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Disks of a commercial alumina were fabricated by slip casting, calcination and sintering. The
surfaces were machined using SiC papers (120 and 320 grit) and characterized by residual stresses
measurements. The mechanical strength was determined in biaxial flexure (ball on discontinuous
ring). The specimens were subjected to thermal shock conditions (cooling using a high-velocity air
jet) and the critical temperature differential for crack propagation was determined. The temperature
and stress distributions during air impinging were calculated using a finite element method. The
value of the heat transfer coefficient was estimated by fitting the calculated temperature profiles
with those measured during each test. The calculated tension for the therma shock fracture was
compared with the mechanical strength, together with the fracture features in each case. The
differences were explained on the basis of the calculated stress distributions.
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1. Introduccién

Losmaterialesceramicos sometidosacargasmecanicas
o termomecanicas pueden fallar cuando se dcanza alguna
condiciéncritica(criteriodefractura). Engeneral, seasume
guelarespuestade un materia auno uotrotipodetensiones
es equivalente en cuanto € proceso fisico Ultimo que pro-
duce el estado de tensiones, es decir, el estiramiento de
enlaces atdmicos, es el mismo en ambos casos. En base a
esto, cuanto mayor sea lainformacion acerca del compor-
tamiento mecanico de un material, mayor seralacompren-
si6n de su respuesta ante condi ciones mas compl g as como
las que involucra el chogue térmico. Sin embargo, este
objetivo no puede lograrse sin contar ademas con € valor
de lastensiones térmicas generadas, paralo cual € célculo
numeérico por elementosfinitos resulta Gtil. Con estefin se
han disefiado nuevos ensayos de choque térmico que satis-
facen losrequerimi entos paraestos estudi os, especial mente
respecto a las condiciones de borde controladas'”’. Esim-
portante tener en cuenta que para interpretar € dario por
choque térmico a la luz de la fractura en un ensayo
mecanico, se requiere que ambas solicitaciones produzcan
distribuciones de tensiones equival entes.

En estetrabaj o se analizan comparativamentelos resul -
tados de ensayos mecanicos y de choque térmico de un
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material de amina, utilizando valores de lastensiones de
origen térmico obtenidos por cdlculo numérico. Seincluye
el andlisis de la fractura en ambas solicitaciones. Los en-
sayosempleados, flexionbiaxial y enfriamiento brusco con
un jet de aire, se seleccionaron teniendo en cuenta que en
ambas condiciones se genera un estado equibiaxial de
tensiones sobre la superficie delaprobeta. En el ensayo de
choque térmico empleado las condiciones de contorno
estén bien establecidas permitiendo estimar valores del
coeficiente detransferenciade calor superficial confiables,
facilitando € célculo delastensiones generadas durante el

ensayo.
2. Materialesy Metodos

2.1. Preparacion de las probetas

Sefabricaron discosde 17,50 + 0,02 mm deradio (R) y
2,68+ 0,02 mm de espesor (t) por colgje de unasuspension
acuosa de almina comercial de alta pureza (Reynolds
RC-HPDBM, Dsp = 0,35 um, Se = 7,3 m?/g)®. Los mismos
fueron calcinadosa900 °C durante 1 hy luego desbastados
sucesivamente con papel esde SiC degradosabrasivos 120,
320y 600 parad gjustedimensional. El sinterizado sellevé
acabo en aire a 1600 °C durante 2 h (velocidad de calen-
tamiento de 2 °C/min). Seobtuvo un materia denso (99,5%



8 TombaMartinez & Cavalieri

dela densidad tedrica) de microestructura homogénea con
porcentaje similar de granos equiaxiales y aargados (es-
beltez =2,6), con un tamario medio de grano de 3,46 umy
muy pocos poros intragranulares. Luego del sinterizado,
una de | as superficies de cada disco fue pulida con papeles
de SIC de grados abrasivos 120 y 320, sucesivamente.

