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PRESENTACION

Este libro recoge los restimenes de los trabajos que se presentan en el XI Congreso
Nacional de Propiedades Mecanicas de Sélidos. Seguimos con la tradicién establecida
en la Rabida en 1988 y que ha 1do recorriendo todas las regiones espariolas, esta XI
edicién que serd en Cddiz y localizada en su sierra de Grazalema en un pueblecito
llamado El Bosque en la cima de esta deformacién plastica de la placa Ibérica. El
sedimento marino de tipo calizo y el alto nivel de precipitaciones es el origen de este
plegamiento en la Sierra de Grazalema, y responsable de su modelado karstico tanto
en superficie como en subterrdneo. En este marco de dislocaciones, sinclinales, fallas y
fracturas nos reuniremos el préximo mes de Septiembre para entablar discusiones
sobre el mismo tema pero a otra escala espacio-temporal.

Tratamos de presentar los tépicos mas relevantes en la actualidad dentro de una
clasificacion clasica: metales, ceramicas, polimeros y sus materiales compuestos.
Sirviendo como punto de encuentro para el debate y la discusién, lo que debe producir
una colaboracidn entre diferentes grupos de investigacién. Hemos tratado de abarcar
el maximo espectro con especialistas en los diferentes temas. Las presentaciones
orales se han seleccionado de los trabajos mas relevantes. Y también se potencia la
participacién de jovenes investigadores que presenten sus recientes resultados, con
pequerias sesiones orales de sus paneles.

Tanto el comité cientifico como el organizador de Cadiz agradecen el apoyo recibido por
las instituciones autonémica y nacional y esperan que en este encuentro se potencie el
intercambio de ideas y produzca la cooperacién futura y lo que es mas importante
afiance los lazos de amistad.

El Bosque (Cadiz)
Septiembre de 2008

Nicolas de la Rosa Fox
Manuel Pifiero de los Rios
(editores)
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se ha obtenido el valor de la energia de activacién Q del
proceso que controla la deformacién.

Los ensayos de deformacion a carga constante (entre 10
y 50 MPa) y pequerias velocidades de deformacion
(entre 10y 107 s™') han permitido completar el estudio
de los mecanismos de deformacion, obteniendo el valor
de los pardametros n y Q a T>1000 °C con mayor
precision y han hecho posible el estudio de la
deformacién a temperaturas inferiores a 1000 °C donde
las altas velocidades de deformacién impuestas en los
ensayos a velocidad de deformacidn constante, junto al
endurecimiento por deformacion que se produce a estas
temperaturas, hacen dificil alcanzar deformaciones
significativas sin producir la fractura del material y por
consiguiente dificultan o impiden la determinacion de
los parametros n y () que caracterizan la deformacion.

Los resultados de los ensayos mecanicos han sido
comparados con los datos existentes en la bibliografia®?
y analizados y discutidos en base a la informacién sobre
la microestructura de dislocaciones que se genera en la
deformacion a diferentes temperaturas. Si bien esta
microestructura ha sido estudiada por microscopia
electrénica de transmision (TEM) en algunos trabajos*,
parece necesario profundizar en este tipo de estudios
con el fin de contribuir a correlacionar los resultados de
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los ensayos mecanicos con la dinamica del movimiento
de las dislocaciones.
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Efecto de la fase cristalina sobre la resistencia al desgaste de superficies
vitrocristalinas de la ceramica plana vidriada.

C. Gargori, R. Galindo, M. A. Tena, A. Garcia, G. Monros

Dpto. Quimica Inorgdnica y Organica, Universitat Jaume 1, 12071, Castellon

gargori@qio.uji.es

RESUMEN: Un material vitrocristalino o vitroceramico
es un material compuesto vidrio-cristales obtenido por
un proceso de desvitrificacion. Su naturaleza de material
compuesto le permite conjugar las propiedades tanto del
vidrio como de la ceramica. En muchas ocasiones la
desvitrificacion de un vidrio se ha considerado el final
de su vida util al perder su resistencia mecanica,
transparencia..., pero si la cristalizacion se desarrolia de
forma controlada como por primera vez desarrollo
Stokey en la factoria de Coming Glass, se puede obtener
un material ceramico integrado por microcristales muy
finos inmersos en una fase vitrea residual que presenta
una altisima resistencia mecanica.

