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RESUMEN

En esta tesis doctoral se investiga el comportamiento mecdnico de una aleacion de
Al-Zn-Mg (AA7017-T651) fabricada por laminacién, cuando se encuentra sometida a
fatiga en presencia de ambientes gaseosos con un contenido variable de humedad.

El estudio se ha realizado fundamentalmente en su aspecto experimental. La parte
central del trabajo ha consistido en desarrollar y poner a punto el dispositivo de ensayo. Se
trata de una cdmara de ultra alto vacio disefiada de forma expresa para esta investigacion,
que permite realizar ensayos mecdnicos en las condiciones mds exigentes en cuanto al
control y la pureza del ambiente que rodea a la muestra. En la investigacién se han
empleado atmésferas gaseosas de oxigeno, argén, vapor de agua a diferentes presiones y
alto vacfo. Tomando muestras correspondientes a dos orientaciones distintas del laminado
(S-L y L-T), se ha analizado el efecto de la presién de vapor de agua y la frecuencia de
ensayo en la velocidad de propagacién de las grietas por fatiga. Sobre las muestras
ensayadas en la orientacién L-T se ha llevado a cabo un detallado estudio fractogréfico por
medio de microscopfa electrénica de barrido, con el fin de identificar los rasgos
caracteristicos de la rotura en cada ambiente y tratar de relacionar el aspecto de las
superficies de fractura con el comportamiento macroscépico observado en los ensayos de
fatiga.

Se ha demostrado que el agente responsable de la fragilizacién que experimenta la
aleacin de aluminio 7017-T651 cuando se ensaya a fatiga en atmésferas gaseosas es el
vapor de agua contenido en el ambiente. La velocidad de propagacién de las fisuras crece a
medida que aumenta la presién de vapor de agua del medio gaseoso. Sin embargo, el
comportamiento es diferente en las dos orientaciones estudiadas. Asi por ejemplo, en la
orientacion L-T, cuando se ensaya a una frecuencia de 5 Hz, se pueden distinguir dos
regiones en la respuesta del material. En la primera de ellas, la velocidad de propagacién de
la grieta aumenta linealmente con la presién de vapor de agua hasta que se alcanza una.
presién de aproximadamente 5 Pa, a partir de la cudl la velocidad se mantiene
pricticamente constante. En la segunda regién, para valores de la presién superiores a 100



Pa, se aprecia una nueva transicién en que la velocidad de la fisura sigue creciendo a
medida que lo hace la presién de vapor de agua. Por su parte, en los resultados
correspondientes a la orientacién S-L, la velocidad de propagacién de las grietas se
mantiene praticamente constante cuando la presién de vapor de agua varia entre 1 y 10 Pa
para las dos frecuencias estudiadas (1 y 10 Hz).

_ Por lo que se refiere al efecto de la frecuencia, también se han encontrado resultados

diferentes en ambas orientaciones. En la orientacién S-L no se observa ninguna influencia
de la frecuencia (entre 1 y 10 Hz) en la velocidad de propagaci6n de la grieta para valores
de la presién de vapor de agua comprendidos entre 1 y 1300 Pa. Sin embargo, en la
orientacién L-T, dentro de un cierto intervalo de presiones y frecuencias, tiene el mismo
efecto en la velocidad de la fisura un aumento de la presién que una disminucién de la
frecuencia de ensayo. Este comportamiento justifica la hipétesis de que en ambientes
gaseosos la velocidad de crecimiento de la grieta depende tinicamente de la exposicién
ambiental, que se define como el producto de la presidn de vapor de agua por el tiempo
disponible para la reaccidn superficial. En la aleacién 7017-T651 se ha comprobado que los
efectos de la presidn y la frecuencia son intercambiables para valores de la exposicién
comprendidos entre 0.1 y 1 Pa-s. Por encima de 1 Pa-s (que corresponde a una presion de 5
Pa y una frecuencia de 5 Hz) se alcanza la saturacién en el efecto fragilizador del ambiente.

El comportamiento de la aleacién de aluminio 7017-T651 en la orientacién L-T
coincide bdsicamente con el observado en otras aleaciones de aluminio de diferente
composicién quimica (2219-T851 y 7075-T651), lo que lleva a pensar que los mecanismos
de crecimiento de grietas por fatiga deben de ser muy parecidos en estas aleaciones.

Los resultados de los ensayos en la orientacién L-T se han analizado por medio de un
modelo de corrosién fatiga en ambientes gaseosos desarrollado por otros investigadores. El
ajuste de los datos experimentales con las predicciones del modelo es muy satisfactorio, y
confirma la dependencia lineal de la velocidad de propagacién con la presién de vapor de
agua para presiones inferiores a la de saturacién (que en este caso vale 5 Pa).

Todos los indicios apuntan a la fragilizacién por hidrégeno como el mecanismo
responsable del proceso de corrosién fatiga en la aleacién de aluminio 7017-T651 en
ambientes gaseosos.



ABSTRACT

In this doctoral theéis the mechanical behaviour of a rolled Al-Zn-Mg alloy (AA7017-
T651) when subjected to fatigue in gaseous environments with a variable humidity content
is investigated. The influence of water vapour and other gases in the fatigue process is
assessed, in order to try to clarify the microscopic mechanism responsible for corrosion
fatigue in gaseous environments.

This research was done mainly from the experimental side. The most important part
of the work has been the design and development of the experimental device. It consists of
an ultra high vacuum chamber specially designed for this investigation which allows to
perform mechanical tests in préciscly controlled high purity gaseous atmospheres. Oxygen,
argon, water vapour at different pressures and high vacuum were employed in the research.
The effect of water vapour pressure and testing frequency on fatigue crack growth has been
evaluated in samples corresponding to two different orientations of the plate (S-L and L-T).
A detailed fractographic study of the specimens (L-T orientation only) was performed by
scanning electron microscopy, in order to identify the features associated with the fracture
process in each environment, trying to relate the appearance of the fracture surfaces to the
macroscopic behaviour found in the fatigue tests. '

It was shown that water vapour is the environment responsible for the embrittiement
of the aluminium alloy 7017-T651 when tested in fatigue in the presence of gaseous
atmospheres. Fatigue crack growth rate increases as water vapour pressure increases.
However, the behaviour is different for the two considered orientations. In the orientation
L-T, at 5 Hz, two regions in crack growth response can be identified. First, the crack
growth rate increases linearly with water vapour pressure until a pressure of about § Pa is
reached, then the crack velocity becomes independent on pressure. In the second region, for
pressures higher than 100 Pa, additional increases in crack growth rate occur when water
vapour pressure is increased. On the other hand, the results obtained in the S-L orientation
show that the crack propagation rate does not change when the water vapour pressure varies
between 1 and 10 Pa for the frequencies used (1 and 10 Hz),



Xl

Regarding the effect of frequency, differént results have also been found in both
orientations. In the S-L orientation, no influence of frequency (between 1 and 10 Hz) on
crack growth rate is observed for water vapour pressures between 1 and 1300 Pa. However,
in the orientation L-T, within a certain range of pressure and frequency, an increase in
water vapour pressure has the same effect on the crack velocity than a decrease in
frequency. This behaviour gives support to the hypothesis that, in gaseous environments,
crack propagation rate depends only on exposure, which is defined as the product of the
water vapour pressure and the time available for surface reaction (in this case the period of
the fatigue cycle). In the aluminium alloy 7017-T651, it has been shown that the effects of
pressure and frequency are interchangeable for exposures between 0.1 and 1 Pa-s. For
exposures higher than 1 Pa-s (corresponding to a pressure of 5 Pa and a frequency of 5 Hz),
a saturation on the embrittlement effect is reached. |

- The corrosion fatigue behaviour of the aluminium alloy 7017-T651 in the L-T
orientation coincides basically with the results reported on other aluminium alloys with
different chemical composition (2219-T851 and 7075-T651), which leads to the conclusion
that the fatigue crack growth mechanisms must be very similar in these alloys.

The results of the fatigue tests in the L-T orientation have been analysed by means of
a model for corrosion fatigue in gaseous environments developed by other investigators.
The model predictions fit very satisfactorily the experimental data and confirm the linear
dependence between the crack propagation rate and the water vapour pressure for pressures
below the saturation value (in this case the saturation pressure is 5 Pa).

All the evidences found suggest that hydrogen embrittlement is the mechanism
responsible for the corrosion fatigue process in the aluminium alloy 7017-T651 in gaseous
environments.
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CAPITULO 1: INTRODUCCION

El principal objetivo de la presente tesis doctoral consiste en estudiar el fenémeno de la
corrosi6n fatiga en la aleacién de aluminio 7017-T651. Por ello, en la primera parte de
este capitulo se va a exponer un resumen sobre el estado actual del conocimiento deli
fenémeno. Para situar debidamente el problema, es preciso en primer lugar revisar,
aunque sea de una forma somera, algunas caracteristicas del aluminio y sus aleaciones,
para continuar con una descripcién sobre el estado del arte de la corrosi6n fatiga en las
aleaciones de aluminio.

La aleaciéon 7017-T651 pertenece a la serie 7000 (Al-Zn-Mg), y tiene una
composicién quimica Al 4.9%Zn 2.4%Mg, con algunas impurezas de Fe, Si y Mn
(Caballero y otros, 1990). Estas aleaciones, que gozan de unas buenas propiedades
mecdnicas, tienen un serio inconveniente de cara a su utilizacién en aplicaciones
estructurales: se fragilizan cuando estdn sometidas a solicitaciones mecdnicas en presencia
de ambientes agresivos. Cuando se trata de solicitaciones monétonas se habla de
corrosion bajo tensién, y cuando las solicitaciones son variables con el tiempo se habla
de corrosién fatiga. En este capftulo se describen los principales aspectos asociados a
ambos procesos, haciendo hincapié€ en el problema de la corrosién fatiga en estos
materiales. -

En la segunda parte del capitulo se enuncian los objetivos que se persiguen con la
presente tesis doctoral. Posteriormente se enumeran las aportaciones originales que se
han conseguido como fruto de la investigacidn realizada y finalmente se hace un breve
resumen de los contenidos de la tesis.
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1.1 ESTADO DEL ARTE

1.1.1 El aluminio y las aleaciones de Al-Zn-Mg

- El aluminio puro es un metal que posee una serie de propiedades que le hacen muy
atractivo. De ellas podemos destacar su ligereza (p=2,7 g/cm3), su facilidad de
mecanizado, su formabilidad y su buena resistencia a 1a corrosién en diversos ambientes
agresivos, entre los que se incluyen agua de mar, aceites y bastantes compuestos
quimicos. Ademads es el mds abundante de todos los metales para usos estructurales, ya
que constituye un 8% de la corteza terrestre (Metals Handbook, 1979). Sin embargo,
para emplearlo en aplicaciones estructurales es preciso mejorar sus propiedades
mecdnicas, o que se consigue aledndolo con diversos elementos. De todos los elementos
que pueden alearse con el aluminio, sélo algunos como el zinc, el magnesio, el cobre y el
silicio tienen valores significativos de solubilidad sélida. Desgraciadamente, el
endurecimiento producido por los elementos aleantes suele llevar aparejada una reduccién

en la resistencia a la corrosion del material.

Las aleaciones de aluminio-zinc-magnesio (Al-Zn-Mg) pertenecen a la serie 7000
{en la notaci6n de la Aluminum Association). Su nacimiento comercial data de finales de.
los afios veinte. A partir de esta fecha se desarrolla un amplio esfuerzo de investigacién
liderado fundamentalmente por los alemanes, cuya politica de auto-suficiencia durante la
Segunda Guerra Mundial les fuerza a un uso extensivo de estas aleaciones en sustitucion
de otros materiales estructurales importados. Se trata de aleaciones de resistencia media
endurecibles por precipitacién y faciles de soldar. Se utilizan como elementos
estructurales y blindajes en vehiculos militares y también en diversos componentes de la
industria del transporte (vagones de ferrocarril, por ejemplo). Las variantes de alta
resistencia contienen un cierto porcentaje de cobre (Al-Zn-Mg-Cu) y se usan como
materiales estructurales en aplicaciones aeronduticas. Sin embargo, la presencia del cobre
disminuye notablemente su soldabilidad. '

Las aleaciones Al-Zn-Mg conservan la estructura cristalina de! aluminio: cibica
centrada en las caras (F.C.C.) con un pardmetro de red a=4,049 A. Los elementos
aleantes, zinc y mag.ncsio, que se encuenran en cantidades apreciables en solucién
s6lida, contribuyen a modificar el valor del parimetro de la red: el Mg provoca una
expansiodn del reticulo cristalino mientras que el Zn provoca una compresién del mismo
(Mondolfo, 1971).
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Mecanismos de endurecimiento

Como ya hemos dicho anteriormente, para poder urilizar el aluminio en aplicaciones
estructurales es preciso aumentar su resistencia mecdnica. Los mecanismos de
endurecimiento en metales se relacionan con procesos que restringen de algin modo el
movimiento de las dislocaciones dentro de la red cristalina del material. Entre los
mecanismos de endurecimiento que han sido identificados podemos destacar la
interaccién de las dislocaciones méviles con otras dislocaciones presentes en el material
(endurecimiento por deformacion), con fronteras de grano, con atomos de soluto
(endurecimiento por solucién sélida), con precipitados (endurecimiento por precipitacion)
y con dispersoides (endurecimiento por dispersién). De todos los mecanismos citados, el
que tiene mayor importancia en estas aleaciones es el endurecimiento por precipitacién
(Hertzberg, 1989). Para que se produzca endurecimiento por precipitacién es necesario
que la solubilidad de alguno de los elementos aleantes en la matriz de aluminio decrezca al
disminuir la temperatura y se pueda formar una nueva fase. La secuencia de tratamientos
térmicos para lograr el endurecimiento comprende generalmente dos etapas:

(a) produccién de una solucién sélida sobresaturada (SSSS) de los
elementos aleantes en aluminio (por medio de un tratamiento de
soluci6n en la region de fase simple) y posterior templado para retener
esa SSSS a temperatura ambiente, y

(b) descomposicién controlada de la SSSS para formar precipitados
finamente dispersados en la matriz, con los que se refuerza la aleacidn.

