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Resumen

La técnica del trabajo esencial de fractura (EWF) se ha utilizado en la caracterizacién a fractura de materiales que
desarrollan una amplia ductilidad y donde ocurre una completa cedencia antes del inicio de la propagacion de la grieta. De
esta manera, la técnica EWF caracteriza la fractura post-cedencia determinando dos pardmetros: el trabajo esencial
especifico de fractura (w,), relacionado con la superficie donde ocurre el proceso real de fractura, y el trabajo no esencial
especifico de fractura (w),), relacionado con el trabajo pldstico realizado en la zona exterior de la zona de fractura. La
técnica EWF ha sido utilizada satisfactoriamente, especialmente en polimeros, permitiendo el estudio de la influencia de
distintas variables sobre el comportamiento a fractura. Su elevada sensibilidad asi como su fécil aplicabilidad le confieren
amplias ventajas sobre otras técnicas tales como la integral J. En este trabajo se describen los fundamentos de la técnica
EWF y se recopilan algunos ejemplos de su aplicacion, presentando un breve resumen de las aportaciones mas relevantes
realizadas por nuestro grupo de investigacion sobre la técnica del EWF.

Palabras Clave: Mecdnica de la fractura post-cedencia (PYFM), trabajo esencial de fractura (EWF), fractura de
polimeros, nanocompuestos

Abstract

The Essential Work of Fracture (EWF) technique has been used for the ductile materials characterization, where
yielding phenomenon occurs before crack propagation. The EWF method characterizes the post-yielding fracture,
determining two parameters: the specific essential work of fracture, w, related with the real fracture process area, and the
specific non-essential work of fracture, w, that corresponds with the work done in the outer region of the crack tip. The
EWF technique has been successfully employed especially with polymers, allowing the study of the influence of many
variables on the fracture behavior, unavailable using other techniques such as J integral. In this work, the fundamentals of
the technique and examples of application are reviewed, presenting a brief summary of the most relevant contributions of
our group to the EWF method.

Keywords: Post-yielding fracture mechanics (PYFM), essential work of fracture (EWF), Fracture of polymers,
nanocomposites

1. INTRODUCCION mostrar que los esfuerzos locales y los desplazamientos

La mecdnica de la fractura tiene sus inicios en 1913
cuando Inglis [1] estudi6 la rotura de placas
sometidas a traccidn, las cuales contenian un defecto
en forma de elipse. Poco después, en 1920, Griffith
[2] llevé mas alld el trabajo de Inglis al estirar la
elipse hasta convertirla en una grieta, relacionando
por primera vez el tamafio del defecto con la tensién
aplicada. Sin embargo, este método estaba limitado
Unicamente a materiales fragiles, y no fue hasta la
década de los 50 que Irwin extendi6 ésta teoria a
materiales mas ductiles a través del concepto de la
tasa de liberacion de energia [3]. Posteriormente,
Irwin utiliz6 el método de Westergaard [4] para
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cercanos a la punta de la grieta tenian una solucién
general, la cual podria ser descrita por una simple
constante [5]. Este pardmetro seria conocido poco
después como el factor de intensidad de tensiones
(K), el cual caracteriza por completo las condiciones
de tension en la punta de la grieta para un material
linealmente elastico, relacionando el esfuerzo aplicado
y el esfuerzo localizado en la punta de la grieta.

Después de que los fundamentos de la Mecénica de
la Fractura Elastico Lineal (LEFM) fueran
establecidos (alrededor de la década de los 60),
diversos cientificos comenzaron a estudiar la
plasticidad desarrollada en la punta de la grieta. De
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esta forma, Wells [6], en 1961, presentd el concepto
de desplazamiento de apertura en la punta de la
grieta (CTOD), el cual serviria para modelar la
fractura bajo condicién de deformacién pléastica
significativa. Por otra parte, Rice [7], en 1968,
extendié el método de la tasa de liberacion de
energia hacia materiales mds ddctiles, al considerar
la deformacién plédstica como un comportamiento
elastico no lineal y definiendo el concepto de la
integral de contorno J (o simplemente integral J),
para describir el flujo de energia en la region de la
punta de la grieta, mostrando que la tasa de
liberacién de energia puede ser expresada como una
integral de contorno independiente de la linea de
integracion. Este concepto llevd al desarrollo de la
Mecianica de la Fractura Elastopldstica (EPFM), la
cual involucra una deformacién plastica extensa por
delante de la punta de la grieta. Por su parte, Broberg
[8,9], en 1968, planted el uso de un simple parametro
relacionado con la descripcion del proceso de
fractura durante el crecimiento estable de una grieta.
De esta manera se desarroll6 la teoria de la Mecdnica
de la Fractura Post-Cedencia (PYFM), donde la
fractura de un material se desarrolla bajo condiciones
previas de cedencia [8, 9]. Sin embargo, no fue hasta
1977 cuando Cotterel y Reddel [10] aplicaron las
teorias de Broberg en el desarrollo de la técnica del
trabajo esencial de fractura (EWF), la cual permite
determinar las propiedades a fractura de materiales
ductiles.