La superficie pulida fue caracterizada por medidas de
tensiones residuales mediante difraccion de rayos X. Se
utilizé un equipo Rigaku Strainflex con radiacion de CrK o
y se empled la técnica del ser’d para e céculo de las
tensiones. Los val ores obtenidos para los planos de difrac-
cién{1010} y {11 9} fueron siemprecompresivos:-91,28
+ 10,24 MPay -60,9 + 7,21 MPa, respectivamente.

2.2. Ensayo mecanico

Se determiné la resistencia a la fractura en flexion
biaxial utilizando un dispositivo construido en acero espe-
cia K segun la configuracién de bola sobre anillo discon-
tinuo® (9,75 + 0,02 mm de radio). Los ensayos se llevaron
a cabo en una maquina universal de ensayos mecanicos
hidraulica Instron model o 8502, en control por posicién a
una velocidad de desplazamiento del actuador servo-
hidréulico de 0,05 mm/min.

2.3. Ensayo de choque térmico

Los ensayos de chogue térmico se realizaron en un
equipo construido paratal fin®. Cada disco se coloca hori-
zontalmente sobre un soporte refractario con la superficie
pulida hacia arribay con dos termocuplas en contacto con
la superficie inferior en e centro y a 14,5 + 0,02 mm del
mismo. Un horno cilindrico permite calentar el sistema a
una temperatura prefijada (Ti). Luego de estabilizar el
sistema a esatemperatura durante 90 min, seinsufla un jet
de aire comprimido a temperatura ambiente (Tp = 27°C)
sobre € centro del disco durante 20 s. El aire se conduce a
una velocidad de 330 m/s por un tubo de silice de 1,79 +
0,02 mm de radio (ro) posicionado perpendicularmente a
3,00 = 0,02 mm sobre la superficie a ensayar.

Luego de cada ensayo se examina la probeta para
detectar la aparicion defisuras. S el examen resultanega-
tivo el disco se someteaun nuevo ensayo, con T incremen-
tada en 10 °C. Este procedimiento se repite hasta la
gparicion de fisuras. Usando este método se evalla la
resistencia a choque térmico Tc (0 ATc = Tc-To) definida
como el valor de T a cua se produce extension defisuras
(condicion de iniciacion).

Durante el ensayo se registra la temperatura sobre los
dos puntos de la superficie inferior del disco con termocu-
plas de respuesta répida de Pt-10%Rh/Pt calibradas, con
adquisicién y almacenamiento de datos por computadora.
Cuando se producen fisuras o fractura, este evento se
detecta como una caida brusca en los registros de la tem-
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peratura, a partir de lo cual se determinan los tiempos de
fractura.

El rango de vaores de T; depende del material en-
sayado. Para el material de alimina que se usd en este
trabgjo T; se vari6 entre 870 °Cy 1030 °C.

2.4. Patrones de grietas

Losdiscosfracturadosen ambascondiciones, mecénica
y térmica, se inspeccionaron Opticamente determinandose
las caracteristicas de las grietas resultantes y de las super-
ficies de fractura. En los casos de probetas dafiadas en
condiciones de choque térmico en las que no se produjo
fractura completa, |as fisuras se revelaron por tincion con
un liquido penetrante para su inspeccion ocular.

2.5. Calculo de distribuciones de temperatura y tension

La evolucion de la temperatura y el esfuerzo en d
espacio y €l tiempo en los ensayos de choque térmico se
calcul6d por € método de e ementos finitos implementado
en el sistema comercial LUSAS. Dada la smetria de
revoluciondel sistema, sesimul 6 sblolamitad delaseccion
media del disco y del cemento refractario como un
problema bidimensional axisimétrico. Se utilizd unamalla
regular de 576 elementos cuadrados parabdlicos (1906
nodos), con unamayor discretizacion enlazonacorrespon-
diente a jet de aire. Parael calculo se usaron valores de la
literatura de las propiedades térmicas y mecanicas de la
alimina, considerando su dependencia con la tempera-
tural®, y del cemento refractario a200 °C.