La descomposicién controlada de una SSSS da lugar a la formacién de diversas
fases. La secuencia de precipitacién mds ampliamente aceptada en las aleaciones Al-Zn-

Mg comprende las siguientes etapas (Mondolfo, 1971):
S8SS = zona GP = precipitado intermedio = precipitado final

Las zonas GP (zonas de Guinier-Preston) constituyen el primer paso en el proceso
de precipitacién. Se forman por la segregacion de dtomos de zinc y magnesio en algunos
lugares de la red. Son aglomerados ('clusters’) de dtomos ricos en solutos de forma
esférica o eliptica que ocupan una anchura de unos dos o tres planos atémicos, con un
didmetro que puede llegar hasta unos 50 A. La morfologia exacta de las zonas depende
del sistema aleante en cuestion. Si los radios atémicos del disolvente y del soluto son
parecidos se forman zonas esféricas, mientras que si existen grandes diferencias entre los
radios, aparecen zonas laminares. La caracteristica mis importante de estas zonas
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consiste en que conservan la misma estructura periddica de la matriz, aunque la diferencia
de tamafio entre los 4tomos de soluto y disolvente da lugar a importantes deformaciones
eldsticas en la red cristalina en los alrededores de estas regiones (Christian, 1983).

Al aumentar el tiempo de envejecimiento, las zonas de Guinier-Preston van siendo
reemplazadas por placas de unos 50 A de espesor y 200 A de didmetro. Se trata de la fase
intermedia N' de composicién quimica MgZng y estructura hexagonal, que es
parcialmente coherente con la matriz. La formacién del precipitado final de equilibrio
implica la pérdida total de coherencia con la matriz. Esta fase estable s6lo se forma para
tiempos de envejecimiento largos y puede corresponder a dos composiciones distintas
dependiendo de la relacion Mg/Zn: el precipitado n de composicién MgZn» y estructura
hexagonal y el precipitado T de composiciﬁn Mg32(AlZn)39 y estructura cibica (Polmear,
1981).

La adicién de cobre no da lugar a la aparicién de nuevas fases. El cobre sustituye al
zinc y al magnesio en los precipitados que se forman y contribuye no s6lo a incrementar
la fraccién volumétrica de los precipitados de refuerzo sino también a modificar la cinética
de la secuencia de precipitacién. La presencia de cobre acelera el proceso de
transformacién de las zonas GP a los precipitados intermedios N' y hace que estos
precipitados M persistan para tiempos de envejecimiento mas largos (Holroyd, 1990).

El endurecimiento producido por las distintas fases que se forman en el proceso de
precipitacidén depende fundamentalmente del grado de coherencia existente entre los
precipitados y la matriz. Asi por ejemplo, las zonas de Guinier-Preston son coherentes
con la matriz y ello permite que sean cizalladas por las dislocaciones si aquéllas se
encuentran en un plano de deslizamiento activo, como se observa en la figura 1. La
deformaci6n de la red cristalina en los alrededores de las zonas GP provoca una cierta
resistencia al movimiento de las dislocaciones que, debido a la elevada fraccion
volumétrica de estas zonas, es la responsable del endurecimiento. Una vez atravesadas
las zonas GP, las dislocaciones siguen avanzando a lo largo de sus planos de
deslizamiento y la deformacién tiende a localizarse en unos pocos planos, lo que hace que
se desarrollen intensas bandas de deslizamiento.

A medida que los precipitados se hacen mds grandes e incoherentes con la matriz,
las dislocaciones tienen mds dificultades para cizallarlos y deben curvarse entre ellos para
volver a unirse dejando lazos de dislocacién alrededor de 1as particulas (mecanismo de
Orowan), tal como se aprecia en la figura 2. Este proceso estd controlado por el
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espaciado entre los precipitados y da lugar a una distribuci6n de la deformacién mads
homogénea que la producida por el corte de las zonas GP.

Direccidn de deslizamiento
»

Zona GP

Plano de deslizamiento
de la dislocacién

Fig. 1. Corte de una zona GP por una dislocacién que se mueve en su plano de
deslizamiento.

Direccién de deslizamiento T

\/V

Precipitédo

T Linea de dislocacién T

Fig. 2. Mecanismo de Orowan
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1.1.2 Comportamiento mecdnico de las aleaciones de Al-Zn-Mg en
presencia de ambientes agresivos

A pesar de sus buenas propiedades mecénicas que, unidas a su baja densidad, hacen de
estas aleaciones unos materiales muy interesantes, hay algunos aspectos de su
comportamiento mecédnico que comprometen'su utilizacién en ciertos ambientes. Entre
estos aspectos podemos destacar la susceptibilidad a la corrosién bajo tensién y a la
corrosion fatiga.

1.1.2.1 Corrosion bajo tensién

El aluminio puro es un material muy resistente a la corrosién. Este buen comportamiento
se debe a la rdpida formacién de una capa protectora de 6xido de aluminio delgada (de 5 a
10 nm de espesor) y muy adherente en las superficies expuestas a la accién del medio
ambiente. Cuando, para mejorar su resistencia mecdnica, se le afiaden otros elementos,
tales como Zn, Mg, Cu, Li, Si, las aleaciones resuitantes a veces muestran una alta
susceptibilidad a la fisuracién en ciertos ambientes (agua de mar, p.e.) cuando estdn
sometidas a solicitaciones mecdnicas. Si el material estd sometido a una carga estdtica en
presencia de un ambiente agresivo, este fenémeno se conoce como corrosién bajo tensién
y precisa de la concurrencia de tres factores:

1. una aleacién susceptible,
2. un medio ambiente especifico, y
3. la presencia de una tensién mecénica.

Las aleaciones de Al-Zn-Mg muestran una alta susceptibilidad a la corrosion bajo
tensioén en algunos ambientes (gases himedos y soluciones acuosas de cloruros, por
ejemplo), que impide sacar partido de sus buenas propiedades mecdnicas en estas
circunstancias.

La corrosién bajo tensién en las aleaciones de aluminio es fundamentalmente
intergranular, a no ser que la velocidad de deformacién sea muy alta o que las fronteras
de grano estén orientadas de un modo desfavorable con respecto a la direccién de la
tensién aplicada (en cuyo caso puede ser transgranular). Esto lleva a pensar que existe
algo en las fronteras de grano o en sus proximidades que o bien las debilita o bien las
hace mds anddicas con respecto al resto del material.

. La mdxima susceptibilidad se produce cuando la tensién aplicada es perpendicular a
las fronteras de grano. Por este motivo, en las aleaciones sometidas a procesos de
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laminado, cuya estructura anisotropa puede observarse en la figura 3, la direccidon més
débil es la direccién transversal corta, mientras que la direccién longitudinal presenta una
susceptibilidad mucho menor a la corrosién bajo tensién.

Los tratamientos térmicos tienen una gran influencia en este fendmeno. Las
aleaciones de aluminio de la serie 7000 son por lo general inmunes a la corrosién bajo
tensién cuando no hay precipitacién en las fronteras de grano (tratamiento de solucién y
templado, sin envejecimiento) y se hacen cada vez mis sensibles a medida que aumenta la
precipitacién y, consiguientemente, el endurecimiento. Como se aprecia en la figura 4, el
méximo de susceptibilidad se¢ alcanza un poco antes del punto de médxima resistencia
mecdnica ('underaged condition) y a partir de ahi, la resistencia a la corrosién bajo
- tensién aumenta con el envejecimiento (‘overaged condition’),

DIRECCION S

Fig. 3. Estructura anisétropa en aleaciones sometidas a laminacién

La adici6n de cobre influye de un modo complejo en la resistencia a la corrosion de
la aleacién: aunque empeora la resistencia a la corrosién generalizada, mejora el
comportamiento en corrosién bajo tensién. El efecto del envejecimiento depende del
contenido en cobre:

. aleaciones con mas de un 1% de Cu: muy buena resistencia a la
corrosién bajo tensidn para tratamientos térmicos cercanos al de
mdxima resistencia (buenas propiedades mecdnicas),

. aleaciones con menos de un 1% de Cu: necesitan tiempos de
envejecimiento més largos (peores propiedades mecdnicas) para
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disfrutar de una buena resistencia a la corrosion bajo tensién (Holroyd,

Se han propuesto dos teorias para explicar este fenémeno: la primera de é€lias

supone que la fisuracién se produce por la disolucién anddica localizada en las fronteras

de grano bajo la accién combinada de la tensién aplicada y el ambiente agresivo. La

segunda teoria sugiere que la pérdida de propiedades mecdnicas que experimentan estas

aleaciones en presencia de un ambiente agresivo se debe a la fragilizacién por hidrégeno.

Resistencia a 1a corrosién bajo tensidn

resistencia
ala C.B.T.

limite
elastico

Tiempo de envejecimiento

Fig. 4. Dependencia tipica de la resistencia a la C.B.T. en aleactones de aluminio

“endurecibles por precipitacién (Holroyd, 1990)

En las aleaciones de la serie 7000 la mayoria de los autores consideran que la

fragilizacién por hidrégeno es el mecanismo responsable del proceso (Burleigh, 1991),

sobre todo en ambientes gaseosos. Existen numerosas evidencias experimentales que dan

crédito a este argumento, como por ejemplo (Speidel, 1974):

(a)

(b)

no se produce corrosién bajo tensién en presencia de gases secos,

la velocidad de propagacion de la grieta estd controlada dnicamente por
el contenido en humedad, independientemente de la composicién del
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(c) se produce corrosién bajo tensidn incluso para niveles muy bajos de la
humedad relativa (Hr < 30%), lo que no puede explicarse por
disolucién anédica.

1.1.2.2 Corrosion fatiga

La aplicacién repetida de tensiones o deformaciones en materiales metédlicos provoca
cambios en sus propiedades mecdnicas que pueden llevar a la fisuracion e incluso a la
rotura del material para valores de la tensidn inferiores a los que se necesitan cuando se
trata de cargas monétonas. Este fendmeno, que se estudia desde el siglo pasado, se
conoce como fatiga y es el responsable de la mayoria de las roturas que se producen en
piezas de maquinaria y componenies estructurales.

Cuando el material estd sometido a cargas oscilantes en presencia de un ambiente
agresivo se habla de corrosidn fatiga, y el efecto global es més perjudicial que la simple
adicién de los efectos debidos a la fatiga mecdnica y a la corrosién quimica por separado.
A consecuencia de este fenémeno, la vida de un elemento estructural sometido a fatiga
puede reducirse draméticamente en presencia de un medio ambiente no inerte. A
diferencia de la corrosién bajo tensién, que requiere del concurso de un material y un
medio ambiente determinado, la corrosién fatiga es inespecifica. Cualquier material en
cualquier ambiente no inerte puede experimentar una aceleracién en la velocidad de
crecimiento de las fisuras por fatiga con referencia a un ambiente inerte, como puede ser
un vacio elevado (Elices y Sanchez Gilvez, 1991). De ahi que sea tan imponante conocer -
detalladamente este fenémeno con el fin de poder desarrollar microestructuras resistentes
a la corrosién fatiga en los ambientes de servicio en que normalmente trabajan las
aleaciones de Al-Zn-Mg. Sin embargo, no es una tarea f4cil, pues se trata de un proceso
muy complejo en el que interaccionan toda una serie de variables quimicas, mecdnicas y
microestructurales, lo que dificulta sobremanera su andlisis.

Existen dos filosofias para tratar el problema de la fatiga. En la aproximacién
cldsica se intenta conocer la vida total en fatiga de un componente sometido a cargas o
deformaciones ciclicas, hasta que se produce su rotura catastréfica. El inconveniente de
esta aproximacién consiste en que mezcla dos fendmenos esencialmente distintos: la
nucleacién de la grieta y su posterior crecimiento hasta que se produce la rotura. La
segunda filosoffa, basada en la mecdnica de la fractura, asume que todos los
componentes estructurales pueden estar fisurados. El tamafio de 1a fisura inicial se estima
por medio de técnicas no destructivas (liquidos penetrantes, ultrasonidos o rayos X, por
ejemplo), y la vida en fatiga del componente se determina a partir del nimeroe de ciclos
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necesario para propagar la fisura desde su valor inicial hasta un cierto tamaiio critico. En
esta filosofia de disefio, que se conoce como tolerancia al dafio, se desligan totalmente los
procesos de nucleacién y crecimiento de la grieta, y para predecir la velocidad de
propagacidn de la fisura se emplean leyes empiricas basadas en la mecénica de la fractura
eldstica y lineal (Elices, 1988). Esta segunda aproximacion es la qu‘e se ha seguidoen la
presente tesis doctoral.

Como hemos dicho, el proceso de fisuracién por fatiga de un material puede
dividirse en dos etapas: nucleacién y crecimiento de la grieta. En la primera de éllas la
deformacidén pldstica ciclica da lugar a la iniciacién de una microfisura en un lugar
favorable de la superficie del material (un concentrador de tensién, por ejemplo). En
ausencia de un ambiente agresivo las fisuras se inician en las bandas de deslizamiento
persistente que afloran a la superficie del material (Ewalds y Wanhill, 1989).

‘La presencia de un medio agresivo puede favorecer la iniciacién de fisuras por
varios mecanismos, como pueden ser la concentraci(’i_n de tensiones que producen las
picaduras superficiales, la disolucién preferente de los bordes de grano, el ataque
preferencial de las bandas de deslizamiento persistente que emergen a la superficie y otros
procesos (Duquette, 1990).