A pesar de que los numerosos trabajos publicados
demuestran la satisfactoria aplicaciéon de la técnica
EWF sobre materiales ductiles (laminas metélicas
y/o poliméricas), existen todavia algunas controversias
sobre la influencia de algunas variables experimentales
tales como: la velocidad de deformacién, el espesor
de la probeta, la calidad de la entalla, etc., las cuales
pueden llegar a limitar la aplicabilidad de ésta
técnica.

2. METODOLOGIA DEL
ESENCIAL DE FRACTURA

La idea fundamental de Broberg [9] consiste en
separar en dos términos la energia total de fractura
(Wp de una probeta de doble entalla sometida a
traccién (DDENT): la zona interior del proceso de
fractura (FPZ) y la zona plastica exterior de fractura
(OPZ). Ambas zonas son facilmente identificables,
tal y como se esquematiza en la Figura 1.

TRABAJO

En la zona interior del proceso de fractura ocurre el
proceso real de fractura, dando lugar a la creacion de
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dos nuevas superficies. La energia asociada a este
proceso es el trabajo esencial de fractura (W.), el

cual es proporcional a la seccién del ligamento /-t
(Figura 1a).

h/2

b)

Figura 1. Esquema de la probeta DDENT: a) antes de ser
ensayada a tracciéon y b) después de ser ensayada a
traccién.

En la zona pléstica exterior de fractura tienen lugar
el resto de fendmenos asociados a la fractura ductil,
tales como la deformacion pléstica y otros procesos
disipativos (cizalla, crazes o cavitacion, entre otros).
La energia involucrada en la OPZ, denominada
trabajo no-esencial de fractura o trabajo pléastico
(W;), es proporcional al volumen de la region
deformada (Figura 1b). Esto queda resumido
mediante la siguiente expresion:

Wi= W, +W, = we- £ t + B-w, 71 (1)
donde w, es el trabajo esencial especifico de fractura
por unidad de 4rea de ligamento, ¢ es la longitud del
ligamento, ¢ es el espesor de la probeta, 3 es el factor
de forma de la zona pldstica y w, es el trabajo no-
esencial especifico de fractura por unidad de
volumen. Dividiendo ambos términos de la ecuacion

1 por la seccion de ligamento (¢-t), se obtiene que el
trabajo especifico de fractura (wy) es:

wr=W¢/ Lt=w, + Bw, 2)

El procedimiento experimental consiste en ensayar
varias probetas DDENT con distinta longitud de
ligamento, y a partir de las curvas fuerza vs.
desplazamiento (Figura 2a) se determina la energia
de fractura (Wy) como el drea bajo la curva L-d.

De acuerdo con la ecuacién 2, es posible determinar
w, y Bw, representando los valores de w; en funcién
de 7, y ajustdndolos a la ecuacién de una recta por
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regresion lineal, correspondiendo la ordenada en el
origen a w, y la pendiente al término plastico, tal y
como se representa en la Figura 2b.
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Figura 2. Determinacion de los parametros de fractura: a)
curvas fuerza vs. desplazamiento (curvas L-d) y b)
regresion lineal de la representacion grafica de wy vs.

/[11].

Teoéricamente, el trabajo esencial especifico de
fractura (w,) es una constante del material que
depende Unicamente del espesor y es equivalente a
Jic [12], lo cual ha sido sustentado experimentalmente
por diferentes autores [13-16] y contrastado con los
valores de CTOD [17]. No obstante, en comparacion
con el método de la integral J, la técnica EWF
presenta ciertas ventajas de procedimiento, tales
como su simplicidad en el desarrollo experimental o
su aplicabilidad a espesores muy delgados [18-21].

A pesar de que la técnica EWF ha ganado adeptos
por parte de diversos centros de investigacion, su
aplicacién se ve limitada ya que actualmente no
existen modelos matemdticos que permitan utilizar
los datos obtenidos por la técnica EWF para la
simulacién de la fractura de los materiales. En este
sentido, se pueden resaltar tanto los trabajos
desarrollados por Knockaert, Pardoen, Chen vy
Cotterell en la simulacién numérica para la fractura
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de probetas tipo DDENT [22-25], como el trabajo
realizado recientemente por Chen et al [26], quienes
investigaron la correlacién entre los pardmetros de
fractura y la estructura molecular de polimeros
amorfos y ductiles.

Es igualmente destacable que la aplicacién del
método EWF se haya extendido, a parte del Modo I
de apertura, a los otros dos modos de propagacién de
grieta: cizalla (Modo II) [27, 28] y desgarre (Modo
III) [29, 30]. Adicionalmente, la técnica EWF ha
sido utilizada para evaluar la energia de adhesion en
juntas y uniones adhesivas [31-33].