Las condiciones de contorno térmicas consideradas
fueron de flujo impuesto en la cara superior, con e coefi-
ciente de transferencia de calor superficial (h) constante
con latemperatura, y adiabaticidad en el resto de la fron-
tera. Se permitié € flujo de calor por contacto entre la
superficie inferior del disco y la superior del cemento
refractario, con un valor estimado de la conductancia de
10° W/m? °C®.

El coeficiente de transferencia de calor superficial se
estimé, como funcion deladistanciad centro del disco (r),
através del gjuste de lavariacion temporal de lastempera-
turas obtenidas por cédculo con las registradas durante el
ensayo en los puntos de lasuperficie inferior. Se utilizaron
como curvas experimental es|os promedios de losregistros
obtenidos acada T;.

El efecto delavariacion en latransferenciade cal or por
el flujo de aire desde |a zona de impacto haciala periferia
del disco se smul6 con un modelo que considera un flujo
turbulento alo largo del radio, con un h constante dentro
de lazona de impacto del jet, un aumento del mismo en la
zonadeestancamiento'?*3y su posterior disminucion hecia
laperiferiadel disco, segin laEc. (A):

h(r) =ho parar <rg
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ho
h(r) =Tr0 pararo<r<rc
hO
h(r) = - ro pararc<r<R (A)

donderpese radio del jet deaire, Resel radio del discoy
hoesel valor dehenlazonadd jet. Pararc, queesel punto
a partir del cual cambia el comportamiento de h, se tomé
un valor de 4,74 + 0,65 mm, algo mayor a 2ro *1213, Los
parametrosdegjusteson oy ho' y susval ores se estimaron
de acuerdo a una metodol ogia disefiada para ese fin®.

Para el célculo de los esfuerzos se consideré un
problema de deformaci ones axisimétricas. Se restringio €
desplazamiento radial paralos nodos ubicados sobre el gje
central, tanto en & disco como en & cemento refractario.
Ambos materidles se consideraron eésticos, lineales e
isotropicos.

3. Resultados

3.1. Resultados experimentales

Se emplearon 20 discos de aUmina para cada tipo de
ensayo, mecanico y de chogue térmico. Paralos especime-
nes ensayados en flexion biaxial se obtuvo unaresistencia
mecanica de 220 + 66 MPay un médulo de Weibull de
6,9'. El valor de ATc medio determinado en condiciones
de choque térmico resultd de 916 °C, con una desviacion
esténdar de 54 °C y los tiempos de fractura estuvieron en
el rangode3alss.

En los discos que sufrieron fractura frente a carga
mecanica se obtuvo un patron de grietasradialesapartir de
la zona central del disco. El 70% de las probetas se rom-
pieron en 2 partes y el resto en 3. En genera no se obser-
varon desviaciones de | os pasos de grieta mientras que las
superficies de fractura fueron bastante lisas y planas, con
pocos relieves. A diferencia de las probetas ensayadas en
flexidnbiaxial, en lasfracturadas en condi ciones de choque
térmico se observaron tanto grietas circulares como ra
diales. En todos | os casos, la fractura parece originarse en
la zona central del disco. En la mayoriade las probetas la
fractura fue completa. En los casos donde las fisuras no
alcanzaron la periferia del disco, éstas sempre fueron
pasantes. L os pasos de |las grietas resultaron bastante tortu-
0s0s Y las superficies de fractura, irregulares. En general,
las probetas sefracturaron enun nimero alto defragmentos
(entre 3y 7 partes).