Una vez que la fisura se ha iniciado y tiene un cierto tamaiio comienza la etapa de
propagacion. Cuando el estudio del crecimiento de fisuras por fatiga se hace por medio
de la mecdnica de la fractura eldstica y lineal, el pardmetro que gobierna el proceso en
ambientes inertes es la oscilacién del factor de intensidad de tensiones AK. La velocidad
de crecimiento de la grieta por ciclo da/dN es funcién univoca de AK en la parte
intermedia de la curva da/dN vs. AK. Esta misma aproximacién se usa en corrosién
fatiga aunque al tratarse de un fenémeno muy localizado en torno al fondo de la fisura y
por efecto de los procesos quimicos locales, puede que da/dN dependa no sélo de AK,
sino también de la longitud y la geometria de la grieta a través de su influencia en el
proceso de transporte del medio agresivo al fondo de la fisura.

El comportamiento de los materiales en corrosion fatiga puede clasificarse de
acuerdo a tres categorias segun se representa en la figura 5.

a. Corrosién fatiga verdadera: bajo la accién combinada de las cargas

ciclicas y el medio agresivo la velocidad de la grieta se acelera en todo
el intervalo de valores de AK, excepto para valores muy altos de AK en
que la rotura se debe fundamentalmente a procesos mecdnicos y el
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efecto del medio ambiente deja de tener importancia. Este
comportamiento es tipico de las aleaciones de aluminio de la serie 7000
ensayadas en vapor de agua, aire himedo y soluciones acuosas de
cloruros.

il
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Fig. 5. Tipos de comportamiento en corrosién fatiga (Mc Evily y Wei, 1972)

b. Corrosién_bajo tensién-fatiga: sélo se observa incremento en la
velocidad de propagacion de la grieta para valores de AK en los que el
factor de intensidad de tensiones médximo estd por encima de Kyg.c
(umbral de corrosién bajo tensién, o sea para cargas estiticas). El
principio de la curva muestra un aumento muy pronunciado en la
velocidad de crecimiento para después pasar a un tramo practicamente
horizontal en que la dependencia con AK es muy pequeiia. Este tipo de
comportamiento es tipico de los aceros de alto limite eldstico en
atmésferas de H,S.

c.  Mixta: es el caso mds frecuente y se trata de una situacién intermedia

entre las dos anteriores.

En las aleaciones de Al-Zn-Mg se han realizado numerosos estudios experimentales

de propagaci6n de fisuras por fatiga en dos tipos de ambientes:

- soluciones acuosas de cloruros, y

- gases himedos y vapor de agua de alta pureza.
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1.1.2.2.1 Ambientes acuosos

En los estudios experimentales de corrosién fatiga en medios liquidos realizados sobre
las aleaciones de aluminio de 1a serie 7000 se han usado casi exclusivamente disotuciones
acuosas de cloruros (principalmente NaCl), agua de mar y agua destilada. Numerosos
autores (Speidel, 1974; Smith y otros, 1977; Holroyd y Hardie, 1983, 1984; Green y
Knott, 1989) han comprobado que estos ambientes provocan una aceleracién notable en
la velocidad de propagacién de las grietas con referencia a un ambiente inerte, como por
ejemplo una atmdsfera de alto vacio.

En el proceso de corrosién fatiga en medios agresivos acuosos intervienen
variables de tipo quimico, mecdnico y microestructural cuyo efecto es dificil de aislar.
Entre las que se han estudiado con mds detalle en estas aleaciones podemos destacar la
frecuencia de ensayo, el potencial de electrodo, las condiciones ambientales dentro de la
grieta, los mecanismos de cierre de fisura y en menor medida el efecto de algunos
elementos aleantes en ¢l proceso.

A. Efecto de la frecuencia

Algunos autores (Holroyd y Hardie, 1983, 1984; Green y Knott, 1989) han puesto de
manifiesto la influencia de la frecuencia de ensayo en la veiocidad de propagacion de las
grietas en estas aleaciones en presencia de ambientes agresivos acuosos. Como se puede
apreciar en la figura 6, a medida que disminuye la frecuencia de ensayo aumenta la
.velocidad de propagacién. Este efecto, que no se da en ambientes inertes, es
caracteristico de la corrosién fatiga y se debe a que al disminuir la frecuencia aumenta el
tiempo disponible para que interaccionen el medio agresivo y el material, con lo que la
fragilizacién que se produce es mayor. Estos autores han observado que en sus
experimentos existe una velocidad de propagacién critica a partir de la cudl las curvas de
crecimiento de grietas por fatiga en agua de mar se desvian hacia la curva correspondiente
al ambiente inerte de referencia. El valor de la velocidad al que se produce la transicién es
inversamente proporcional a la raiz cuadrada de la frecuencia de ensayo (Holroyd y
Hardie, 1983, 1984; Green y Knott, 1989), por lo que dichos autores sugieren que la
difusién de hidrégeno por delante del extremo de la grieta controla la transicién.

s

B. Efecto del potencial de electrodo

En presencia de disoluciones acuosas de cloruros el potencial de electrodo aplicado a la
muestra afecta de un modo significativo al proceso de corrosién fatiga en las aleaciones
de Al-Zn-Mg. Estos ambientes provocan una aceleracién en la velocidad de propagacion
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de las grietas a potencial libre de corrosién, como hemos sefialado anteriormente. Sin
embargo, con polarizacién catddica se puede disminuir apreciablemente el efecto dafiino
del ambiente. Para valores intermedios de AK, Stoltz y Pelloux (1972) han observado
que la aplicacién de un potencial catédico a una aleacién 7075 reduce la velocidad de
crecimiento de la fisura en una disolucién de NaCl al 3,5% a los valores correspondientes
a una atmésfera de argén seco, como se observa en la figura 7. Los mismos autores han
mostrado que la polarizacién afecta al modo microscépico de rotura en corrosion fatiga:
con potenciales catédicos se forman estrias diictiles en la superficie de fractura, mientras
que con potenciales anddicos se forman estrias fragiles, mds anchas y planas, asociadas
al proceso de fatiga en ambientes agresivos. Por otra parfc, la polarizacion anédica parece
favorecer el efecto fragilizador del ambiente en algunas aleaciones, aunque el efecto no es
tan claro como en ¢l caso de la polarizacién catddica. '

El mecanismo responsable de este efecto es objeto de controversia, aunque existe una
cierta probabilidad de que sea debido a fragilizacién por hidrégeno (Gangloff, 1990).
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Fig. 6. Influencia de la frecuencia en Ia velocidad de propagacién de fisuras por fatiga en
la aleacion 7475 en agua salina (Green y Knott, 1989)
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Fig. 7. Dependencia de la velocidad de propagaci6n de las grietas con el potencial
aplicado en la aleacién 7075-T6 (Stoltz y Pelloux, 1972).

C. Condiciones ambientales dentro de la grieta

Las condiciones ambientales dentro de la fisura generalmente difieren de las
correspondientes al medio ambiente que rodea a la muestra. Durante el proceso de
transporte del medio agresivo hacia el fondo de la grieta tienen lugar reacciones
-electroquimicas entre el ambiente y el material a lo largo de la fisura que pueden producir
variaciones en la composicidn quimica local del medio que estd en contacto con el
extremo de la grieta. Asi, para una aleacién 7075-T651 en una disolucién de cloruro de
potasio al 4% se ha observado que el pH dentro de la grieta se mantiene entre 3,5 y 4
aunque el pH de la disolucién externa varie entre 2 y 10 (Holroyd, 1990). Si la
composicién quimica local del medio agresivo en el fondo de la fisura depende de la
geometria y Ia longitud de la grieta segin el proceso de transporte descrito anteriormente,
la velocidad de propagacion de la grieta podria también depender de estos pardmetros, lo
que introduce nuevas dificultades en la interpretacién del fenémeno.

D. Cierre de fisura

El fenémeno del cierre de la fisura se produce por el contacto prematuro entre las
superficies de la grieta en la parte descendente del ciclo de fatiga, antes de que se alcance
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el valor minimo del factor de intensidad de tensiones correspondiente a la oscilacién. As{
se reduce el valor efectivo de la amplitud de oscilacién del factor de intensidad de
tensiones con respecto al valor nominal aplicado a la muestra y, consiguientemente, se
reduce la velocidad de propagacion de la fisura.

"El efecto del cierre de fisura es maximo para valores pequenios de AK para los
cudles el desplazamiento relativo de los labios de la fisura es también muy pequefio. A
medida que aumenta AK el efecto del cierre en la velocidad de propagacién es cada vez
menor, hasta hacerse despreciable para valores altos de AK.

En presencia de un medio agresivo se pueden formar depésitos de corrosién en el
interior de la grieta, lo que puede dar lugar a un importante efecto de cierre, por el
mecanismo que se observa en la figura 8. Debido a este efecto, la velocidad de
propagacién de la fisura para valores de AK cercanos al umbral puede ser incluso menor
que la correspondiente a un ambiente inerte (Suresh, 1991),

Por otra parte, el contacto prematurc de las superficies de la grieta puede influir en
el proceso de transporte del medio agresivo al fondo de la fisura (Gangloff, 1990) y, de
este modo, en las condiciones ambientales en el interior de la grieta, como hemos visto en
el apartado anterior .

(a) (b)
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Fig. 8. Efecto del cierre de fisura en AK: (a) no existe cierre, AK=Kmax ~ Kmin. (b)
cierre debido a depdésitos de corrosiéon, AKe=Kmax - Kcierre-

E. Efecto de los elementos aleantes:

A pesar de que existen muchos trabajos experimentales sobre la influencia de las
variables microestructurales en corrosién bajo tensién, en corrosién fatiga este aspecto ha
recibido una atencién muy limitada. Lin y Starke estudiaron el efecto del contenido de
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cobre en el proceso de corrosidn fatiga de una aleacién Al-Zn-Mg-Cu en agua destilada.
Segiin sus resultados la velocidad de propagacién decrece a medida que aumenta el
contenido en cobre entre un 0,01 y un 2,1%. Este efecto se observa de forma mdés aguda
para valores intermedios de AK y para los tratamientos térmicos de mdxima resistencia
("peak aged"). Segiin la explicacién de los autores, a medida que aumenta el contenido en
cobre de la aleacidn los precipitados se vuelven mds incoherentes con la matriz, lo que
produce una distribucién méds homogénea de la deformacidn pléstica en el seno del
material, con la consiguiente disminucién en la velocidad de la gnieta (Lin y Starke,
1980).

Este razonamiento proporciona una explicacion a las superiores propiedades en
corrosion fatiga de las aleaciones de la serie 2000 (tienen cobre) frente a las de la serie
- 7000 (no tienen cobre por lo general).

1.1.2.2.2 Mecanismos de corrosién fatiga en ambientes acuosos

Aunque la corrosién bajo tensién y la corrosién fatiga corresponden a solicitaciones
mecénicas de distinta naturaleza (mondtona en el primer caso y ciclica en el segundo),
son esencialmente dos fenémenos de fisuracién acelerada por el ambiente. Por este
motivo no es de extrafiar que los mecanismos propuestos para explicar el fenémeno de la
corrosién fatiga coincidan con los que se sugieren en corrosién bajo tensién: la
disolucién anédica y la fragilizacién por hidrégeno. A continuacién se exponen algunas
evidencias experimentales que dan crédito a ambos mecanismos en ambientes acu0sos.

A. Mecanismo de disolucién anddica

La fisuracién y posterior rotura de un material sometido a cargas mongétonas (Corrosion
bajo tensién) o ciclicas (corrosion fatiga) en presencia de un ambiente acuoso ha sido
atribuida por algunos autores al ataque localizado del medio agresivo en zonas del
material en las que existe una concentracién de tensiones, como puede ser el extremo de
una grieta. Uno de los mdximos defensores de este mecanismo (Ford, 1977) postula un
proceso secuencial de fragilizaci6n constituido por las siguientes etapas:

a. transporte de las especies activas (H,O, CI-, I") por difusién liquida
hacia la regién del fondo de 1a fisura,

b.  rotura de la capa protectora de 6xido en los puntos de emergencia de
los planos de deslizamiento en el extremo de la grieta,
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c.  disolucién de la superficie expuesta al ambiente, y

d. nucleacién y crecimiento de 6xido (repasivacion) en la superficie
atacada. '

Basdndose en esta aproximacion Ford y Andresen (1989) han propuesto un modelo
que permite predecir de una forma bastante fiable el comportamiento en corrosion fatiga
de aceros inoxidables austeniticos y aceros de baja aleacién en presencia de agua a alta
temperatura (288 °C). En aleaciones de aluminio también se ha aplicado un modelo
basado en €l mecanismo de la disolucion anédica (Ford, 1977), aunque los resultados
obtenidos no son tan concluyentes. Este autor afirma que en una aleacién de Al-7%Mg de
resistencia media ensayada en disoluciones acuosas de cloruros o sulfatos la disolucién
anddica controla el proceso de corrosién fatiga. Segin sus resultados los cdlculos de
velocidad de disolucién anédica explican de una forma cuantitativa las velocidades de
propagacién observadas, lo que no puede hacer un mecanismo de fragilizacién por
hidrégenc. No obstante, es preciso sefialar que el criterio de rotura propuesto por Ford
para el proceso de fragilizacién por hidrégeno es discutible. Segiin su hip6tesis la rotura
del metal se produce en las proximidades de los precipitados presentes en las fronteras de
grano debido a la sobrepresion de hidrégeno molecular nucleado en estas particulas. Para
que se produzca tal efecto, el grado de supersaturacidn del gas tiene que ser muy alto en
esos lugares, Sin embargo, algunos cdlculos de supersaturacién de hidrégeno en hierro
realizados a temperatura ambiente dan como resultado valores extremadamente pequefios
de la supersaturacién (Johnson y Hirth, 1976), muy inferiores a los necesarios para que
se produzca la fragilizacién en el material.