3. CONSIDERACIONES EXPERIMENTALES
PARA LA APLICACION DEL ENSAYO
EWF

En 1993, Gray llevé a cabo el primer intento de
normalizar el método EWF dentro del comité técnico
nuimero 4 de la European Structural Integrity Society
(ESIS TC-4) [34], en donde se establecieron las
siguientes recomendaciones:

a) La zona del ligamento debe estar completamente
en cedencia antes de que la grieta inicie su
propagacion.

b) Para poder emplear la ecuacién 2, las probetas
deben estar realmente bajo un estado de tensién
plana, lo cual se verifica al aplicar el criterio de
Hill [35].

c¢) La forma de las curvas fuerza vs. desplazamiento
(L-d) deben ser similares para todas las probetas
ensayadas de diferente longitud de ligamento, ya
que produce el desarrollo de una geometria de
fractura comun a todas las probetas (Figura 2a).

d) Las longitudes de ligamento deben encontrarse
dentro del siguiente rango:

max (3-5mm) < ¢ < min (W/3, 2r;) 3
Siendo W el ancho de la probeta DDENT, mientras

que ryes el radio de la zona pléstica, el cual se define
como:

2rp = (Jt/8)(Ewe/Gi) 4)

donde E y oy representan el modulo de elasticidad y
la tensién de cedencia, respectivamente. Ambos
pardmetros deberdn ser obtenidos para un mismo
material, mediante ensayos a traccion y bajo
condiciones de ensayo similares.

También se recomendd medir la altura de la zona
pléstica (h en la Figura 1b) para poder determinar el
factor de forma (B), proponiendo tres formas

103



Maspoch et al.

geométricas distintas: rombo, circulo o elipse.

Este primer protocolo de norma se revisé en 1997
[36] y posteriormente en el 2001 [37], acordando
que el criterio de Hill se podria complementar por la
existencia de una uniformidad en el estado de
tensiones. Lo anterior se verifica a través de un valor
de tensién maxima (G.y), €l cual debe ser similar en
todas las probetas ensayadas, independientemente de

la longitud de ligamento ().

A pesar de todas las revisiones y trabajos realizados
por el comité TC-4 de la ESIS [38,39] auin existen
algunas cuestiones que causan controversia, representando
un desaffo para la investigacién. En la literatura, se
pueden encontrar muchos trabajos que profundizan
en aspectos experimentales y/o metodoldgicos de la
técnica EWF, asi como en la mejora del andlisis de
los datos o incluso en relacionar los pardmetros EWF
con otros pardmetros intrinsecos del material. En la
Tabla 1 se indican algunos de estos temas,
introduciendo la bibliografia encontrada.

Tabla 1. Temas relacionados con la validez y evaluacién
de la técnica EWF.

Aspecto

L. Referencias
metodolégico

Estudio

¢ Dimensiones de la
probeta DDENT.

e Utilizacién de
videoextensémetro.

e Método de agudizacion
de la entalla.

¢ Rango de longitudes de
ligamento

Probetas

ensayadas [40-48]

¢ Velocidad de ensayo.
¢ Temperatura de ensayo [20, 29, 42,
® Aplicacién de la 49-65]
técnica EWF en modo
II1.

Condiciones
de ensayo

® Propuesta de particién
de energia.

Andlisis de los ® Propuestadelanueva 140, 63, 66-
forma de la zona 75]
pléstica.

¢ Propuesta de relacion
We-J().

resultados

En un intento por profundizar en la técnica EWF,
algunos de los temas presentados en la Tabla 1 han
sido desarrollados dentro del Centre Catala del
Plastic, a continuacion se describen brevemente una
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seleccion de los mismos.
Dimensiones de la probeta DDENT [42]

De acuerdo con la teoria del trabajo esencial de
fractura, el parametro w, representa la tenacidad del
material, por lo que es independiente de la geometria
de la probeta. Para verificar lo anterior, se han
realizado trabajos [76-81] que reflejan la dependencia
de los parametros EWF con distintas variables, que
en el caso de estudio con un polipropileno isotictico
(iPP) fueron las siguientes:

e Ancho de la probeta DDENT (W): 30-60 mm
¢ Longitud de la probeta DDENT (Z): 20-150 mm

e Rango de longitud del ligamento de la probeta
DDENT

e Espesor de la probeta DDENT (t): 38-2500 pm

En este trabajo se concluyé que el ancho de la
probeta (W en la Figura 1) no influye drdsticamente
en los valores de w, ni en PBw,, en los rangos
estudiados, lo cual indicaria que ambos pardmetros
de fractura son propiedades intrinsecas del material,
siempre y cuando los mecanismos de fractura no
varien. La longitud de la probeta (Z en la Figura 1)
tampoco parece influir en los pardmetros EWF, ya
que al variar Z en el rango de 40 hasta los 100 mm,
los valores del trabajo esencial y no esencial especifico
de fractura fueron constantes. Con respecto a la
longitud del ligamento se observé que la longitud
minima no parece estar supeditada al criterio ¢ > (3-
5)-t, ya que se encontré que ¢ era vdlida para valores
comprendidos entre 5 y 6 mm, y que era independiente
del espesor de la probeta. Finalmente, el espesor (t)
de la probeta DDENT tuvo un efecto significativo en
los parametros de fractura del iPP estudiado, ya que
un incremento de t produjo una clara disminucién en
los valores de w,, un resultado que puede estar
relacionado tanto con la morfologia como con los
mecanismos de fractura, segiin se pudo apreciar a
través de microscopia electrénica de barrido
(SEM)[42].