Latortuosidad y laatafragmentacion son aspectos que
se asocian cominmente a una e evada energia disponible
en e momento de la iniciacion de la fractura. Dadas las
discrepancias observadas con la fractura mecanica, se in-
fiere que ésta ocurre con una energia almacenada menor
gue ladisponible en la fractura por choque térmico.
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3.2. Andlisisnumérico

Para el gjuste del coeficiente de transferencia de calor
superficial, y dada su dependencia con la temperatura, se
seleccionaron tres valores de Ti: 870 °C (bgo), 920 °C
(intermedio) y 980 °C (ato), como representativos del
comportamiento en todo e rango estudiado. Losvaloresde
ho y ho' gjustados se reportan en la Tabla 1. Se verifico la
dependencia de h con Ti®*®y su valor radia méximo se
localiz6 enrc.

A lo largo del espesor, las menores temperaturas se
producen en la superficie superior. EnlaFig. 1 se muestra
lavariacion radial delatemperaturaen estasuperficie para
Ti =920 °C alos 10 sdeiniciado el enfriamiento (paralas
otras T; se observa un comportamiento semejante). La
temperatura presenta maximos y minimos (éstos Ultimos
ubicadosen € centroy enr = 5,72 mm) producidos por la
variacion radia de h considerada.

LaFig. 2 corresponde a los gréficos de contorno de las
componentesradial y circunferencial delastensiones(oyxy
07) para 10 s de iniciado € enfriamiento y 920 °C de
temperaturainicial. Ladistribucion de latension calculada
presenta méximos 'y minimos locales, tanto en o; como en
Ox. Este comportamiento refleja e aumento de h en rc
considerado por este modelo. La posicion del maximo
esfuerzo es: o bien en el punto central (ox = 07) o bienaun
radio ry de 5,72 mm (o), en relacion con los minimos
calculadosentemperatura. Laocurrenciadeuno uotro caso
depende de la magnitud de ho en relacidn con el valor del

Tabla 1. Par&metros de gjuste.

T (°C) ho (W/m?°C) ho’ (W/m?°C)
870 160 650
920 180 650
980 200 650
870
D/D/D/D
8601 e
I
S 850
Ei
g 840 -
£ |
2 8304 \D
o
=)
820
0,000 0,005 0,010 0,015

Distancia radial / m

Figurz 1. Distribucioén radial de latemperatura sobre la superficie supe-
rior (Tj =920 °C, tiempo = 10 s).



10 TombaMartinez & Cavalieri

e

Materials Research
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47, 86
65, 58

6. 719

Figura 2. Gréficos de contorno de | as tensiones circunferencial (02 y radia (ox) (Ti = 920 °C, tienpo=10s).

coeficiente en rc (funcion a su vez de hy') y ademés, del
tiempo deiniciado € choque térmico.

A partir del andlisis de la distribucion radia de la
tension se determind la extension de la region de
equibiaxialidad en un &rea circular de 2 mm de radio. La
componente circunferencial de la tension (o7) disminuye
muy rapidamente luego de su valor méximo en ry haciala
periferia del discoy se vuelve compresiva a una distancia
=9r,, mientras que la componente radial en funcion del
radio, es siempre en traccion.

En el espesor, los esfuerzos son en traccion hasta una
distancia de=5,3rg y ademés, en e ge central oxesigud a
0z Estos resultados indican la existencia de una amplia
zona en traccion en € sentido del espesor (equivaente al
mismo para la geometria estudiada) que seria responsable

de una fractura con ata energia. Esto es caracteristico del
enfriamiento con medios de ‘quenching’ poco eficientes
como €l aire (h bajos)*®. En estas condiciones, laprofundi-
dad de la capa en traccién a partir de la superficie enfriada
es grande y se desarrolla lentamente, puesto que el valor
del coeficiente detransferenciadatiempo paraqueel calor
pueda fluir desde una mayor profundidad. La fractura
ocurre con gran violencia, luego de un cierto tiempo de
iniciado € enfriamiento, a causa de la gran cantidad de
energia almacenada en una profundidad considerable del
especimen.

En la Fig. 3 se observa la variacion temporal del es
fuerzo para 920 °C en los puntos central y rv sobre la
superficie. Los esfuerzos calculados presentan siempre
méximos a tiempos entre 25y 5 s En la Tabla 2 se
presentan los valores maximos, que en todos los casos
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Figure 3. Variacién temporal de la tensén para el centro y rm (02
(Ti=920 °C).