B. Mecanismo de fragilizaciéon por hidrégen'o

El mecanismo de fragilizacién por hidrégeno, por su parte, puede explicar algunas
evidencias experimentales observadas en las aleaciones de Al-Zn-Mg. Entre ellas
podemos citar 1a similitud entre la dependencia de la permeacion de hidrégeno y la
corrosidn bajo tensidn con el potencial de electrodo (Gest y Troianb, 1974), la presencia
de hidrégeno gaseoso en las fronteras de grano (Christodoulou y Flower, 1980) y el
efecto de fragilizacién producido por la pre-exposicién de estas aleaciones a medios
acuosos y gaseosos himedos (Gest y Troiano, 1974; Montgrain y Swann, 1974;
Scamans, Alani y Swann, 1976; Holroyd y Hardie, 1981). Segin lo que piensan la
mayoria de los investigadores, el avance de la grieta se produce de un modo secuencial, a
través de una serie de etapas, algunas de las cudles son comunes al mecanismo de
disolucién anédica:
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a.  transporte de! medio agresivo entre las paredes de la grieta hacia el
fondo de la fisura,

b.  reaccidn del electrolito con las superficies frescas creadas por fatiga
para producir hidrégeno, que se adsorbe cerca de la punta de la grieta,

c.  absorcién de los dtomos adsorbidos en el interior del material y
d.  reaccidn de fragilizacién (rotura de'los enlaces metal-H-metal).

Como hemos dicho, estas etapas forman parie de un secuencia, lo que hace que la
mds lenta de €llas sea la que domine la velocidad global del proceso. El tltimo de los
pasos del proceso es objeto de controversia, pues no existe acuerdo sobre el fenémeno
concreto a través del cudl el hidrégeno provoca la fragilizacién a nivel atémico. Mds
adelante en este capitulo se resumen los principales mecanismos que han sido propuestos
para tratar de explicar este aspecto.

Tanto en el mecanismo de disolucién anédica como en el de fragilizacién por
hidrégeno, los procesos descritos implican la existencia de reacciones electroguimicas en
el extremo de la grieta. Por este motivo la formacion de una capa de 6xido protectora en
la superficie expuesta influye en ambos mecanismos a través de tres factores: la velocidad
de rotura de la capa pasiva, la velocidad de renovacién de la disolucién y la velocidad de
repasivacion (Suresh, 1991).

1.1.2.2.3 Ambientes gaseosos

La buena resistencia a la corrosién de las aleaciones de aluminio hace que no se oxiden
cuando se encuentran situadas a la intemperie. Sin embargo, cuando estos materiales
estdn sometidos a fatiga, la humedad atmosférica se convierte en un agente agrcsi\Qo que
puede hacer aumentar la velocidad de propagacion de las fisuras en mds de un orden de
magnitud con respecto a una atmdsfera de alto vacio. Este interesante aspecto ha
despertado la curiosidad de numerosos investigadores, aunque el fenémeno no se ha
investigado tan detalladamente como en el caso de los ambientes acuosos. Quizds esto sea
debido, al menos parcialmente, a la complejidad experimental que llevan consigo estos
experimentos. Para mantener una atmdsfera gaseosa pura y controlada en los alrededores
de 1a muestra es preciso construir dispositivos muy sofisticados, que consisten por lo
general en cdmaras de alto vacio acopladas a mdquinas de ensayos mecénicos.
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En los estudios de corrosion fatiga llevados a cabo en las aleaciones de Al-Zn-Mg
en presencia de ambientes gaseosos no se ha analizado de forma tan sistemdtica el efecto
de las diferentes variables que influyen en el fenémeno. Asf por ejemplo, algunos autores
(Bradshaw y Wheeler, 1969; Dicus, 1984) han investigado el efecto de la frecuenciaen la
velocidad de crecimiento de la grieta en atmdsferas gaseosas con diferentes contenidos de
vapor de agua y sus resultados no coinciden. Los primeros afirman que la velocidad de
propagacion depende Gnicamente de la exposicién, que se define como ¢l cociente entre la
presién de vapor de agua y la frecuencia (Bradshaw y Wheeler, 1969). Por su parte
Dicus no ha encontrado ningin efecto de Ia frecuencia en la velocidad de propagacion
entre 1 y 10 Hz, sélo la presién de vapor de agua controla dicho pardmetro en una
aleacién 7475-T651 (Dicus, 1984). Existen no obstante otros aspectos que han sido
estudiados con mds detalle, entre los que merecen citarse los siguientes: ¢l efecto de la
presién de vapor de agua en la velocidad de propagacién, el efecto de la preexposicién en
ambientes himedos y el efecto del ambiente en el modo microscépico de rotura.

A. Efecto de la presion de vapor de agua

Se han llevado a cabo numerosos trabajos experimentales para tratar de averiguar el
efecto de diferentes composiciones gaseosas en la velocidad de crecimiento de grietas por
fatiga en 1as aleaciones de aluminio de la serie 7000. En presencia de gases secos, tales
como hidrégeno, argén y nitrégeno, no se produce ninguna aceleracién en la velocidad
de propagacion de la grieta. Sin embargo cuando estos mismos gases tienen un cierto
contenido de humedad la velocidad crece a medida que aumenta la proporcion de vapor
de agua, independientemente del gas del que se rate.

Los resultados obtenidos por Wei y sus colaboradores en dos aleaciones de
aluminio, una de la serie 2000 (Al-Cu) y otra de la serie 7000 (Al-Zn-Mg-Cu), ensayadas
en presencia de vapor de agua de alia pureza a diferentes presiones muestran dos
caracteristicas comunes (Wei y otros, 1980; Gao, Pao y Wei, 1988):

a. los efectos ambientales son casi inexistentes para valores de la presién
por debajo de un cierto valor umbral, que para estas aleaciones estd
situado entorno a 2 Pa, y

b. por encima de este valor, la velocidad de propagacidén aumenta
rdpidamente a medida que aumenta la presién de vapor de agua, hasta
que se alcanza un valor de saturacion, que se encuentra en un intervalo

comprendido entre 5 y 10 Pa para ambas aleaciones.



Corrosién-fatiga en aleaciones ligeras de Al-Zn-Mg

20

Como se observa en la figura 9, en la aleacién 7075-T651 se detecta ademds una

segunda transicién entre 100 y 200 Pa que, como comentaremos mdés adelante, se

atribuye a las reacciones quimicas del vapor de agua con el magnesio segregado en las

fronteras de grano.
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Fig. 9. Influencia de la presién de vapor de agua en la velocidad de propagacién de
fisuras por fatiga en la aleacién de aluminio 7075-T651 (Gao, Pao y Wei, 1988).

Los ensayos realizados en ambientes inertes dan como resultado velocidades de

propagacién muy parecidas en argdn y alto vacio, mientras que en presencia de oxigeno

seco las grietas avanzan mads despacio que en alto vacio en el caso de la aleacién 7075-

T651. La morfologia de las superficies de fractura en oxigeno es distinta de la que se

produce en vacio. Los autores achacan estas variaciones a diferentes micromecanismos

de propagaci6n de la grieta en oxigeno y en alto vacio (Gao, Pao y Wei, 1988).

B. Efecto de la preexposicion

Como hemos visto en el apartado anterior la presencia de vapor de agua en la atmdésfera

que rodea la muestra reduce la vida en fatiga de las aleaciones de Al-Zn-Mg. Un efecto de

fragilizacién similar se puede conseguir exponiendo las muestras a una atmésfera himeda
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antes de realizar el ensayo. Segiin los resultados de Ricker y Duquette (1988) en una
aleacién de Al-Zn-Mg de alta pureza, la preexposicién en aire himedo (con una humedad
relativa del 87%) provoca una fragilizacién andloga a la que produce este mismo ambiente
durante el ensayo de fatiga.

Un aspecto muy importante de este fenémeno es su reversibilidad. El efecto de
fragilizacién provocado por la preexposicion en aire himedo se elimina completamente
‘cuando las muestras se almacenan en vacio durante aproximadamente un mes. Los
autores atribuyen este comportamiento a la fragilizacién por hidrégeno. Segin su
explicacién, el hidrégeno introducido en la muestra durante la preexposicién en aire
himedo se puede desorber en vacio y de este modo el material recupera completamente
sus propiedades. Los cédlculos de difusién cldsica indican que, suponiendo un coeficiente
de difusién del hidrégeno en aluminio de 10-13 m?/s, la proporcién de hidrégeno
desorbido alcanza el 96% del total tras mantener las muestras 35 dias en vacio (Ricker y
Duquette, 1988). 7

Otros autores (Scamans, Alani y Swann, 1976) han encontrado el mismo efecto en
una aleacién de Al-6%Zn-3%Mg de alta pureza ensayada a traccién simple. Segin los
resultados de estos autores, cuando una muesira de esta aleacién preexpuesta en aire
himedo se 'ensaya a traccion en vacio, se desprende hidrégeno del material en la rama
eldstica de la curva tensiéon deformacién. El mismo experimento realizado con muestras
preexpuestas en aire seco no muestra ningin desprendimiento de gas. Sin embargo,
contrariamente a lo que sucedia con anterioridad, el almacenamiento en vacio de las
muestras no elimina el efecto fragilizador producido por la preexposicién. Si en lugar de
la aleacidn de alta pureza se utiliza una aleacién de aluminio 7075 comercial, la reduccion
en la ductilidad debida a la preexposicién en aire saturado de vapor de agua se puede
recuperar tras dejar las muestras varios dias en aire de laboratorio (Scamans, Alani y
Swann, 1976).

C. Efecto del ambiente en el modo microscépico de rotura

La mecénica de medios continuos pcrmife estimar el estado de tensiones y deformaciones
en el extremo de una fisura a través del factor de intensidad de tensiones. Sin embargo,
ciertos resultados de propagacién de grietas por fatiga en aleaciones de la serie 7000
muestran que la deformaci6n local en el fondo de la grieta puede depender del ambiente
que rodea a la muestra. Algunos autores (Davidson y Lankford, 1983; Lankford y
Davidson, 1983; Nix y Flower, 1982) han llevado a cabo estudios microscépicos sobre
el efecto del vapor de agua en la velocidad de propagacién de grietas por fatiga. Los
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resultados muestran que este medio ambiente influye en los procesos de deformacién que
tienen lugar en el extremo de la grieta. En la aleacién 7075-T651 Lankford y Davidson
han observado, por medio de microscopia electrénica de barrido, que la presencia de
vapor de agua hace que disminuya la deformacién plastica que es capaz de soportar la
punta de la fisura antes de que se produzca la extensioén 'frigil' de la grieta. Asimismo
han comprobado que el proceso de crecimiento de la grieta es discontinuo: comienza con
una grieta afilada y cada ciclo de fatiga redondea la punta de la fisura e incrementa la
deformacién hasta que llega un momento en que el extremo de la grieta no puede soportar
la deformacidn pléstica acumulada y se produce la extensién 'fragil’ de la fisura. El efecto
del vapor de agua es reducir el mimero de ciclos de fatiga necesarios para que se
produzca dicha extension.

Por su parte, Nix y Flower (1982) han notado diferencias en la naturaleza de la
superficie de fractura en muestras de la aleacién 7010-T6 ensayadas a fatiga en ambientes
hiimedos y secos. Por medio de estudios de microscopia electrénica de transmision (de
pequeiios discos que incluian la superficie de fractura) han observado que la fractura en
ambientes secos (argén seco y oxigeno seco) es enteramente diictil y no aparecen estrias
de fatiga en la superficie de fractura, mientras que en ambientes hiimedos la rotura se
produce por clivaje en planos {110} y se forman estrias bien definidas en la superficie.

1.1.2.2.4 Mecanismos de corrosién fatiga en ambientes gaseo0sos

Las evidencias experimentales que se han descrito en los apartados anteriores apuntan al
vapor de agua como responsable de la corrosién fatiga en las aleaciones de aluminio de la
serie 7000 en ambientes gaseosos. En cuanto al mecanismo por el que se produce la
fragilizacion, la mayoria de los autores estan de acuerdo en que no puede ser la
disolucién anddica. Como se observa en la figura 9, se producen incrementos apreciables
en la velocidad de propagacién de las fisuras para valores de la presién de vapor de agua
de 5 Pa, que corresponden a un vacio moderado. En esas condiciones de presion y
temperatura es muy poco probable que se¢ produzca condensacién capilar en el fondo de
la fisura, 0 sea, que la punta de la grieta no estard cubierta de agua liquida. Y si no existe
un electrolito, no puede haber disolucién anddica. Por este motivo, la alternativa més
viable es recurrir a un mecanismo de fragilizacién por hidrégeno. Se cree que la
fragilizacion es producida por el hidrégeno que se desprende por la reaccion del vapor de
agua con el metal en las superficies frescas creadas por fatiga segin la secuencia:

2Al + 3H;0 = AlyO3 + 6H* + 6e- 1)
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Esta reacci6én es bien conocida por los fabricanies de las aleaciones, pues a
temperaturas elevadas todas las trazas de vapor de agua presentes en el horno de
homogeneizacién que entran en contacto con el material fundido se convierten en
hidrégeno que se disuelve en el material (Polmear, 1981).