Utilizacion de videoextensometro [47]

La teoria del trabajo esencial de fractura indica que
toda la energia involucrada durante el proceso de
fractura es absorbida tanto en la zona de proceso de
fractura como en la zona pldstica. Sin embargo, se
argumenta que parte de la energia viscoeldstica
puede encontrarse almacenada en la probeta DDENT
(fuera de la OPZ), siendo liberada lentamente posterior
a la fractura. Esto puede ser una fuente de error en la
medicion de los pardmetros EWF, tal como ha sido
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indicado por Fung et al. [82], debido a que esta
energia viscoeldstica no se encuentra incluida dentro
de la energia total de fractura, al ser recuperable.

Por tal motivo, se propuso medir la deformacién de
las probetas DDENT con la ayuda de un videoextensémetro
[47]. En este procedimiento se propone la colocacién
de dos marcas extensométricas separadas por una
distancia igual a la longitud del ligamento (¢) de
cada probeta.

Después de comparar el procedimiento con y sin
videoextensOmetro, se concluyé que su uso no
afectaba significativamente los valores de w, ni su
precision, encontrando desviaciones estdndar muy
similares. Por otro lado, el uso del extensémetro
supuso una reduccidn significativa (aproximadamente
10 %) en los valores de Bw,, lo que indicarfa que la
energia viscoeldstica almacenada fuera de las marcas
extensométricas introduce un error sistematico en la
determinacién del trabajo pléstico. Las deformaciones
de las probetas DDENT, durante el ensayo hasta la
fractura, se han podido cuantificar mediante un
sistema de correlacién digital de imagenes (GOM-
Aramis™) que permite visualizar el campo de
deformaciones en 3D [11] (Figura 3).
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Meétodo de agudizacion de la entalla [43]

La normalizacién de la técnica EWF supone atn un
reto, siendo la calidad y la agudizacién de la entalla
uno de los puntos clave para ello, tal como se ha
podido constatar en diversas series de Round Robin
del TC-4 de la ESIS [38,39].

En un trabajo reciente [43], se utiliz6 un nuevo
procedimiento para la agudizacién de las entallas de
las probetas DDENT, el cual se basé en la técnica de
ablacién térmica por pulsos de radiacién ldser en
periodos de femtosegundos (femtoldser). Este
procedimiento se compard con el método convencional
de agudizacidn de la entalla con hoja de afeitar.

Los resultados de este trabajo [43] muestran que el
radio del fondo de la entalla no parece ser critico por
debajo de 10 um. No obstante, los pardmetros de
fractura son muy sensibles a la deformacién plastica
inducida durante el proceso de entallado, afectando
considerablemente los valores de w,. Asi, se comprobd
que para obtener pardmetros intrinsecos es necesario,
por un lado, medir la deformacién a través de un
videoextensémetro y ademds utilizar un proceso de
entallado que evite inducir deformacion plastica, tal
y como es el caso de la agudizacién por femtolaser.
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Figura 3. Cuvas L-d con fotografias digitales que muestran el desarrollo del campo de deformaciones durante la fractura

de una probeta DDENT.
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Aplicacion de la técnica EWF en Modo 111 [29]

La técnica EWF se ha aplicado principalmente en la
caracterizacion a fractura de peliculas de polimeros
ductiles bajo la configuracién de apertura (Modo I).
No obstante, la técnica también se ha utilizado en la
configuracién de desgarro (Modo III). Habitualmente,
ésta es la configuraciéon mads utilizada en los ensayos
de control de calidad a nivel industrial, aunque
unicamente se suele determinar la energia de desgarro
(ensayo de Elmendorf). Durante la fractura de una
probeta de desgarro (también conocida como probeta
“trouser”) se pueden identificar dos zonas de
deformacién plastica diferenciadas, las cuales se
esquematizan en la Figura 4.

La zona A es la regién de la zona pléstica (OPZ) en
la que él ancho (h) varia proporcionalmente con la
longitud de ligamento (¢4). En la zona B, por el
contrario, h es constante e independiente de la
longitud de ligamento que ha sufrido el desgarro.
Los pardmetros de fractura se pueden determinar
para cada una de estas zonas, siguiendo dos modelos.

Figura 4. Esquema de la probeta de desgarro (“trouser”),
donde se indican las zonas de deformacién A y B.

Modelo de la zona A

En la zona A, el tamafio de la OPZ aumenta durante
el desgarro, por lo que se deduce que:

W, =wy L t+w ol ®)

111p'SA T=wy Ly t+w

1y
Wi = Wit Wy, ol A (6)

donde S, es el area de la zona deformada
plasticamente, la cual puede expresarse como S, =
o- /% mientras que el término o es el factor de
forma que, en este modelo, es igual a la relacién
h/2¢,. Ensayando probetas con diferentes longitudes
de ligamento que cumplan con este modelo, se puede
determinar (aplicando la ecuacién 6) el trabajo
esencial especifico de fractura de desgarro (wp)
mediante la interseccion en el eje-y de la grafica wy
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Modelo de la zona B

En el modelo de la zona B, el ancho de la OPZ (hg)
se encuentra totalmente saturado (Figura 4), por lo
que el trabajo total de desgarro en la zona B viene
dado por:

Wlllf =W 'ﬁﬁ't +wi, 'SB't = Wi 'ﬁﬁ't +wi, 'h.ﬁB.t )
Wiy = Wi tWy, hy ®)

donde / es la longitud del ligamento de la Zona B, y
Sg es el drea de la zona plastica correspondiente a la

zona B, la cual puede representarse como Sg = hg- /5.