Tabla 2. Valores maximos de | as tensiones.

Ti (°©) oz (MPa) Posicién tiempo (9)
870°C 77 ' 36
920°C 81,5 r 3,0
980°C 89 rm 34

ocurren en gz, junto con el tiempo y la posicion correspon-
dientes alas tres temperaturasinicial es consideradas.
4. Discusion

L os patrones de grietas obtenidos tanto para los discos
fracturados mecanicamente como para los sometidos a
condiciones de choque térmico son consistentes con la
distribucion equibiaxia de tensiones en ambos tipos de
configuracion de carga.

En laflexion biaxia de bola sobre anillo discontinuo,
la magnitud de las tensiones circunferencial y radia en la
zonacentral delasuperficiedelaprobetaesméaximaeigual
para ambas componentes. Los valores maximos se man-
tienen constantes hasta un radio de aproximadamente t/317,
Esto concuerda con la presencia de grietas radiales que se
iniciarian en lazona central.

Laaparicidn de fisuras radialesy circulares en choque
térmico se justifica, respectivamente, por € calculo de
tensiones circunferenciales y radiales de magnitudes ele-
vadasy semejantes. Lapresenciadegrietascircularesfuera
de la zona de impacto del jet en algunas probetas puede
relacionarse con los vaores méximos de las tensiones
obtenidos més all4 de estaregidn. Por otra parte, lasfisuras
no siempre acanzan la periferiay esto puede asociarse a
gue la tensién circunferencia (o) se hace compresiva,
contribuyendo a arresto de las grietas. Ademas, siempre
traspasan e espesor en concordancia con € hecho de que
en una parte importante de la probeta, los esfuerzos cal cu-
lados alo largo del espesor resultaron s6lo en traccion.
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Los tiempos a los que aparecen los maximos de las
tensiones calculadas en condiciones de choque térmico
estén dentro del rango de los tiempos de fractura determi-
nados experimentalmente (3-15 s).

Asumiendo que la fractura por esfuerzos de origen
térmico se produce a mismo valor critico de tensiones que
la que ocurre por esfuerzos mecénicos (para configuracio-
nes equivalentes de esfuerzos como es este el caso), a
comparar las tensiones de fractura medidas en flexion
biaxial (oF) con las tensiones calculadas a los tiempos de
fractura experimental es en los ensayos de choque térmico
(Tabla 2), las Ultimas resultaron mas bagjas.

Una posible explicacion para esta diferencia puede
darse, por un lado, considerando la existencia de esfuerzos
residuales compresivos originados por el tratamiento su-
perficial de pulido de los discos. Tales esfuerzos pueden
actuar modificando la distribucion de tensiones en una
solicitacién mecénica 0 termomecanica, generalmente
aumentando |a resistencia mecanicat®. En los ensayos de
choque térmico, cada probeta se trata a temperaturas rela-
tivamente elevadas durante tiempos prolongados, no pu-
diéndose descartar que en estas condiciones se produzca
unarelgjacion de lastens onesresidua es con modificacion
delaresistencia del material a soportar esfuerzos respecto
del ensayo mecéanico.

Otrarazon para estadiscrepancia se puede encontrar en
el andlisisdelaprobabilidad de hallar un defecto criticoen
lazonadeequibiaxialidad. En el ensayo dechoquetérmico,
esta region se extiende a un area de 2 mm de radio, cinco
veces mayor que en el ensayo mecanico (0,89 mm=1/3), a
la que se suma una zona adicional que circunda a rm
sometida a altos esfuerzos. En consecuencia, en la solici-
tacion térmica la probabilidad seria més altay los vaores
de tension de fractura resultarian menores.