Sin embargo, a pesar de que el mecanismo de fragilizacién estd asociado con ¢l
hidrégeno, el hidrégeno molecular seco no provoca un aumento en la velocidad de
propagacién, como hemos expuesto antes. Algunos autores han argumentado que la capa
de 6xido que recubre al aluminio actda como una trampa que impide la entrada del
hidrégeno. No obstante este efecto se sigue produciendo incluso cuando se estdn creando
continuamente superficies nuevas y libres de 6xidos, como ocurre en fatiga. El hidrégeno
molecular seco no acelera la velocidad de propagacién de las fisuras en las aleaciones Al-
Zn-Mg ni bajo cargas monétonas ni bajo cargas ciclicas. Esta aparente contradiccion se
explica porque la reaccién superficial del vapor de agua con el aluminio puede causar
fugacidades de hidrégeno atémico sustancialmente mayores que las asociadas al
hidrégeno molecular (Speidel, 1974). - '

Existen otros argumentos a favor de la fragilizacién por hidrégeno que se derivan
de algunas evidencias experimentales citadas anteriormente, como por ejemplo el efecto
del oxigeno seco en la velocidad de propagacién. Segiin los resultados de Wei y sus
colaboradores, para la aleacién 7075-T651 la velocidad de propagacién en una atmésfera
de oxigeno seco es incluso menor que la correspondiente a un vacio elevado (Gao, Pao y
Wei, 1988). Esto se puede explicar teniendo en cuenta que incluso en un vacio elevado
hay un cierto contenido de vapor de agua residual que puede reaccionar con el aluminio
segin la reaccidn (1) y producir hidrégeno. La presencia de inhibidores, tales como el
oxigeno, puede modificar las caracteristicas de adsorcién y absorcidn del hidrégeno y
reducir sus efectos (Sudarshan y Louthan, 1987), descendiendo asi la velocidad de
propagacién. '

Para explicar el fenémeno de la corrosién fatiga en ambientes gaseosos se ha
propuesto un proceso secuencial de fragilizacién similar a los propuestos en ambientes
acuosos, que se representa de forma esquemdtica en la figura 10,

La novedad del proceso en ambientes gaseosos reside en que una vez que la fase
gaseosa responsable de la corrosion fatiga (el vapor de agua) llega a la punta de la fisura
y reacciona con el aluminio, se produce hidrégeno, que se adsorbe en la superficie
limpia, primero fisicamente y después quimicamente, disocidndose en las especies

atdmicas.
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Fig.10. Proceso secuencial de fragilizacion en ambientes gaseosos (Wei y Simmons,
1981).

El transporte del hidrégeno atémico dentro de la estructura del material puede
realizarse por varios procedimientos: por difusién cldsica a través de la red, a través de
las fronteras de grano y por dislocaciones moviles. Existen argumentos a favor y en
contra de cada uno de estos procesos, aunque teniendo en cuenta las caracteristicas del
proceso de deformacién que se produce por delante de la punta de la fisura y la distancia
del extremo de la grieta a la que se observan los efectos del ambiente, parece més
probable la implicacién de las dislocaciones en el transporte (Gangloff, 1990).

1.1.2.3 Modelos de corrosion fatiga

Para explicar los diferentes comportamientos de los materiales en corrosidn fatiga se han
propuesto vartos modelos. Sin embargo, debido a la complejidad del procese no existe
un modelo tinico que sea aplicable a un conjunto amplio de materiales y ambientes. Por lo
que se refiere a los metales, se han postulado dos modelos: el modelo de superposicién y
el modelo de competicidn. ‘

A. Modelo de superposicién

Este modelo fue propuesto por Wei y sus colaboradores (Weir, Simmons, Hart y Wei,
1980; Wei y Simmons, 1981; Wei y Shim, 1983). En €l se supone que la velocidad de
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crecimiento de la grieta en un ambiente agresivo (da/dN) se puéde descomponer en tres
términos: '

CRORORC) @

El primer término (da/dN), representa la velocidad de crecimiento por fatiga
mecénica pura (en un ambiente inerte) y es independiente de la frecuencia. El segundo
término (da/dN)gcc representa la velocidad de crecimiento por corrosién bajo tensién
(contribucidn estdtica) que sdlo influye para valores de AK en los que el factor de
intensidad de tensiones maximo Kpax estd por encima de K (umbral de corrosién bajo
tensién). El término (da/dN)¢f representa la velocidad de crecimiento por corrosién-
fatiga, debido a la interaccion sinérgica entre el proceso de fatiga y el ataque del medio
agresivo. Este iltimo término es el responsable de que se produzca una aceleracién en la
velocidad de propagacién de las fisuras para valores de Kmax por debajo de Kygec, como
sucede en las aleaciones de Al-Zn-Mg.

El modelo se asienta en la hip6tesis de que el aumento en la velocidad de
propagacién de la grieta se debe a la fragilizacién por hidrégeno. La contribucién debida
a la corrosion fatiga (da/dN)cr se supone proporcional a la cantidad de hidrégeno
producido por la reaccién (1) en el extremo de la grieta durante cada ciclo de fatiga que,
por otra parte, es proporcional al 4rea de fisura creada y a la extension de la reaccién
superficial o recubrimiento (Weir, Simmons, Hart y Wei, 1980):

(%) = Ba-8 3)

donde Aa es el incremento en la longitud de la grieta por ciclo y © representa el
recubrimiento (0 £ 6 < 1). De este modo se puede predecir la dependencia del término de
interaccién (da/dN)cr con la frecuencia de ensayo y la presion de vapor en ambientes
gaseosos. Segiin los resultados de Wei en una aleacién 7075-T651 ensayada en vapor de
agua de alta pureza, ¢l proceso de corrosion fatiga para presiones bajas de vapor de agua
(hasta 67 Pa) estd controlado por la velocidad de transporte del medio agresivo al fondo
de la grieta. Por encima de 67 Pa se produce un aumento adicional en la velocidad de
propagacién que parece estar controlado por la reaccién superficial del vapor de agua con
el magnesio segregado en esta aleacién (Gao, Pao y Wei, 1988). Los resultados
experimentales se ajustan bien a las predicciones tedricas como se puede ver en la figura
9, en la que los circulos abiertos representan los resultados experimentales y las lineas de

puntos representan los resultados de la modelizacidn.
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B. Modelo de competicién

Otros investigadores (Austen y Walker, 1977) ofrecen un modelo alternativo para
explicar ¢! fenémeno. Segtin sus hipdtesis, los procesos de corrosién fatiga y corrosién
bajo tensi6én no se superponen, sino que son mutuamente competitivos. Por este motivo
las grietas se propagardn por el mecanismo mds f4cil de los dos posibles para un valor
dado del factor de intensidad de tensiones.

Sin embargo, algunos estudios de fatiga en aleaciones de aluminio de alta
resistencia en presencia de hidrégeno gaseoso muestran que el modelo de competicién
sobreestima las velocidades de propagacion observadas (Sudarshan y Louthan, 1987).

Las limitaciones fundamentales de los modelos presentados emanan de su
naturaleza semiempirica. No contemplan los procesos microscdpicos de fractura ni tienen
en cuenta el efecto del tamaiio de la grieta en el proceso a través de su influencia en los
procesos de transporte de las especies agresivas a la punta de la fisura, la velocidad de
bombeo del ambiente a través de las paredes de la grieta o el cierre de la fisura (Suresh,
1991).

1.1.2.4 Mecanismos de fragilizacion por hidrégeno

Existen muchas evidencias experimentales que seiialan a la fragilizacién por hidrégeno
como responsable del proceso de corrosion fatiga en las aleaciones de aluminio de la serie
7000, sobre todo en ambientes gaseosos, si bien el mecanismo de disolucidén anddica
puede jugar un papel importante en el proceso en ambientes acuosos. Sin embargo no
existe un conocimiento fundado del mecanismo concreto por el cudl el hidrégeno entra en
la estructura del material y lo fragiliza.

Segin observamos en el apartado dedicado a los ambientes gaseosos, el transporte
del hidrégeno a través de la aleacién hacia los lugares en los que se produce la
fragilizacién se puede llevar a cabo por difusién cldsica a lo largo de la red, por difusién a
través de tuberias ("pipe difusion") tales como fronteras de grano y dislocaciones y por
transporte en dislocaciones méviles (Tien, Thompson, Bernstein y Richards, 1976).

Una vez que el hidrégeno ha sido transportado a los lugares criticos de la estructura
se produce la fragilizacidn del material por diversos mecanismos (Hirth, 1980). Teniendo
en cuenta las evidencias tedricas y experimentales disponibles, de los muchos que han
sido propuestos s6lo tres son considerados posibles por Birnbaum (1990):
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a. lafragilizacién debida a los cambios de fase inducidos por la presencia
del hidrégeno,

b. el aumento de la plasticidad local en el fondo de l1a fisura favorecido por
el hidrégeno, y

c. el mecanismo de descohesion.
A. Cambios de fase inducidos por el hidrégeno

Segiin este primer mecanismo el papel del hidrégeno consiste en la formacién de hidruros
fragiles en Iugares de la estructura en los que existe una alta concentracién de tensiones,
como por ejemplo en la punta de una fisura. Los sisternas en los que este mecanismo es
factible forman hidruros estables en ausencia de tensién y la presencia de la tensién
mecdnica y una fugacidad alta de hidrégeno (en el extremo de la grieta) hacen mds
estables dichos hidruros. '

Se supone que por efecto de la tension mecdnica se reduce el potencial quimico para
la formacién de hidruros en los lugares en que existe una concentracion de tensiones. El
hidrégeno, bien proveniente del medio externo o bien disuelto en la estructura, se difunde
hacia la zona del extremo de la grieta. En este lugar se produce la precipitacidn de
hidruros metdlicos fragiles que provocan tensiones de compresion por el incremento de
volumen asociado con el proceso de formacidn. Por efecto de la tensidn aplicada la fisura
se propaga a través del hidruro por clivaje y crece hasta romperlo completamente. En ese
momento la fisura se detiene hasta que precipitan mds hidruros y vuelve a comenzar el
proceso, lo que produce un crecimiento discontinuo de la grieta (Birnbaum, 1990).

Entre los metales que tienen una gran tendencia a formar hidruros en presencia de
hidrégeno podemos citar al Nb, V, Ta, Zr y Ti y sus aleaciones. Sin embargo, e}
aluminio tiene muy poca tendencia a formar tales compuestos. El hidruro de aluminio
AlH3 fue investigado como combustible para cohetes, pues se puede fabricar a bajo
coste. Aunque es tedricamente inestable, se puede mantener indefinidamente a
temperatura ambiente. Sin embargo el compuesto no se puede obtener directamente a
través de los elementos Al y H, ni siquiera empleando presiones de hidrégeno de 28 MPa
a -196 °C (Wiswall, 1978). Por esta razén no parece que este sea un mecanismo probable
para explicar la fragilizacién en aleaciones de aluminio. Sin embargo algunos de los
elementos aleantes presentes en las aleaciones de la serie 7000 son capaces de formar
hidruros. El Mg, por ejemplo, puede formar hidruros en presencia de hidrégeno, y el
intermetdlico Mg,Cu también puede reaccionar con el hidrégeno (Wiswall, 1978). Este
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hecho deja una puerta abierta a este mecanismo en las aleaciones de aluminio de la serie
7000, aunque es poco probable que ocurra.

‘B. Aumento de la plasticidad local favorecido por el hidrégeno

Segiin este mecanismo, el efecto del hidrégeno acumulado en el extremo de la grieta es
reducir la resistencia al flujo pldstico del material. La rotura se produce entonces como
resultado de la deformacién pldstica localizada en la punta de la fisura.

Entre los defensores de esta descripcién del proceso podemos citar a Lynch y a
Birnbaum. Ambos coinciden en que la presencia de hidrégeno en el fondo de la fisura
disminuye la resistencia al flujo pldstico del material, aunque difieren en el mecanismo
concreto. Lynch cree que se trata de un fendmeno de adsorcién superficial restringido a
_ unas pocas distancias atémicas (Lynch, 1981), mientras que Birnbaum considera que el
efecto no ocurre sélo en la superficie, sino también en el volumen del material
(Birnbaum, 1990).

A partir de las evidencias experimentales observadas en el fenémeno de
fragilizacién por metales liquidos ("liquid metal embrittlement”) en una aleacién Al 6%Zn
3%Mg, Lynch concluye que la quimisorcion de las especies agresivas en €l fondo de la
fisura facilita la nucleacién y emisidn de dislocaciones en planos de deslizamiento que
intersectan la regién del extremo de la grieta (Lynch, 1977). De este modo, el crecimiento
de la grieta se produce por deslizamiento y no por descohesi6n de enlaces atdmicos en la
punta de la fisura. En metales F.C.C. el deslizamiento tiene lugar en planos del tipo
{111} y direcciones del tipo <110>. Hay dos orientaciones cristalogréficas que satisfacen
esas condiciones (Pelloux, 1969):

a.  plano de rotura (001) y direccidn de la grieta [110] y
b.  planode rotura (011) y direccién de la grieta [011].

Segun los resultados de Lynch en la aleaci6n citada, en presencia metales liquidos
la superficie de fractura macroscépica corrcsponde a un pl'ano del tipo {100} v la
direccién de la grieta es del tipo <110», con un deslizamiento importante en planos {111},
mientras que en ambientes inertes no aparecen facetas cristalogrdficas en la superficie de
fractura (Lynch, 1981).

El mecanismo que postula Lynch para explicar el fenémeno supone, como ya
hemos dicho, que la quimisorcién de los dtomos de metal liquido facilita la nucleacion y
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emisién de dislocaciones en el extremo de la grieta. Los dtomos que se encuentran en las
superficies del metal tienen menos vecinos que los 4tomos en el interior del cristal. Por
esta razén, el espaciado de la red en las primeras capas atémicas difiere del que existe en
el interior, Esto hace que se produzca una distorsién superficial de la red que dificulta la
nucleacién y emisién de dislocaciones desde la superficie del extremo de la grieta hacia el
interior del material. La quimisorcidn de las especies agresivas en esa superficie provoca
un incremento en el nismero de vecinos alrededor de los 4tomos superficiales y reduce de
este modo la distorsién superficial de la red, facilitando la nucleacién y emisién de
dislocaciones desde la punta de la fisura y evitando el enromamiento de la grieta. Se trata
de un efecto de muy corto alcance, pues la alta concentracién de electrones de conduccién
existente en los metales apantalla cualquier influencia de las especias adsorbidas en la red
mi4s allf de unas pocas distancias atémicas de la superficie (Lynch, 1977). En ambientes
inertes, sin embargo, la nucleacién y emision de dislocaciones en la punta de la fisura es
mds dificil que el deslizamiento generalizado en la matriz, lo que provoca el
enromamiento de la grieta con la consiguiente disminucién en la velocidad de

propagacion.