De acuerdo con la ecuacién 8, al ensayar varias
probetas “trouser”, se pueden obtener distintos
anchos (hg) correspondientes a la OPZ, por lo que el
trabajo especifico de desgarro wy,, se podria obtener
por regresion lineal representando en una gréfica los
valores de wyy vs. hg.

Sin embargo, para algunos polimeros, la variacién
del valor de hg puede llegar a ser demasiado
pequefia, por lo que seria inviable obtener unos
parametros de fractura precisos. Otra alternativa para
poder evaluar el wy, serfa utilizando el valor de wyy,
calculado en la Zona A (ecuacién 6) y determinando
los pardmetros wy; y hg de la zona B. La energia de
saturacion de desgarro (wyy) en esta zona se
obtendria mediante el valor de la carga constante de
propagacion de fractura (Pg):

Wiy =

y el ancho desarrollado (hg) en saturacion. Este
ultimo, puede ser medido directamente en las
probetas post-mortem. El valor de wy,, en la zona B
se puede obtener, de esta manera, para varias
probetas (ecuacion 8).

Propuesta de particion de energia [40, 66]

Segin la teoria del EWF, wy considera toda la
energia disipada dividida por la seccion del
ligamento /-t (ecuacion 2). No obstante, si se llega a
observar cuidadosamente las probetas DDENT, y si
se relaciona el proceso de fractura con la forma de
las curvas obtenidas, se sugiere que al separar las
contribuciones  energéticas de iniciacion y de
propagacién, se pueden interpretar mejor los
términos involucrados en el proceso de deformacion
y fractura de probetas DDENT.
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Hasta la fecha, se han propuesto dos métodos para
dividir la energia consumida durante la fractura de
una probeta DDENT [66,75], los cuales se
representan en la Figura 5.
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N 1 Inicio i

i -
1 Propagacion
|

Fuerza

Desplazamiento

a)

P feeeeeee- <« Inicio cedencia del ligamento

<« Estriccion

Total cedencia del ligamento

‘/T Propagacion estable de la grieta
1 Inicio

Fuerza

! Propagacion
/

Desplazamiento

b)
Figura 5. Representacion de los métodos de particion de

energia: a) Método de trabajo a cedencia [75] y b) Método
de trabajo de iniciacién [66].

En el método de trabajo a cedencia y trabajo de
estriccion y propagacioén, propuesto por Karger-
Kocsis et al [75], la fuerza maxima de la curva
fuerza vs. desplazamiento (Figura 5a) divide la
energia de fractura en dos componentes: el trabajo de
cedencia (Wty) y el trabajo de estriccion y
propagacién (Wtn):

Wr=Wry + Wen = (We.,y + Bwp,y’f) + (We,n + Bwp,n'ﬁ) (10)

En el método de trabajo de iniciacién, propuesto por
Ferrer-Balas et al [66], el punto para la particion de
la energia se define al final de la estriccién del
ligamento (Figura 5b), justo antes del inicio de la
propagacién de la grieta. Asi, la energia de fractura
se separa en dos términos, W1 (proceso de iniciacion,
el cual se refiere al proceso de estriccion de la
seccion de ligamento, que es un fendmeno de
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deformacion pldstica incluido en éste término) y Wi
(propagacién de grieta y disipacion de energia en
zona pldstica). La energia eldstica absorbida durante
la cedencia del ligamento se consume durante la
propagacién de la grieta, por lo tanto, se considera
parte de Wy, (propagacion) y se resta de Wy (iniciacion).

W= wpr+ wir = (Wep + BWP,I' 0) + Wen + BWP,II' 0 (1D
Cuando se compararon ambos métodos en ldminas
de u-PVC [40], el método de trabajo a cedencia
pareci6 dar mejores resultados al relacionar los
pardmetros con los valores obtenidos a velocidades
de impacto. Sin embargo, para materiales con una
marcada estriccién antes de que ocurra la propagacién
de grieta, el método de trabajo de iniciacién mostrd
mejores resultados.

Propuesta de la nueva forma de la zona pldstica [67]

Bajo condiciones geométricas y de ensayo similares,
el término pldstico (Bw,) puede utilizarse como un
pardmetro comparativo entre diferentes materiales.
El factor de forma (B) depende del material, y estd
relacionado con la geometria de la zona pléstica
desarrollada durante la fractura de la probeta
DDENT. Por otra parte, el valor de w, no se puede
determinar directamente a través de la regresion
lineal obtenida de la representacion grafica de wy vs.
¢, lo que justifica la necesidad de medir B con la
mayor precision posible.