En los vidriados utilizados en la decoracion de
pavimento y revestimiento ceramico, la desvitrificacion
controlada de fases cristalinas en los mismos permite
incrementar las propiedades mecanicas del vidrio
original, gracias al efecto reforzante que la materia
cristalina produce sobre la matriz vitrea. Estos vidriados
obtenidos por fusién en los llamados homos de fritado,
se depositan una vez molturados con agua mediante
slip-coating en capas de 2 mm sobre el soporte
ceramico, posteriormente son cocidos a la temperatura
adecuada para el soporte: del orden de 1000°C para
piezas de revestimiento de paredes y de 1140°C para
piezas de pavimento y con ciclos de coccion no
superiores a los 60 minutos. Al partir de una masa
porosa de pequeiias particulas de vidrio, los fenémenos
de cristalizacion adquieren gran importancia en estos
materiales, de forma que aumenta de forma importante
la viscosidad de la masa vitrea en los alrededores de Ty,
esta viscosidad favorece mas la crstalizacion en
superficie y dificulta ia eliminacion de la porosidad y la
correcta sinterizacion de la capa de vidriado sellante,
obteniéndose superficies con poros abiertos y rugosas
sin interés. La necesidad de lograr un buen sellado del
vidriado impide pues la consecucion de grandes
fracciones masicas de cristales en estos vidriados
desvitrificados que raramente superan el 20% [1,2].

En estos materiales desvitrifican diferentes
fases cristalinas que en funcién de su indice de
refraccion, tamano de particula y distribucion en el seno
del vidrio matriz modifican la opacidad del material asi
como sus propiedades mecdnicas. Desde esta
perspectiva una propiedad de alto interés en cerdmica
plana vidriada es su resistencia el desgaste que puede
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ser evaluada de forma efectiva mediante el Indice de
Fragilidad o relacion entre la microdureza Vickers y la
tenacidad a la fractura (HVN/K,) [3].

En este trabajo se analiza el efecto de la fase
cristalina sobre el indice de fragilidad de superficies
vitrocristalinas de la ceramica plana vidriada cuyo
indice de refraccion se indica en la Tabla [.

Tabla 1. indice de refraccion de las fases cristalinas

estudiadas o relacionadas [4].

COMPUESTO n
Rutilo TiO, 2.8
Anatasa TiO, 2,5
Esfena CaSiTiOs 1,91
Circon ZrSiO, 1,9
Baddeleyita ZrQ, 2,2

Casiterita SnO» 2
Ghanita ZnAl-O, 1,9
Anortita CaAly_SiZOg 1,58
Espodumena LiAlSi,O, 1,67
Celsiana BaAl,Si,0;s 1,59
Didpsido CaMg(SiOs), 1,7
Scheelita CaWQ, 1,9

Las muestras se prepararon por fusion de
precursores oxido a 1500°C y posterior enfriamiento
rapido sobre agua (fritado). La barbotina de densidad
aprente de 1,6 g/ml. se deposito sobre la pasta de gres
porcelanico por spin-coating siempre con la misma
cantidad de esmalte por unidad de superficie de soporte
(1 Kg/mz). La placa esmaltada fue cocida en un ciclo
convencional de gres porcelanico de 60 minutos de
duracidn total "cold to cold" y 1185°C con retencion de
S minutos a dicha temperatura.

Las muestras fueron caracterizadas mediante
medida del brillo, difraccion de rayos X (DRX) y
analisis microestructural por microscopia electronica de
barrido (SEM). El brillo se midié con un Reflectémetro
Minolta Multi-Gloss 268, que cumple la normativa DIN
67 530, ISO 2813, ASTM D523, BS 3900 (D5). Se ha
utilizado la reflexién a 60°, pero si el valor supera las 70
unidades se toma como valor de brillo la reflexion a 20°.
La difraccion de Rayos X (DRX) realizada a las placas
esmaltadas con el fin de caracterizar las fases cristalinas
que desvitrifican en el seno del vidriado, se realizé en
un difractometro SIEMENS D5000 que utiliza la
radiacion CuK,, filtrada por Ni. Con este fin, se midio el
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Figura 1. Curva log velocidad de deformacion vs log
tensién para espumas Alporas de densidad 0.32g/cm’.

Los ajustes realizados al conjunto de datos disponibles,
incluyendo los correspondientes a muy altas velocidades
de deformacion de/dt = 2.107 obtenidos de la fase de
aplicacion de cargas, proporcionan valores promedio del
exponente de la Ley de Norton superiores a n=10, de
modo similar a los obtenidos por Haag et al. [2], con
valores entre n=10 y n=17. Cuantitativamente, por otra
parte, los valores de velocidad de deformacion son
similares a los obtenidos en [2] para muestras de similar
densidad y condiciones de ensayo.