Segin Lynch este mecanismo propuesto para la fragilizacién por metales liquidos
puede aplicarse también en corrosion bajo tensién y en corrosién fatiga en aleaciones de
aluminio, teniendo en cuenta que en este caso la especie que se adsorbe en la superficie
serd el hidrégeno. Sin embargo, se trata de un procese mds problemético, puesto que el
hidrégeno, debido a su pequefio tamarfio, es capaz de difundirse apreciablemente dentro
de la estructura, complicando el fenémeno (Lynch, 1977).

Por su parte Bimbaum propone un modelo de fragilizacién aplicable a sistemas que
no forman hidruros y que es vdlido para el hidrégeno proveniente de medios gaseosos o
en solucién sdlida en el material. Segin este autor, la elevada tensién local que existe en
la punta de la fisura hace que se reduzca el potencial quimico del hidrogeno disuelto, que
se difunde desde otros lugares de la matriz provocando un aumento local de la
concentracién en esa zona. En cuanto al hidrégeno proveniente de un medio ambiente
externo, la punta de la fisura es el lugar m4s probable de entrada, dado que es donde
primero se produce la deformacion pldstica y por tanto existen menos barreras
superficiales a la entrada. El resultado de ambos procesos es que la aplicacién de una
tensién externa provoca una distribucién no uniforme de hidrégeno en el material, con
una concentracién mdxima en las singularidades el4sticas, tales como la punta de una
fisura o un precipitado. En las regiones donde la concentracién de hidrégeno es més alta
se reduce la tensién necesaria para que se produzca el flujo plastico del material, con lo
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que se produce deslizamiento para tensiones bastante menores que las necesarias en otras
partes de 1a estructura y el deslizamiento se localiza fuertemente en las proximidades de la
punta de la fisura. La localizacién continuada del deslizamiento hace que se produzca la
rotura por procesos dictiles, aunque se desconoce el mecanismo exacto por el que esto
ocurre {Birnbaum, 1990).

Los estudios de microscopia electronica de transmisién sobre muestras deformadas
“in situ” estdn de acuerdo con la explicacion propuesta por Birnbaum. La deformacién de
las muestras en vacio da lugar a la rotura por deformacién plastica delante de la punta de
- Ia fisura con una zona plastificada amplia. Al introducir hidrégeno gaseoso con la
muestra sometida a tensidén mecdnica las fuentes de dislocaciones se activan y las
dislocaciones comienzan a moverse. El efecto del hidrégeno es por tanto reducir la
tensién necesaria para que se produzca el movimiento de las dislocaciones. Este efecto es
bastante general: se produce para todo tipo de dislocaciones (arista, helicoidal y mixta) y -
en una gran variedad de sistemas cristalogrificos (FCC, BCC, HCP) tanto en metales
puros como en aleaciones.

La generalidad del fenémeno sugiere que la explicacién ha de basarse en
interacciones comunes a diversos sistemas. Segiin €l autor, las interacciones eldsticas
entre las dislocaciones y las atmésferas de hidrégeno que llevan consigo son las
responsables del fenémeno. Las atmésferas de hidrégeno ejercerian un apantallamiento
eldstico de las dislocaciones con respecto a otras dislocaciones 0 precipitados del material
con sus respectivas nubes de hidrégeno, que les proporcionaria una mayor facilidad de
movimiento a través de la estructura. Segidn algunos cdlculos tetricos el efecto de una
nube de hidrégeno es reducir las interacciones eldsticas de la dislocacidn a corto alcance,
aunque no tiene ningiin efecto a largo alcance (Birnbaum, 1990). '

C. Efecto del hidrdgeno en la energia cohesiva

El tercero y més antiguo de los mecanismos asocia la fragilizacién por hidrégeno con la
reduccién en la resistencia de los enlaces atémicos resultante de la concentracion local de
hidrégeno en puntos criticos del material. La idea gcnefa] de la descohesi6n, considerada
originalmente por Troiano y formulada después por Oriani es inherente a los modelos de
rotura diictil y, segiin Hirth, se trata de un modelo cualitativamente vilido (Hirth, 1980).

Segiin Oriani el incremento en la concentracién local de hidrégeno por efecto de la
tensién aplicada hace que decrezca linealmente la fuerza cohesiva méxima de la red, lo
que produce una rotura por clivaje (en los sistemas en que la rotura es transgranular) para
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valores de la tensién inferiores a los que pueden soportar los enlaces atémicos en
ausencia de hidrégeno . Debido a que las fronteras de grano son susceptibles de tener una
energia cohesiva menor que la correspondiente a la red y de haber absorbido hidrégeno
con antelacién a la aplicacién de la carga, serdn por lo general los lugares preferentes para
la descohesién por hidrégeno (Oriani y Josephic, 1977).

Bimbaum realiza algunas objecciones a este modelo, puesto que los estudios de
fractografia realizados en roturas de tipo transgranular no han mostrado por lo general
una superficie clara de clivaje, sino algo que los defensores del mecanismo llaman
“cuasiclivaje”, en el que se observan evidencias claras de deformacién pldstica local. En
cuanto a las roturas de tipo intergranular, segin este mismo autor, la rotura ocurre la
mayoria de las veces a lo largo de planos de deslizamiento en las proximidades de las
fronteras de grano y a menudo cruzando la frontera para continuar en planos de
deslizamiento de los granos adyacentes. Ademds, a diferencia de los dos mecanismos
postulados anteriormente, no existe una evidencia experimental clara de este mecanismo,
cuyo mds firme soporte se halla en cdlculos de tipo teérico (Bimbaum, 1990).
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1.2 OBJETIVOS DE LA TESIS

El objetivo prioritario de esta tesis consiste en estudiar el comportamiento mecdnico de la
aleacién de aluminio 7017-T651 (Al 4.9%Zn 2.4%Mg) cuando se encuentra sometida a
fatiga en presencia de atmdsferas gaseosas con diferentes contenidos de humedad. Se
trata de evaluar la influencia del vapor de agua y otros gases en la propagaci6n de fisuras
por fatiga, con objeto de esclarecer el mecanismo microscépico responsable de la
corrosion fatiga en ambientes gaseosos.

Para ello es preciso que se cumplan los siguientes objetivos parciales:

o Diseiiar y construir una cdmara de ensayos de ultra alto vacio para’
realizar los experimentos de fatiga en atmosferas gaseosas. La camara
ha de cumplir con los requisitos mas exigentes en cuanto al control de
la presion y 1a composicion del ambiente que rodea a la muestra,

. Poner a punto el sistema experimental para obtener gases y vapores de
alta pureza (vapor de agua, oxigeno y argén).

e  Llevar a cabo ensayos de fatiga en la aleacién de aluminio 7017-T651
en presencia de atmésferas gaseosas con distintas presiones de vapor
de agua y a diferentes frecuencias en muestras correspondientes a dos
orientaciones del laminado.

. Estudiar de una manera detallada las superficies de fractura por fatiga
para identificar los rasgos caracteristicos de cada ambiente y tratar de
establecer una correspondencia entre el aspecto de las superficies de
fractura y el comportamiento observado en los €nsayos.

. Analizar los resultados experimentales a la luz de los modelos
propuestos para otras aleaciones de aluminio y comprobar su validez en
la aleacion objeto de estudio.
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1.3 APORTACIONES ORIGINALES

Las principales aportaciones originales de esta tesis doctoral se exponen a continuacién:

. Se ha disefiado un sistemna de ultra alto vacio para realizar ensayos
mecénicos en las condiciones m4s exigentes en cuanto a la pureza y el
control de la atmésfera que rodea a la muestra. Dicho sistema permite
alcanzar presiones inferiores a 10-5 Pa y discernir variaciones en la
composicién del ambiente del orden de unas pocas partes por millén.

* Se ha realizado, por vez primera, un estudio del proceso de corrosién
fatiga en ambientes gaseosos de una aleacién de aluminio de la serie
7000 (Al-Zn-Mg) en la orientacién S-L, en presencia de oxigeno,

argén, vapor de agua a diferentes presiones y alto vacio.

. Se ha llevado a cabo una investigacién novedosa sobre el efecto de la
frecuencia y la presién de vapor de agua en la velocidad de propagacién
de fisuras por fatiga en la aleacién de aluminio 7017-T651 en dos
orientaciones diferentes del laminado (S-L y L-T).

) Se ha analizado, por medio de microscopia electrénica de barrido, el
efecto de la frecuencia y la presién de vapor de agua en la apariencia de
la superficie de fractura por fatiga de la aleacién de aluminio 7017-
T651 en la orientacién L-T. Dicho andlisis ha permitido encontrar una
morfologia tipica de la rotura en ambientes inertes, que también se
aprecia en atmosferas de vapor de agua a presiones bajas y desaparece
cuando la presién de vapor de agua sube por encima de un cierto valor.

- Se-ha propuesto una explicacion del comportamiento en corrosién
fatiga de la aleacién de aluminio 7017-T651 en ambientes gaseosos a
partir de modelos desarrollados por otros autores.

. Se ha demostrado de manera fehaciente que el vapor de agua es el
agente responsable de la corrosion fatiga en la aleacién 7017-T651 en
ambientes gaseosos. En la orientaciéon L-T se han encontrado dos
intervalos de presién en los que la velocidad de la fisura crece con la
presién de vapor de agua, separados por una regién en que la velocidad
se mantiene pricticamente constante.
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1.4 CONTENIDO DE LA TESIS

Esta tesis doctoral se divide en cuatro capitulos. El capitulo primero sirve como
introduccién. En €l se hace una revision del estado actual del conocimiento sobre el
fenémeno de la corrosidn fatiga en las aleaciones de aluminio de la serie 7000. En primer
lugar se introducen brevemente estas aleaciones, sus aplicaciones y propiedades.
Posteriormente se expone el problema de la fisuracién acelerada por el ambiente en estos
materiales, tanto bajo cargas monétonas (corrosién bajo tensién), como bajo cargas
ciclicas (corrosién fatiga). Finalmente se establecen los objetivos que se persiguen en la
investigacién y se exponen las aportaciones originales mds significativas de la tesis.

El capitulo segundo, que estd dividido en tres apartados, constituye el nicleo
central de la tesis. En el primer apartado se describen los experimentos realizados para
caracterizar el comporntamiento mecénico del material en waccién, fractura y fariga, asi
como el dispositivo experimental desarrollado para los ensayos de fatiga en atmosferas
gaseosas de alta pureza. Los resultados de estos experimentos se recopilan en el segundo
apartado, en el que también se incluye un detallado andlisis fractogrdfico de las muestras
ensayadas en la orientaciéon L-T. Finalmente, en el tercer apartado, se realiza una
discusién de los resultados obtenidos, en la que se tratar de establecer una relacién entre
el comportamiento macroscépico observado en los ensayos de corrosién fatiga y la
apariencia de la superficie de rotura resultante.

En el capitulo tercero se analizan los resultados experimentales a la luz de un
modelo semiempirico propuesto para explicar el fenémeno de la corrosién fatiga en las
aleaciones de Al-Zn-Mg en ambientes gaseosos.

En el capftulo cuarto se exponen las conclusiones globales de la tesis y se sugieren
las lineas futuras de trabajo que permitirdn desarrollar y complementar algunos de los
* aspectos que han surgido a rafz de la investigacién llevada a cabo.

Finalmente se adjunta la bibliografia que se ha utilizado como referencia y se

INCOTPOra un anexo.
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CAPITULO 2: DISPOSITIVO EXPERIMENTAL Y RESULTADOS

“En la presente Tesis se han realizado una serie de experimentos para evaluar el
comportamiento de la aleacién de aluminio 7017-T651 en corrosién fatiga. En dichos
estudios se aplican cargas ciclicas al material en presencia de diferentes ambientes
gase0s0s, Como se cxplica mds adelante, y se mide la velocidad de propagacion de las
fisuras en funcién de la amplitud de oscilacién del factor de intensidad de tensiones. El
material, tal como lo suministra el fabricante, se encuentra en forma de plancha obtenida
por laminacién. La anisotropia que introduce este proceso en la configuracién
microestructural de la aleacién!, que se ha puesto de manifiesto a través de estudios de
microscopia dptica, tiene su reflejo en las propiedades mecénicas, que dependen de la
direccidn de ensayo. Por esta razén se han investigado muestras correspondientes a dos
orientaciones distintas del laminado?. También se han llevado a cabo ensayos para
obtener las propiedades mec4nicas del material, tales como el limite eldstico, el médulo de
elasticidad, 1a resistencia a traccién, el alargamiento a rotura y la tenacidad de fractura en
ambas orientaciones. Por ltimo, se han observado y caracterizado las superficies de
rotura por fatiga en los diferentes ambientes por medio de microscopia electrénica de
barrido (M.E.B.).

Con los ensayos de fatiga en distintos ambientes se trata de esclarecer el mecanismo
responsable de la corrosién fatiga en esta aleacidon. Los estudios de microscopia
electrénica de barrido, por otra parte, sirven para entender la naturaleza del fenémeno a
nivel microscépico, y ayudan a relacionar los detalles microestructurales asociados a la
propagacién en los diversos ambientes con los resultados macroscépicos de velocidad de
crecimiento de la fisura.

El capitulo consta de tres apartados: en el primero de éllos se realizard una
descripcién de los experimentos realizados, en el segundo se mostrardn los resultados
obtenidos y en el tercero se hard una discusién de los mismos.

! Ver figura 3.

