATT)  A40-1450

x 1.00+£0.01 0.76£0.03 0.72+£0.03 0.83 +£0.01

Se observa como el material A10(A+T) presenta un
comportamiento totalmente lineal, mientras que para el
resto de materiales existe un comportamiento menos
rigido al aumentar el contenido de titanato de aluminio.

Respecto a las microestructuras de los materiales, en
las Fig 4 y 5 se observan las imagenes obtenidas
mediante microscopia electronica de barrido. En la Fig.
4 se muestran zonas de la superficie de fractura de las
probetas A10(A+T), A30(A+T) y A40(A+T), cercanas
a la cara en traccion. Se distingue que la fractura es
intergranular en todos los casos. Se observan los
granos de alimina formando la matriz de los
materiales, mientras que el titanato de aluminio forma
granos homogéneamente dispersos, de menor tamafio
que los de alimina. En la muestra A10(A+T) el tamafio
de los granos de alumina es mucho mayor que en el
resto de materiales y no se observan microgrietas. En la
muestra A30(A+T) se han encontrado microgrietas
esporadicas del orden de 10 a 50 um. Por ultimo, en el
material A40(A+T) existen microgrietas
perpendiculares a la superficie de fractura con un
tamafio de 200 a 300 um.

En la Fig. 5 se muestra con mas detalle la
microestructura del material A30(A+T), observandose
microgrietas que rodean los granos de titanato de
aluminio o que atraviesan los granos de alimina. El
tamafio de estas microgrietas es del orden del tamafio
de los granos.

Fig. 4 Detalle de las superficies de fractura de los
materiales A10(A+T), A30(A+T) y A40(A+T) situados
de arriba abajo respectivamente. La cara en traccion se
encuentra en la parte inferior de las imagenes



ANALESDE MECANICA DE LA FRACTURA  Vol.20  (2003) 395

Fig. 5. Detalles de microgrietas en la muestra
A30(A+T)

4. DISCUSION

En los resultados obtenidos es claramente perceptible
la existencia de dos grupos de materiales. En concreto,
en las curvas de dilatacion de la Fig. 1, el
comportamiento del material A10(A+T) es semejante
al de la alimina monofésica, con curvas que no
presentan histéresis y con un coeficiente de dilatacion
medio del mismo orden. Cuando se consideran los
materiales A30(A+T) y A40(A+T) sinterizados a la
mayor temperatura (1550 °C), las curvas de dilatacién
muestran un comportamiento tipico de materiales con
microgrietas al presentar histéresis entre el
calentamiento y el enfriamiento[10]. El bajo valor de
coeficiente de dilatacion medio que presentan se debe
al hecho de que al calentar el material se produce el
cierre de dichas grietas y por lo tanto el cambio
dimensional de la pieza es menor. Durante el

enfriamiento el cuerpo contrae hasta llegar a un
minimo de la curva donde se produce de nuevo la
formacion de microgrietas, pudiendo llegar a originarse
la expansion del material.

A partir de los valores del mddulo de elasticidad
dinamico (Tabla 2) es posible llegar a la misma
conclusion sobre la presencia de microgrietas en el
material. Para confirmarlo, a partir del valor
experimental obtenido, se calculdo el modulo de
elasticidad dindmico que presentaria el titanato de
aluminio en estos materiales. Se ha demostrado [11]
que el modelo de Reuss permite el ajuste de E en estos
materiales. Ecuacion (5)

_ b )

Eexp
Voe Vs
ETA EA

Donde E, es el modulo de elasticidad dinamico
determinado experimentalmente, V es la fraccion
volumétrica de cada fase, E el modulo de elasticidad
dindmico tedrico de cada compuesto y los subindices
TA y A hacen referencia al titanato de aluminio y la
almina respectivamente. Como modulo de elasticidad
dindmico tedrico para la alimina se ha considerado 400
GPa

Efectivamente, los valores de la Tabla 4, indican que el
titanato de aluminio en el material A10(A+T) esta libre
de microgrietas, mientras que, por el contrario, el bajo
moédulo de los materiales A30(A+T) y A40(A+T) es
sintomatico de la presencia de microgrietas [7]

Tabla 4. Valores del médulo de elasticidad dinamico
para el titanato de aluminio presente en las muestras
calculados con el modelo de Reuss

ALO(A+T) A30(A+T) A40(A+T) A40-1450

Era, GPa 206 67 57 72

Los valores del médulo de elasticidad estatico reflejan
el mismo comportamiento, aunque es significativo que
se trata de valores un orden de magnitud menores
(Tabla 2). En la determinaciéon de E.y en ensayos de
flexion se producen deformaciones grandes y
prolongadas en el tiempo, por lo que el
comportamiento del material estd dominado por las
singularidades en borde de grano y por las
microgrietas. En concreto, en el material A10(A+T),
durante la carga se pueden desarrollar microgrietas
incipientes en el borde de grano, de acuerdo con el
valor de tension de rotura relativamente bajo (Tabla 2),
pero que es superior al de las muestras con 30 y 40 %
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en volumen de titanato de aluminio, con grietas ya
presentes, previas al ensayo de flexion.

Todos estos resultados son confirmados segin el
comportamiento rigido o plastico mostrado por las
curvas tension — deformacion. De esta forma, el indice
de rigidez (Tabla 3) se convierte en un indicador de la
presencia de microgrietas, como se pone de manifiesto
en las fotografias de la superficie de fractura (Fig. 4 y
5). Efectivamente, en el material A30(A+T), con
mayor indice de rigidez que el A40(A+T), las
imagenes muestran la presencia de grietas como algo
esporadico, predominando el microagrietamiento de
tamafio similar al grano.

Es importanmte destacar que en los resultados
anteriores, el material con 40 % vol. de titanato de
aluminio obtenido por sinterizaciéon a la menor
temperatura (1450 °C) muestra un comportamiento
similar al material A30(A+T) sinterizado a 1550 °C.
Esto pone de manifiesto la importancia de la
microestructura a la hora de buscar las propiedades
deseadas. En este caso, en las muestras sinterizadas a
1550 °C se ha conseguido aumentar el tamafio de
grano, favoreciendo el microagrietamiento.

5. CONCLUSIONES

Se han preparado materiales compuestos de alimina —
titanato de aluminio con composiciones de hasta un 40
% vol. de segunda fase y se ha variado la
microestructura con dos tratamientos térmicos
diferentes (1450 °C y 1550 °C para conseguir
crecimiento de grano)

Los resultados obtenidos muestran dos tipos de
comportamiento. El material con un 10 % vol. de
titanato muestra un comportamiento rigido similar a la
alimina monofésica, mientras que los materiales con
30 y 40 % vol. de titanato de aluminio presentan un
comportamiento ductil que se relaciona con la
presencia de microgrietas.

En todos los materiales la fractura es intergranular,
poniendo de manifiesto el predominio de las

singularidades en borde de grano en el comportamiento
del material durante la fractura.
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