Como se muestra en la figura 2, los valores de la energia
de activacion medidos en este trabajo oscilan entre
valores de Q= 120-170 Kl/mol, valores que se
encuentran en el mismo rango que los observados por
Andrews et al. [1] con espumas Alporas de similar
densidad y que son superiores a los caracteristicos del
aluminio sdlido en dicho rango de temperaturas bajo
régimen de powerlaw creep (Ley de Norton).
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Figura 2. Curvas log de/dt vs log 1/T para espumas
Alporas; Q = 72 kJ/mol para aluminio sélido a 200-
300°C en régimen powerlaw creep

El comportamiento observado, por lo tanto, no puede
justificarse mediante la aplicacion directa de los
modelos 0 mecanismos que contemplan la existencia de
un régimen de “powerlaw creep” similar al del sélido
como mecanismo de control de la fluencia de la espuma.
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Observaciones de secciones de las muestras tras los
ensayos han confirmado que, junto a los mecanismos de
compresion pura y de flexién considerados en la
obtencion de modelos y el andlisis de mecanismos de
fluencia [1,2,3] aparece sistematicamente un mecanismo
de pandeo local de paredes de celda. Este mecanismo de
creep local ha sido reproducido mediante simulacion
por elementos finitos. La existencia de fallos locales en
las paredes verticales provoca una redistribucion del
estado tensional en la espuma y favorece la aparicion de
velocidades de deformacion elevadas. Los resultados
confirman las observaciones de otros autores, en
relacion con los importantes efectos de la estructura
interna de la espuma sobre la velocidad de deformacién.
[5,6], confirmando que la ausencia o colapso local de
un limitado nimero de paredes verticales es suficiente
para justificar los elevados valores del exponente n y de
la energia de activacion Q observados.
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un area mayor a la del cuello de la probeta y entonces la
fuerza registrada en el ensayo no estaria asociada a la
zona de interés. G’Sell et al. [3] reporté que en la
medida en que disminuye la zona de estudio, se
garantizara un mejor reporte de las propiedades
mecénicas, ya que se estd asegurando una region con
mejor exactitud de los resultados.

50 T T

40l 1

30t

Esfuerzo verdadero 1 MMPad

g
Q. 15
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Deformacion verdadera
Figura 2. Curva esfuerzo-deformacion para determinar G,,.

Siguiendo el modelo estudiado [2], el G, estd
determinado por una pendiente en la zona de
deformacion homogénea, de acuerdo a la siguiente
relacion:

[ -0,
(G"):.‘\_-' S 70

1 A A ecuacién 1

El célculo de G, se debe realizar en un rango comiin de
deformacidon para todas las condiciones evaluadas. A
temperatura ambiente, para las muestras extruidas el
rango de deformacion seleccionado fue de 0,46 a 0,61
mientras que para las probetas moldeadas por
compresion el rango de deformacion real fue de 0.22 a
0,32. A pesar de que los rangos tomados para realizar el
calculo del G; son diferentes, se observa como el G,
disminuye con la  velocidad de  ensayo,
independientemente del proceso de transformacién

(Figura 3).

El comportamiento presente para el G, en funcion del
proceso de transformacion (Figura 3), se debe
principalmente a la orientacion molecular impartida al
material, la cual va a depender tanto de las condiciones
del proceso como del tipo de proceso empleado. En el
caso particular de la extrusion de peliculas, la alineacion
de las cadenas es en la direccion de flujo lo que produce
un incremento en el esfuerzo a la fluencia. Por su parte,
durante el moldeo por compresion el flujo de material
en las cavidades tiene lugar en todas direcciones, por lo
que no se obtienen grandes orientaciones.

Durante el proceso de inyeccion, es el balance entre las
condiciones de proceso empleadas lo que define la
orientacion; por ejemplo, durante la inyeccion se forman
estructuras altamente orientadas cuando la temperatura
del fundido es alta. La morfologia y la orientacion
dependen de la dindmica de flujo del frente del fundido.
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Asi, una combinacién de cizalla y de flujo elongacional
obligan al material de la seccion central del frente
fundido a fluir desde el centro hacia la superficie del
molde, en un fenémeno cominmente Ilamado flujo-
fuente. Cuando el plastico encuentra las paredes del
molde sufre un enfriamiento rapido y solidifica.

50 v T — T T
40 \\’\\‘ ]
‘130 p
© 20 1
10k —e&— extrusién 1
~4— compresién
—0—1nyeccion
0 i A i 1 L
0 20 40 60 80 100

Velocidad de ensayo (mm/min)

Figura 3: Variacion del G en funcidn del proceso de
transformacion y de la velocidad de ensayo.

Hay por tanto un gradiente de velocidades no uniforme
en el sentido transversal del molde, desde la capa
solidificada y altamente orientada a lo largo de las
paredes donde tiene una velocidad nula, hasta el frente
de plastico fundido en el centro donde tiene una alta
velocidad, mientras fluye hacia las paredes del molde
donde solidifica. El comportamiento de este flujo-fuente
tiene una gran influencia en la orientacion molecular,
especialmente cerca de la superficie o piel [4-5].