En el primer protocolo de norma del EWF [34], se
sugirié representar la forma de la zona pléstica en
base a tres diferentes geometrias: circular, eliptica y
romboidal, las cuales se esquematizan en la Figura 6.
No obstante, es comun observar que la zona plastica
desarrolla una forma intermedia entre las geometrias
eliptica y romboidal [78, 83, 84]. Por esta razén, se
propuso una nueva geometria de la zona pléstica, la
cual es el resultado de la interseccién entre dos
pardbolas, y se identifica también como “forma de
0jo”. Dichas geometrias se pueden definir utilizando
la siguiente ecuacion:

h=k-pB-/ (12)
donde k es una constante que depende de la forma de
la zona plastica, la cual toma los valores de 1.27 para

las geometrias circular y eliptica, y de 2 y 1.5 para
las geometrias romboidal y parabdlica respectivamente.

De esta manera, 3 se puede determinar como la
pendiente de la regresion lineal [34], obtenida al
representar graficamente la altura total de la zona
plastica (h) frente a la longitud de ligamento (/),
dividida por el factor k.
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Circular Eliptica Romboidal Parabdlica

g NN
I <1, Ih2 Ihz

h=h+h,

¢0

Figura 6. Esquema representativo de las distintas formas
en las que puede desarrollarse la zona plastica durante el
proceso de fractura de probetas DDENT.

Indice de ductilidad [85-87]

En algunos trabajos de investigacion, se ha detectado
que al ensayar probetas DDENT de polipropileno
(PP) y/o copolimeros (EPBC) se podian presentar
distintos tipos de fractura, que van desde los que
presentan una extensa ductilidad en la punta de la
grieta hasta los que desarrollan una fractura
totalmente fragil. En el primer caso se produce una
notoria estriccién de la seccién del ligamento sin que
la grieta llegue a propagar, mientras que en el otro
extremo, la fractura fragil va acompaiiada de la
aparicién de crazes [68, 85-88], los cuales forman
parte de un micromecanismo de deformacién
asociado a un proceso de cavitacion, desarrolldndose
microvacios y fibrillas (similares a microgrietas).
Las diferencias encontradas se revelaron en la forma
de las curvas L-d, y su evaluacién ha permitido
clasificar los diferentes comportamientos a fractura,
al aplicar la técnica EWF, en:

1. Fragil: rdpida propagaciéon de la grieta, sin
apenas deformacién pléstica. Las superficies de
fractura son lisas, y a contra luz se pueden
apreciar pequefias grietas localizadas por debajo
de la seccién fracturada.

2. Inestabilidad ddctil: la grieta comienza a
deformarse pléasticamente. Mientras tanto, la
energia acumulada de forma eldstica se
almacena en la punta de las entallas, donde se
alcanza un valor critico, ocasionando una
propagacién inestable de la grieta y una rotura
repentina. Las probetas post-mortem muestran
un emblanquecimiento en los extremos del
ligamento, lo que indica el desarrollo de una
deformacion pldastica.

3. Post-cedencia: se  presentan todas las
condiciones establecidas para poder aplicar
satisfactoriamente la técnica EWF.

4. Enromamiento: se caracteriza por una extensa
deformacion pléstica en la punta de la entalla, la
cual evita la propagacion estable de la grieta.
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5. Estriccion: las probetas DDENT no muestran
propagacién de la grieta durante la cedencia de
la secciéon del ligamento, la cual continda
deformindose pldsticamente, comportindose
casi como una probeta de traccidn, resultando en
la formacion de un cuello.

En un intento por relacionar los diferentes tipos de

fractura observados, se defini6 un indice de

ductilidad:
p,=% (13)
14

este indice de ductilidad (Dy) se determina como el

cociente del desplazamiento a rotura (d,) de una

probeta DDENT y de su respectiva longitud de
ligamento.

La Tabla 2 muestra la correspondencia obtenida al
comparar la ductilidad promedio con los diferentes
tipos de fractura.

Se puede postular que para poder cumplir
satisfactoriamente con todas las condiciones
establecidas para la aplicacién de la técnica EWF,
D, deberd estar dentro del rango: 0.15 < D < 1.

4. APLICACIONES DEL EWF

Las primeras publicaciones acerca del uso de la
técnica EWF son atribuidas a Cotterel, Reddel y Mai
[10, 89, 90] siendo aplicada a polimeros por primera
vez en 1986 [91]. Desde entonces, la técnica EWF se
ha utilizado principalmente en peliculas y ldminas
poliméricas, aunque también se pueden encontrar
estudios en metales [16, 22, 24, 79, 92-102] y otros
materiales, tales como asfaltos [103, 104], papel
[105-107] u hormigén [108].

En la Tabla 3 se muestra una seleccion de
publicaciones en las cuales se ha utilizado la técnica
EWF para caracterizar el comportamiento a fractura
de distintos materiales poliméricos.