2 para identificar la orientacién del plano de la fisura con respecto a la plancha del material laminado s¢
emplea el criterio de la norma ASTM-E399 (1989). La identificacion consiste en dos letras separadas por
un guidn: la primera represenia la direccién normal al plano de la fisura, y la segunda letra corresponde a
la direccién de propagacién de la fisura, segiin se observa en las figuras 11 y 15.
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2.1 DESCRIPCION DE LOS EXPERIMENTOS
2.1.1 Ensayos de traccion

Los ensayos de traccién proporcionan informacién sobre la resistencia mecdnica y la
ductilidad del material cuando se encuentra sometido a tensiones uniaxiales de traccién.
En este caso, los ensayos se llevaron a cabo en una méquina electromecdnica’ siguiendo
las especificaciones de la norma americana ASTM-ESM (1989). Los ensayos se
realizaron en control de desplazamiento a una velocidad de desplazamiento del puente de
la miquina de 0.3 mm/min. A partir de la plancha suministrada por el fabricante se
mecanizaron probetas en forma de hueso, con una region central de seccién cilindrica,
roscadas en los extremos para permitir su conexién a la miquina de ensayos. La
geometria y dimensiones de las probetas, asi como su orientacién con respecto a la
plancha del material se pueden apreciar en las figuras 11 y 12.

R i ORIENTACION L-T

Fig. 11. Orientaci6n de las probetas de traccidn respecto a la plancha del material.

En el esquema de la figura 13 se muestra el dispositivo de ensayo. Como puede
verse, la medida de la carga aplicada sobre la probeta se hace por medio de una célula de

3 SUZPECAR-MEM 101 de 100 kN de capacidad.
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carga solidaria con la miquina. Como puede verse en la figura 14, para la medida de la
- deformacién se emplea un extensémetro INSTRON con una base de medida de 12.5 mm
y un recorrido de + 2.5 mm acoplado directamente a la parte cilindrica o fuste de la
probeta por medioc de gomas eldsticas. Los resultados del ensayo se recogen en un
sistema automdtico de adquisicién de datos KEITHLEY 570 y se transficren directamente
a un computador para su andlisis posterior.

| Orientacién L-T | Orientacién S-L
L 45.0 30.0
_R 8.0 6.0
? 25.0 18.0
o s00 5.00 :
| M12x15 M 12 x 1.5

Fig. 12. Geometria de las probetas de traccién (dimensiones en mm).
2.1.2 Ensayos de fractura

Estos ensayos sirven para determinar el valor de la tenacidad de fractura, Kjc. Se trata de
un pardmetro que caracteriza la resistencia del material a la rotura cuando en €l existe una
grieta (Elices, 1988). Los ensayos para medir esta propiedad se han llevado a cabo en
una miquina servohidrdulica* siguiendo las especificaciones de la norma ASTM-E399
(1989). Se utilizaron probetas compactas estindar (‘compact tension specimen’)
mecanizadas en las orientaciones S-L y L-T, tal como muestra la figura 15. La geometria
y dimensiones de las muestras se puede observar en la figura 16. La sujecion de las
probetas a la méquina de ensayos se realiza por medio de dos piezas en forma de
horquilla con sus correspondientes pasadores, tal como recomienda la norma.

4 INSTRON 1275 de 1000 kN de capacidad con una célula de carga de 25 kN.



Corrosién-fatiga en aleaciones ligeras de Al-Zn-Mg 38
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Fig. 14. Detalle del montaje experimental en los ensayos de traccién.
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Fig. 16. Geometria de las probetas de fractura (dimensiones en mm).
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En estos experimentos se parte de muestras en las que se ha mecanizado una entalla
recta por medio de una sierra de corte. Ahora bien, para poder medir la resistencia
mecénica del material en presencia de grietas, es preciso tener una fisura real. Con este
objeto se someten las probetas a fatiga, haciendo que la fisura se propague una cierta
longitud bajo una amplitud de oscilacién de carga constante. A medida que la fisura
avanza se disminuyen las cargas aplicadas a la muestra de una forma escalonada, para
cumplir la condicién de que la zona plastificada en el fondo de la grieta sea pequeiia. La
frecuencia de oscilacién de la carga durante la prefisuracion fue de 20 Hz, y se empleaba
una onda sinusoidal con una relacién de cargas R = 0.1 (R = Pqin/Pmax)-

Fig. 17. Detalle del montaje experimental en los ensayos de fractura.

Una vez propagada la fisura cumpliendo los requisitos impuestos por la norma se
procede al ensayo para determinar la tenacidad de fractura del material. Dicho ensayo se
realiza en control de desplazamiento y consiste en someter la muestra a una carga
creciente hasta que se produce la rotura. Durante el experimento se mide la carga aplicada
a la probeta y el desplazamiento relativo de los labios de la fisura. Para esta iltima medida
se emplea un extensémetro INSTRON que se coloca entre dos cuchillas pegadas en la
cara frontal de la probeta, una a cada lado de la entalla, tal como se ve en la figura 17.
Dicho extensémetro tiene una base de medida de 5 mm y un recorrido de + 2 mm. Tanto
la carga aplicada como el valor del desplazamiento de los labios de la fisura se registran,
como en el caso de los ensayos de traccién, por medio de un sistema automético de
adquisicién de datos KEITHLEY 570, que los transfiere a un computador para su
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andlisis posterior. En la figura 18 se representa el diagrama carga-desplazamiento

correspondiente a uno de los ensayos realizados.

6000
[ P
5000 I
4000 |
z
o 3000 p* = 14041.95
=
2]
O
2000
Ajuste de 1a zona lineal
y=130.3 + 14781 x  R=0.99997
1000

0 0.2 0.4 0.6 0.8 : 1
Desplazamiento de los labios de la flsura (mm)

Fig. 18. Registro de la carga aplicada frente al desplazamiento de los labios de la fisura
en un ensayo de fractura de una muestra en la orientacion S-L.

Para obtener el valor de la carga con el que se calcula la tenacidad de fractura se
dibuja una recta que parte del origen del diagrama, y cuya pendiente p* es el 95% de la
correspondiente a la zona lineal de la gréfica, tal como se observa en la figura 18. La
interseccién de esta recta con la curva que representa la carga frente a la apertura de la
grieta proporciona un cierto valor, que se denomina Ps. De la comparacién de este valor
con el valor miximo de la carga (Ppax) alcanzado durante el ensayo, la norma establece
cudl de los dos valores se ha de utilizar para calcular el valor de Kjc atendiendo a la
forma particular de la gréifica. La tenacidad de fractura para el tipo de probeta elegido se
calcula con la siguiente expresién (ASTM-E399, 1989):

___ P (2+a)
"B YW (1«

Y7 (0.886+4.640-13.320%+14.720°-5.60*)  (4)

donde a=a/W. Esta expresién es vilida para a/W20.2.
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2.1.3 Ensayos de Fatiga

Los ensayos de propagacién de fisuras por fatiga sirven para caracterizar la resistencia del
material al crecimiento estable de la grieta cuando se encuentra sometido a cargas ciclicas.
En estos experimentos se aplican cargas oscilantes a una probeta entallada y prefisurada,
y se mide el avance de la grieta en funcién del nimero de ciclos de carga. A partir de
estos datos se calcula la velocidad de crecimiento de la grieta por ciclo da/dN, que se
representa en funcién de la oscilacién del factor de intensidad de tensiones AK.

Los ensayos de fatiga correspondientes a este trabajo se realizaron en una méquina
servohidrdulica® siguiendo las recomendaciones de la norma ASTM-E647 (1991). Las
probetas utilizadas son de la misma geometria y orientacién® que las correspondientes a
los ensayos de fractura, aunque con algunas dimensiones un poco diferentes, como s¢
aprecia en la figura 19. La forma de sujecién de las probetas es andloga a la empleada en
los ensayos de fractura: dos piezas en forma de horquilla que se roscan a unos vastagos
solidarios con la mdquina y pasadores.

Antes de dar comienzo al ensayo propiamente dicho es necesario prefisurar la
probeta siguiendo el método descrito en ¢l ensayo de fractura, con la precaucién adicional
de que el factor de intensidad de tensiones mdximo Kmax al final de la prefisuracién no
sea superior al correspondiente al inicio del ensayo. En todos los casos, al menos ¢l
iltimo escal6n de prefisuracion se realizaba con la muestra introducida en el ambiente en
el que habia de realizarse el ensayo.

La longitud de la fisura se media con una lupa binocular provista de un ocular
micrométrico en una de las caras de la muestra. El sistema estaba montado en un soporte
que permitia su desplazamiento horizontal, con objeto de seguir la evolucién de la grieta.
La resolucion que permite el aparato en condiciones de ensayo es superior a 0.01 mm. En
algurios experimentos también se midié la grieta por un método alternativo para
comprobar los resultados de la medida visual. El método citado se basa en el cambio de
flexibilidad que experimenta la muestra a medida que crece la fisura. Con objeto de
detectar dicho cambio se empleaba un extensémetro acoplado a la probeta’ que permitia
medir la apertura de la grieta en funcién de la carga aplicada y de ahf calcular la
flexibilidad de la pieza. La medida se realizaba previa interrupcién del ensayo haciendo

5 INSTRON 1270 de 500 kN de capacidad con una célula de carga de SkN.

6 Ver figura 15. :

TEl montaje es anilogo al de los ensayos de fractura y el extensdmetro utilizado es el mismo (ver figura
17).
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un ciclo de fatiga muy lento (0.01 Hz) en el caso del segundo método o bien directamente
con la lupa. Las interrupciones eran siempre muy breves para evitar efectos transitorios
en la velocidad de propagacién debidos al medio ambiente, tal como recomienda la
norma. La férmula que relaciona la flexibilidad de la probeta con la longitud de la fisura
ha sido tomada de Saxena y Hudak (1978).

T
L

=

Orientacion L-T | Orientacidn S-L W

n 62.5 31.2

H 60.0 30.0

w 50.0 25.0
B| 50 4.0
E| 100 5.0
o] 125 6.25
Al 138 6.9

Fig. 19. Geometria de las probetas de fatiga (dimensiones en mm).

En las medidas hechas con la lupa es preciso pulir previamente las probetas con
objeto de distinguir bien la punta de la grieta. Para este fin se realizaba un proceso
secuencial de pulido compuesto de dos etapas:

a.  desbastado en papeles de lija de carburo de silicio de grados 240, 320,
400 y 600, usando agua como refrigerante y lubricante, y

b.  pulido en una suspensién acuosa de AlpO3 de 0.3 pm.

Al realizarse la mayoria de los experimentos en atmoésferas gaseosas de alta pureza,
como veremos mds adelante, no era conveniente introducir ningin objeto susceptible de
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contaminar la atmésfera en el interior de la cAmara de ensayos. Por este motivo, la técnica
basada en la medida de la flexibilidad que implicaba la presencia de un extensémetro fue
desestimada, y solamente se utilizé en algunos ensayos realizados en aire y en alto vacio
con objeto de corroborar los resultados obtenidos con la técnica visual. En efecto,
algunos de los materiales que constituyen un extensémetro, tales como pldsticos y resinas
desgasifican apreciablemente en vacio, convitiéndose en una fuente incontrolada de gases
dentro de la cdmara de trabajo que puede modificar sustancialmente la composicion de la
atmésfera que rodea a la muestra, como se podrd comprobar posteriormente?.

Los ensayos de propagacién de fisuras por fatiga se hicieron en control de carga
con una amplitud de oscilacién de cargas constante. De este modo, al aumentar la
longitud de la fisura aumenta mondtonamente la amplitud de oscilacion del factor de
intensidad de tensiones AK. En todos los casos se empled una onda sinusoidal de carga
con un relacién de cargas R=0.1.

Al terminar los ensayos se examinaban las superficies de fractura para determinar la
curvatura del frente de la grieta y efectuar, si era necesario, la oportuna correcion en las
medidas. Cuando la diferencia entre la longitud promediada de la grieta® y la medida
visual daba lugar a una diferencia mayor del 5% en el valor del factor de intensidad de
tensiones calculado a partir de ambos resultados, se realizaba la correccion por curvatura,
tal como indica la norma.

Para obtener la velocidad de crecimiento de la grieta por ciclo da/dN se utiliza el
método secante, que consiste en calcular la pendiente de la linea recta que une dos puntos
sucesivos en la curva que.representa la longitud de la grieta frente al nimero de ciclos.

Esto se puede expresar sencillamente como:
da = (Bl — & Y Aa (5)
dN Ni+1— Nij)” |AN

La oscilacién del factor de intensidad de tensiones AK se calcula a partir de la

longitud media de ia fisura entre dos medidas sucesivas 3 = (aj+ — 2;)/2, utilizando la
férmula (4), en la que se sustituye el valor de la carga P por la oscilacién de cargas AP.

8 Verla parte final del apartado 2.2.4 correspondiente a los ensayos de fatiga.
9 Calculada segtin especifica la norma ASTM-E399 (1989) como un promedio en tres puntos a través del

espesor.
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2.1.3.1 Cimara de ensayos

Para poder llevar a cabo los estudios de corrosion fatiga en la aleacién de aluminio 7017-
T651 en presencia de ambientes gaseosos, fue necesario construir un dispositivo de
ensayo que se ajustase a los requerimientos experimentales. Se trata de una cimara de
ultra alto vacio disefiada de forma expresa para esta investigacién que permite realizar
ensayos mecdnicos en las condiciones mds exigentes en cuanto a pureza y control de la
atmosfera gaseosa que rodea a la muestra. El disefio y puesta en marcha de esta cdmara y
sus componentes asociados ha constituido la parte més importante y costosa de la
presente tesis doctoral, por lo que tiene de novedoso en su aplicacién préactica.

La cdmara en la que se han realizado los experimentos y todos sus elementos
auxiliares est4n construidos en acero inoxidable!0 con un tratamiento superficial de
electropulido en las paredes intemnas para reducir al minimo la desgasificacién y mejorar
asi la presién final del sistema. Con un bombeo adecuado es posible llegar a una presidon
menor de 108 Pa en la cdmara en condiciones adecuadas.

Los sisternas auxiliares tales como vélvulas, pasamuros de corriente, medidores de
vacio y otros, se conectan a la cdmara a través de una serie de tomas. De éllas, todas las
que se encuentran contenidas en el cuerpo principal estdn perfectamente alineadas en
direccién a su centro geométrico. La estanqueidad entre las distintas uniones se consigue
por medio de bridas Conflat®11 y juntas de cobre OFHC (cobre de alta conductividad
libre de oxigeno). Esta tecnologia es la mds limpia y la que permite llegar a los valores
mds bajos de presién de las que se emplean en la actualidad en los sistemas de vacio.