Por esta razén, se muestra que a mayor grado de
orientacién inducido por el proceso mayor es el G,
independientemente de la velocidad. Se observé una
tendencia similar cuando se incrementé la temperatura
de ensayo.
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500 mm/min, para asistentes de acero, aluminio y
madera.

Resultados

La figura 2 muestra la relacion fuerza-extension para las
laminas de PP al utilizar un asistente de acero. Se puede
observar, en general, que a mayor velocidad de ensayo,
mayor fuerza es requerida para deformar la lamina.
Ademas, se tiene que las graficas presentan una
tendencia creciente de la fuerza con la extension. Este
hecho se repite para todos los materiales evaluados y al
aumentar la temperatura de calentamiento. Esto puede
ser explicado a través del efecto que produce deformar
la lamina més répidamente: al ser sometida a una mayor
deformacion en menor tiempo, el material tendera a
ejercer mayor resistencia para vencer los enredos de las
cadenas y fluir por efecto de la fuerza aplicada, asi, se
registrardn mayores esfuerzos biaxiales en la zona de
contacto entre el asistente y la probeta, los cuales son
registrados por la celda de carga. Cuando se incrementa
la velocidad de ensayo, la capacidad de respuesta del
material tiende a verse reducida limitando el flujo de las
cadenas de polimero, por lo que se registran
incrementos en la fuerza aplicada.

700 - ———
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—a— V=200 mm/min, T=130°C
600 —8— V=500 mm/min, T=130°C
T - V=300 mmmin, T=140°C
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z 400
8 300
o
&
200
100 |
0 ; .
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Extension (mm)

Figura 2. Curvas de fuerza ejercida por ¢l asistente de
acero en funcion de la extension para laminas de PP.

Adicionalmente, se observé que a mayor temperatura
menor es la fuerza requerida para deformar la ldmina
[1,4,6]. Se espera que a menores temperaturas el
asistente necesite mayor fuerza para penetrar y deformar
la lamina a una velocidad constante. Al incrementar la
temperatura, las ldminas se encuentran mas fluidas por
lo que se requiere menor trabajo para originar la
deformacion [2-4,6]. En un trabajo realizado por Dharia
et al. [6], se reportan valores de fuerza obtenidos para
un PP los cuales tienden a ser mucho menores a los
encontrados durante esta experiencia. Esta variacion
puede ser explicada en base a diferencias en el grado
del material empleado, en la forma y material del
asistente, y del factor de friccion. Asimismo, la
diferencia en el método experimental empleado puede
traer como consecuencia variaciones con respecto a los
valores hallados [1-4,6].
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Al comparar las curvas registradas para los diferentes
materiales del asistente, se observa como se generan los
mayores valores de fuerza al emplear aluminio. Las
diferencias encontradas entre estos materiales se deben
a que poseen propiedades diferentes, siendo de
particular interés durante el proceso de deformacion de
una lamina de material polimérico el coeficiente de
friccion, la conductividad térmica y el calor especifico.
Estos valores son diferentes para cada uno de los
materiales evaluados, razén por la cual el arrastre de
material durante el ensayo es diferente. Es posible que
se produzca adhesion de la lamina al asistente y, en esta
situacion, la resistencia en fundido pasa a jugar un papel
mds importante que la friccion a la hora de deformar
una lamina. Sin embargo, es muy probable que, al
alterar dicho parametro, se modifiquen otros con mayor
influencia que el coeficiente de friccion. La
modificacion del comportamiento friccional en este
proceso resulta bastante dificil en la practica, ya que la
unica manera de alterar este parametro sin variar otros
es modificando la forma del asistente, que es una
variable de disefio mas que de proceso. La forma que
tenga el asistente maximizara o minimizara la
interaccion entre el asistente y la lamina, y es entonces
cuando la friccion puede ejercer alguna influencia [2,3].

Conclusiones

El disefio de prototipos para simular el proceso de
termoconformado debe envolver al menos tres factores
fundamentales: uniformidad en el calentamiento de la
lamina, mantenimiento de las condiciones de ensayo y
minima friccion entre las partes (cdmara-asistente y
asistente-lamina); este ultimo debe ser eliminado para
que no se generen ruidos en las medidas. La seleccion
del material del asistente, la velocidad y la temperatura
del ensayo en las medidas de fuerza bajo deformacion
biaxial, juegan un papel importante en el registro de la
fuerza generada y al mismo tiempo tendra un fuerte
efecto en los datos experimentales usados para fijar los
parametros del material para la determinacién de una
ecuacion constitutiva.
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