Por otra parte, la técnica EWF ha sido de gran
utilidad tanto para caracterizar y optimizar la
composicién de mezclas [15, 18, 45, 57, 60, 72, 109-
133] y polimeros reforzados (compuestos) [17, 19,
50, 56, 60, 134-163], asi como para evaluar el efecto
de distintos agentes de acoplamiento [17, 50, 51, 53,
117, 136, 141, 143, 144, 149, 164-167]. Ademas, la
técnica EWF también ha sido utilizada en sistemas
poliméricos multicapas [30, 168, 169].

La técnica EWF permite analizar la relacién que
existe entre los procesos de fractura y diversos
pardmetros microestructurales [170]. De este modo,
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algunos casos en los cuales aparecen fendmenos
complejos tales como el envejecimiento o la
degradacién [134, 171-173] asi como la transicién
ddctil-fragil [42, 174, 175], han podido ser
evaluados a través de la aplicacién de la técnica
EWF.

Tabla 2. Tipos de fractura, curvas L-d tipicas y sus
respectivos niveles de ductilidad (D) [85, 87].

Aspecto de la

. Rango del
Tipo de Curva L-d probeta indice de
fractura DDENT ..
ductilidad
postmortem
G20
Frigil ! — D.<0.1
600 .
Inestabilidad 1/ B 0! <D< 15
ductil =

Post-cedencia mcﬂ \ ‘ : 0.15<D; <1
0 o] =) 10

Enromamiento

600

400 1<D.<15
200

o

o 5 10 15
600,
400
1.5< D,

200
0

D 5 10 12 20 i)

Estriccién

La elevada sensibilidad de la técnica EWF hace que
sea de un particular interés para estudiar la relacién
procesado-propiedades [13, 87, 121, 169, 176-182],
optimizar los pardmetros de procesado [183, 184], e
incluso para evaluar la influencia del recocido en
diferentes sistemas poliméricos [67, 185, 186].

La técnica EWF ha sido utilizada satisfactoriamente
para estudiar la influencia que distintos pardmetros
morfoldgicos tales como: el peso molecular [12,
171, 175, 187, 188], la anisotropia [26, 189-191], la
densidad de enredos moleculares [180, 192, 193] y
la estructura cristalina o morfologia [41, 176, 186,
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194-196] tienen sobre la tenacidad a fractura de
peliculas y ldminas delgadas.

Tabla 3. Resumen de referencias bibliogréficas acerca de
la aplicacién de la técnica EWF a polimeros.

Referencias
[54,71,77,122, 141, 142,
146, 168, 177, 178, 191, 194,
197-202]

[39, 42, 44, 52, 56, 59, 66, 87,
118, 143-145, 149, 150, 161,
169, 196, 203-208]

[30,41, 55, 61,77,78, 80, 84,
112, 125, 151, 172, 181, 186,
187, 192, 202, 209-215]
[51,73,76,77,91, 116, 124,
128, 129, 131, 137, 139, 140,
147, 162, 165, 216-220]
[13, 14,47, 133,173, 216,
217, 221-225]

[19, 44,52, 129, 223, 226-

Polimero

Polietileno (LDPE,
HDPE, LLDPE)

Polipropileno PP

Poliésteres (PET, PBT,
PETG)

Poliamidas (PA6, PA66)

Policarbonato PC

Poliestirénicos (PS, ABS,

HIPS) 228]
Poli(propileno-

carbonato) [82, 155, 188]
Poli(oxi-metileno) POM [229]
Polimeros halogenados [40, 179, 182, 185, 195, 230,
(PVC, PVDF) 231]
Elastomf:rgs (80, 130]
termoplésticos

Acetato-celulosa [222]
Poliéteramida PEI [222]
Poliimida PI [60, 77, 115, 222]
Poli(éter-éter cetona)

PEEK [20, 222, 232, 233]
Poli(etileno-naftalato)

PEN [21, 162, 187, 222]
Poli(fenileno-éter) PPE [218]
Resinas epoxy [234]
Poli(metil-metacrilato)

PMMA [235]
Poliuretano [190, 236]
Biopolimeros [237, 238]

5. APLICACIONES DE LA TECNICA EWF

EN NANOCOMPUESTOS POLIMERICOS
Hace pocos afios que la técnica EWF comenzé a
utilizarse en la caracterizacion a fractura de
nanocompuestos poliméricos [160, 239-242], aunque

109



Maspoch et al.

es preciso destacar que en éste trabajo solamente se
hard referencia a los polimeros reforzados con
arcillas modificadas. La elevada sensibilidad de la
técnica EWF ha permitido evaluar la influencia de
variables como el tipo de modificador organico, el
contenido de carga, el grado de exfoliacién o la
orientacion de las laminas de arcilla, sobre la
tenacidad de peliculas de nanocompuestos. En este
sentido, algunos autores [160, 239] emplearon la
técnica EWF para comparar el efecto tanto del
contenido de arcilla como del uso de un agente de
acoplamiento, sobre la tenacidad a fractura de
peliculas de PP. Los autores encontraron que al
afiadir arcilla, la tenacidad de los nanocompuestos
(w,) disminuia considerablemente con respecto a la
del PP sin modificar, y no se observaron cambios
considerables al introducir a los nanocompuestos el
agente de acoplamiento. No obstante, la presencia de
la arcilla promovié un incremento apreciable en el
trabajo pléstico disipado, independientemente del
contenido de arcilla montmorillonita (MMT).