Lamayor cantidad de energiadi sponibleen el momento
de la fractura en las probetas sometidas a condiciones de
choque térmico respecto de las soli citadas mecani camente,
inferida a partir de la tortuosidad y mayor fragmentacion
delasprimeras, escons stente con | osresultados numéricos
obtenidos. Durante € enfriamiento brusco el espesor del
disco estd completamente en traccion hasta una distancia
de=5,3ro mientrasque en los ensayos mecanicos en flexion
biaxial siempre existe un plano (fibra neutra) a partir del
cua latensién se vuelve compresiva, incluso en la zona
central de la probeta. En consecuencia, la energia amace-
nada en el momento de la fractura seria siempre mayor en
condiciones de choque térmico conduciendo aunafractura
més violenta con grietas que sufren maltiples desviaciones
y rompiéndose la probeta en varias partes.

5. Conclusiones

Se encontraron diferencias entre | os resultados experi-
mentales, valoresderesistenciay caracteristicasdelafrac-
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tura, obtenidos en los ensayos mecanicos y los cal culados
a partir de los ATc en los ensayos de choque térmico de
discos de alimina. Estas se explicaron teniendo en cuenta
las distribuciones detensionescalculadas. S bien setienen
distribuciones equibiaxial esdetensi ones, no resultan idén-
ticas en la superficie ensayada del disco y las diferencias
se hacen mas marcadas alo largo del espesor.

Referencias

1. Faber, K.T.; Huang, M.D.; Evans, A.G. J. Am. Ceram.
Soc., v. 64, p. 296-301, 1981.

2.Niihara, K.; Singh, JP.; Hasselman, D.P.H. J. Mat.
i, v. 17, p. 2553-2559, 1982.

3. Brockenbrough, J.R.; Edgar Forsythe, L.; Rolf, R.L.
J. Am. Ceram. Soc., v. 69, p. 634-637, 1986.

4.Wei, G.C,; Walsh, J. J. Am. Ceram. Soc., v. 72, p.
1286-1289, 1989.

5. Schneider, G.A.; Petzow, G. J. Am. Ceram. Soc., V.
74, p. 98-102, 1991.

6.Rogers, W.P.; Emery, A.F. J. Mat. i, v. 27, p.
146-152, 1992.

7.Awgji, H.; Oguwa, M.; Sato, S. Third Euro-Ceramics
v. 3, Durén, P.; Ferndndez, J.F., eds., Faenza Editrice
Iberica, S.L., Spain, p. 883-888, 1993.

8. Urretazvizcaya, G. Ph.D. Thesis, Univ. Nac. Mar del
Plata, 1995.

9. TombaMartinez, A.G. Ph.D. Thesis, Univ. Nac. Mar
del Plata, 1998.

10.Gitzen, W.H. Alumina as ceramic material, The
American Ceramic Society, Columbus, 1970.

11. Fisher, R.E. Advancesin refractoriestechnology, Ce-
ramic Transactions, v. 4, The American Ceramic So-
Ciety, 1988.

12. Poulson, B. Corros. i, v. 23, p. 391-430, 1983.

13. Cooper, D.; Jackson, D.C.; Launder, B.E.; Liao, G.X.
Int. J. Heatt Mass Transfer, v. 36, n. 10, p. 2675-84,
1993.

14.Tomba Martinez, A.G.; Cavdieri, A.L. Mat. Res.
Bull., v. 35, p. 1077-1085, 2000.

15. Tomba Martinez, A.G.; Cavalieri, A.L. Mat. Lett., v.
42, p. 240-245, 2000.

16. Frechette,V.D. Failure analysis of brittle materials,
Advancesin Ceramics, v. 28., The American Ceramic
Society, Ohio, 1990.

17. Shetty, D.K.; Rosenfidd, A.R.; McGuire, P.; Bansal,
G.K.; Duckworth, W.H. Ceram.Bull., v. 59, n. 12,
p.1193-1197, 1980.

18.Esposito, L.; Tucci, A.; Andalo, G. J. Eur. Ceram.
Soc., v. 17, p. 479-486, 1997.