Diversos autores han aplicado la técnica EWF para
evaluar el efecto que produce la compatibilidad
molecular, la morfologia y el contenido de arcilla
sobre los pardmetros de fractura [160, 242]. Es
conocido que la mayorfa de las arcillas utilizadas en
la preparaciéon de nanocompuestos poliméricos se
encuentran modificadas orgdnicamente [243]. Esta
modificacién favorece la difusién molecular siempre
y cuando exista una afinidad entre el modificador
organico y la matriz polimérica [244-247]. En un
estudio reciente[240], se demostrd que la compatibilidad
molecular puede influir drasticamente en la
morfologia de las laminas de arcilla (Figura 7) y en
su grado de exfoliacion. Los nanocompuestos
EVOH/OMMT compatibles desarrollaron una
morfologia laminar, marcada por el deslizamiento de
las ldminas durante el procesado (Figura 7a);
mientras que en los nanocompuestos no compatibles
se desarroll6 una morfologia con laminas dobladas y
enrolladas (Figura 7b).

Por otra parte se observé que el grado de exfoliacion
disminuia a medida que aumentaba el contenido de
arcilla, promoviendo el desarrollo de particulas
aglomeradas.

El comportamiento a fractura, evaluado a través de
la técnica EWF, resulté ser muy sensible a la
morfologia desarrollada en ambos tipos de
nanocompuestos. En ambos casos, el trabajo esencial
especifico de fractura se vio influenciado tanto por el
contenido de arcilla como por la cristalinidad,
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correspondiente al primer calentamiento. La evolucion
del factor de forma con respecto al porcentaje de
arcilla, indic6 que en los nanocompuestos

compatibles, las particulas de arcilla transfieren los
esfuerzos de forma efectiva; mientras que en los
nanocompuestos no compatibles, las particulas de
arcilla promueven la deformacion plastica a bajos
niveles de tensién, de acuerdo con los wvalores
obtenidos del trabajo pléstico especifico y las
observaciones realizadas por SEM.

Figura 7. Micrografias TEM representativas de una
morfologia: a) laminar y b) enrollada.

En nanocompuestos EVOH/OMMT compatibles
[241] se observd, a través de microscopia electronica
de transmision (TEM), una marcada orientacién de
las Idminas de arcilla. El eje longitudinal de la arcilla
se encontraba dispuesto paralelamente a la direccién
del flujo. Para poder evaluar el efecto de la
orientacion de las particulas sobre el comportamiento
a fractura, se prepararon probetas DDENT en la
direccion del flujo de fundido (MD) y en la direccién
transversal al flujo (TD). Asi, la secciéon de
ligamento quedaba perpendicular o paralela al flujo
del fundido. A través de observaciones por SEM de
las superficies de fractura de las probetas DDENT en
ambas configuraciones (MD y TD), se cuantificé la
estriccion del ligamento (Fig. 8). Para un contenido
de arcilla similar (2.5 %), las probetas DDENT
correspondientes a los nanocompuestos ensayados
en la direccion MD, mostraron una estriccion del
ligamento menor que en los nanocompuestos
ensayados en TD, siendo ésta tdltima muy similar al
valor obtenido en el EVOH sin modificar [241]. A
mayores aumentos, las superficies de fractura de los
nanocompuestos presentaron un alto nivel de
fibrilacion, siendo mds evidente para las probetas
DDENT ensayadas en MD que en TD, lo cual se
atribuy6 a la disposicion de las particulas de arcilla
dentro de la matriz polimérica. Todo lo anterior
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permitié sugerir que las particulas de arcilla
restringen el flujo plastico durante el proceso de
fractura.

Con respecto a los pardmetros de fractura, los
resultados mostraron que las particulas de arcilla
actian como efectivo refuerzo, ya que la tenacidad
aumentd en ambas configuraciones (MD y TD). No
obstante, el término plastico no mostrd una tendencia
clara, por lo que fue necesario determinar el factor
de forma para poder explicar los valores encontrados
en ambas configuraciones. En los nanocompuestos
ensayados en MD, B aumenté con el contenido de
arcilla; mientras que en TD, B tendié a disminuir
debido a que en esta configuracion, el eje mas largo
de las particulas de arcilla se encontraba orientado
paralelamente a la propagacién de la grieta, lo que
promovid una transferencia de esfuerzos menor que
en la direccién MD.

Por otra parte, w, disminuy0 para ambas
configuraciones (MD y TD) debido a que las arcillas
restringen el flujo plastico durante el proceso de
fractura.

Figura 8. Micrografias SEM correspondientes a la
superficie de fractura de nanocompuestos de EVOH que
muestran la diferencia en la estriccion de la zona del
ligamento cuando son ensayados en la direccion: a) MD y
b) TD. La linea discontinua indica la zona de la entalla,
mientras que las flechas sefialan la estriccion.
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