El sistema de bombeo de la cdmara principal estd compuesto por una bomba
turbomolecular refrigerada por agua (en circuito cerrado) con una velocidad de aspiracién
de 150 1/s y una bomba rotatoria de dos etapas que permite alcanzar el vacio previo
necesario para que la bomba turbomolecular pueda trabajar. Con esta combinacién se
llega ficilmente a una presién inferior a 10-5 Pa sin calentar el sistema. Si se calienta a
unos 120 °C durante unas cuantas horas es posible disminuir ese valor en unoc o dos

6rdenes de magnitud.

En la figura 20 se muestra un esquema del dispositivo de ensayo utilizado en la
experimentacion y en las figuras 21 y 22 distintas vistas del mismo. La parte frontal de la
cAmara estd aislada del exterior por medio de tina ventana de vidrio, lo que permite seguir

10 AISI 304-L.
1 Conflat® es un nombre comercial perteneciente a Varian Associates.
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el desarrolo del ensayo y medir la longitud de la fisura visualmente. Retirando esta
ventana se accede al interior de la cdmara para colocar la muestra en sus sujeciones.
También existen dos ventanas laterales més pequenas alineadas y situadas en el didmetro
horizontal de la cdmara. Dichas ventanas han sido disefiadas contemplando la posibilidad
de instalar en el futuro un sistema de metrologia l4ser en el exterior de la cdmara para
medir el desplazamiento relativo de los labios de la fisura sin necesidad de utilizar un

extensémetro.
MANOMETRO
DE CUADRUPOLO
PIRANI PENNING PENNING i CAPACITANCIA AD
VALVULA
DE FUGA
VALVULA CALIBRADA
DE FUGA
CALIBRADA
CAMARA &»
DEL
CUADRUPOLD
SISTEMADE
BOMBED 4 PIRANI

JRSSIRILY

e iteityet, of,
VALVULA
DE FUGA SISTEMADE
O At
FILTRO .

CALIBRADA BOMBEQ
DESECANTE CELULA
DE FUELLE ¥ BARRA
CARGA TRACTORA

Fig. 20. Esquema del dispositivo de ensayo en ambientes gaseosos.

El sistema por el que se transmite la solicitacién mecdnica a la muestra consiste en
dos barras cilindricas construidas en acero inoxidable que llevan roscadas las horquillas
de sujecién de las probetas. Para lograr la estanqueidad del sistema las barras llevan
soldada una brida Conflat® y se unen a la cdmara por medio de fuelles de acero
inoxidable que permiten su desplazamiento longitudinal. Una de las barras se une por
medio de un extremo roscado a la célula de carga de la maquina y permanece inmévil,
mientras que la otra estd unida al pistén y se desplaza con él. Los fuelles para ambas
barras son diferentes: en la barra inmdvil hay un fuelle de acero inoxidable fabricado por
conformado hidriulico y en la barra mévil hay un fuelle formado por delgadas arandelas
de acero inoxidable soldadas entre sf, que posee una extraordinaria flexibilidad con objeto
de no perturbar el movimiento del pistén. Cuando el sistema se encuentra en vacio, la
diferencia de presidn con el exterior provoca una fuerza sobre las barras que modifica la
lectura de la célula de carga, lo que hace necesario realizar una compensacion electrénica
de la misma.
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Fig. 22. Dispositivo de ensayos en ambientes gaseosos (vista lateral).

Existe la posibilidad de medir dos seiiales de temperatura en el interior de la cdmara
por medio de sondas para termopar de tipo K a través de un pasamuros especifico para
este fin. También se pueden recoger e introducir sefiales eléctricas por medio de otro
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pasamuros conectado a una de las entradas que permite, entre otras cosas, transmitir la
sefial eléctrica proveniente del extensémetro en algunos ensayos realizados en alto vacio.

Ademd4s de ensayos en condiciones de alto vacio, se pueden hacer ensayos en
atmésferas gaseosas de alta pureza. Para €llo se han disefiado dos lineas de vacio que
permiten introducir gases en la cdmara y que pueden verse en la parte izquierda del
esquema de la figura 20. Una de €llas (la que estd mds abajo en el esquema) se utiliza
como una linea de entrada de gases de propdsito general y la otra es una linea especial en
la que se obtiene vapor de agua de alta pureza que después se introduce en la cdmara de
trabajo. El proceso que se sigue para conseguir vapor de agua de alta pureza se describe
mds adelante,

La linea de entrada de vapor de agua posee un equipo de bombeo propio compuesto
por una combinacidn de una bomba difusora de vapor de aceite y una rotatoria que crea el
vacio previo para que la difusora pueda funcionar. La conexién a la cAdmara principal se
realiza a través de una vdlvula de fuga calibrada. El agua desionizada de la que se parte
para obtener el vapor de agua de alta pureza se encuentra en una ampolla de vidrio que
estd aislada de la linea por medio de una vdlvula de cierre. Por iiltimo, 1a presién en la
linea se mide con un manémetro Penning.

Una parte muy importante del sistema la constituyen los medidores de presion.
Estos aparatos permiten verificar que las condiciones en el interior de la cdmara se ajustan
a los requerimientos experimentales. Existen dos clases de mandmetros: medidores de .
presion total y medidores de presiones parciales. Entre los medidores de presién total se
encuentran un mandmetro de capacitancia, dos manémetros de cdtodo frio Penning y
otros dos medidores de conductividad térmica Pirani. Se distinguen por el intervalo de
presiones en que pueden trabajar. E} mandmetro de capacitancia se utiliza para medir la
presidn total en el interior de la cdmara cuando se introducen atmd@sferas gaseosas puras,
puesto que la lectura que proporciona es independiente del tipo de gas y ademds permite
una gran precisién en el intervalo de presiones comprendido entre 10-! y 1000 Pa. De los
otros medidores citados, el Penning se emplea en la regién comprendida entre 105 y 10+
Pa y el Pirani entre 10-1 y 1000 Pa. Debido a su principio de funcionamiento fisico en
ambos casos la lectura depende del tipo de gas del que se trate (Denison, 1979).

Como medidor de presiones parciales se utiliza un espectrémetro de masas
cuadrupolar. Se trata de un equipo muy sofisticado capaz de medir las presiones parciales
de los gases presentes en una mezcla por ionizacién en alto vacio. Como se puede
observar en la figura 23, estd compuesto por una fuente de ionizacidn, un filtro de masas
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y un colector de los iones que pasan a través del filtro. La fuente de ionizacién tiene como
misién producir iones del gas que va a ser analizado. La técnica que se aplica para
conseguir iones positivos es la de ionizaci6n por impacto electrénico!? con electrones de
baja energia, que da lugar a procesos como los siguientes:

A+e — A" +2e (ionizacién simple)
— A*? 4+ 3¢ (ionizacién doble)

AB +e — ABY + 2¢e-

7.
@ @‘| r-l;+Vcoswt

Electrones

Fig. 23. Estructura del especrémetro de masas cuadrupolar. -

Cuando en lugar de especies simples como las que se han representado, se ionizan
moléculas complejas, el nimero de iones que pueden formarse aumenta ridpidamente con
la complejidad de la molécula. Ademds de los iones moleculares con carga simple o
miiltiple, pueden aparecer iones fragmentarios. Asi, cada molécula lleva asociado un
patrén de ionizacién ('cracking pattern’) para una energia dada de los electrones, que
muestra las distintas especies que aparecen en el proceso y su abundancia relativa.

El filtro de masas es un dispositivo muy complejo a pesar de su aparente
simplicidad. La separacién de los diferentes tipos de iones con respecto a su relacion
masa/fcarga se realiza por medio de un campo cuadrupolar eléctrico de alta frecuencia.
Para crear este campo se emplean cuatro varillas paralelas (de seccién idealmente
hiperbélica, pero usualmente cilindrica) conectadas por parejas a un potencial que estd

12 Los electrones se generan en un filamento emisor y se someten a un potencial acelerador para hacerles
chocar contra las moléculas del gas. .



Corrosién-fatiga en aleaciones ligeras de Al-Zn-Mg 50

compuesto de una componente alterna de alta frecuencia Vcoswt y una componente
continua U, como se ve en la figura 23. Los iones positivos se introducen en el espacio
interior de las varillas y comienzan a oscilar por efecto del campo de alta frecuencia. Para
cada valor de U, V y o s6lo pasan a través de las varillas.los iones que se encuentran en
un intervalo de masas definido. Las amplitudes de oscilacién de esos iones permanecen
finitas e inferiores a la distancia entre las varillas. Los dem4s chocan contra las varillas
antes de llegar al detector y son bombeados por el sistema de vacio.

En cuanto al sistema de deteccion, en el caso mds simple (el menos afectado por los
errores sistemiticos), los iones impactan en un colector de Faraday al que le transfieren
su carga. La corriente resultante se convierte en voltaje para suministrar una sefial de
salida proporcional a la corriente i6nica.

210%Pa  CUADRUPOLO

VALVULA
DE FUGA @ firvrmnersnensnsenarane
CALIBRADA

SRR N\

mie H

SISTEMA DE

AMBIENTE DE ENSAYO BOMBEO

Fig. 24. Andlisis de la atmésfera contenida en la cdmara principal para p > 10-2 Pa.

A pesar de sus grandes posibilidades, este aparato tiene una importante limitacion:
necesita una presién inferior a 10-2 Pa para funcionar con normalidad. Si se quiere
analizar la composicién de una atmésfera gaseosa a una presién mayor es necesario
trabajar con bombeo diferencial en el lugar donde esté situado el medidor. Con este fin se
disefi6 una cdmara auxiliar aneja a la camara principal de ensayo y conectada a €sta por
medio de una vélvula de fuga calibrada de muy baja conductancia, como se muestra en la
figura 24. Dicha cdmara se encuentra siempre a una presién de aproximadamente 2-10-6
Pa. De la cdmara principal, que contiene la mezcla gaseosa, se deja pasar un pequefio
caudal hacia la cdmara auxiliar, hasta que la presion en ella sube a 2:10- Pa. En este
momento se toma un espectro de la atmdsfera en la cdmara del cuadrupolo y se compara
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con el obtenido'prcviamente a 2:10-% Pa, con objeto de establecer la composicién
cualitativa del gas que hay en el interior de la cdmara principal. '

2.1.3.2 Ambientes de trabajo

Los experimentos de crecimiento de grietas por fatiga se realizaron a una temperatura
aproximada de 20 °C en presencia de diversos ambientes: agua desionizada, aire con un
50% de humedad relativa, vapor de agua de alta pureza a distintas presiones y otros gases
puros, y alto vacio. A continuaci6n se describen en detalle sus caracterfsticas.

A. Ambientes acuosos: agua desionizada

Durante los experimentos en agua desionizada la muestra estaba sumergida en el interior
de un pequeiio depésito de pldstico transparente que contenia el medio acuoso. Las
fijaciones para transmitir la carga a la muestra se fabricaron del mismo material utilizado
en la investigacion, con el fin de evitar el par galvinico resultante del contacto de dos
metales distintos inmersos en un electrolito. El depdsito tenia un hueco de forma
rectangular para permitir la entrada a la pieza de sujecién inferior, a la que estaba unido de
forma estanca por medio de silicona. En la figura 25 se puede ver un esquema del

montaje.

N

PISTON \ PIEZAS DE
&\\ / (AA7017-T651)
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Fig. 25. Montaje experimental del ensayo en agua desionizada.
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B. Ambientes Gaseosos

Los experimentos en ambientes gaseosos se realizaron en la cdmara descrita en el
apartado anterior. Durante los ensayos en aire la cimara permanecia abierta a presion
atmosférica y la humedad relativa era aproximadamente de un 50% segiin indicaba un
medidor barométrico situado en el exterior de la campana. En cuanto a los gases y
vapores de alta pureza, las técnicas de manipulacién y obtencién eran bastante mds
complejas y se describirdn a continuacidn.

Vapor de agua de alta pureza

Para obtener vapor de agua de alta pureza se parte de una pequeiia cantidad de agua
desionizada que se encuentra contenida en una ampolla de vidrio. A pesar de tratarse de
agua casi libre de impurezas tiene en su interior una gran cantidad de gases disueltos
procedentes del aire, tales como nitrégeno, oxigeno, didéxido de carbono y otros. A fin de
eliminar estos gases se realiza un proceso de destilacién en vacio del agua que se ilustra
en la figura 26, y cuyas etapas se describen seguidamente.

En primer lugar, e] agua de la ampolla se congela hasta unos —70 *C por medio de
una mezcla de diéxido de carbono sélido y alcohol. A esta temperatura sélo quedan en
forma gaseosa dentro del depésito todos los gases que condensan a una temperatura
inferior, como por ejemplo el nitr6geno y el oxigeno. En este instante se abre la vdlvula
que separa la ampolla del sistema de bombeo y se bombean los gases residuales.
Seguidamente se aisla de nuevo el depésito y se aumenta la temperatura hasta conseguir
Ia fusién del hielo y la salida del liquido de los gases que puedan quedar disueltos. Este
proceso secuencial de congelacion-bombeo descongelacidn se repite al menos en tres
ocasiones. Cuando al abrir la vdlvula de la ampolla con el agua congelada para bombear
los gases residuales no se nota un aumento en la presién de la linea, el agua se encuentra
pricticamente libre de gases disueltos y se da por concluido el proceso. En ese momento,
lo que hay dentro del depésito es pricticamente slo agua en equilibrio con su vapor, gue
ya se puede introducir en la cdmara de ensayo.

Antes de introducir el vapor de agua en la campana, se evacuia la linea de entrada
del vapor hasta conseguir una presién de al menos 10-4 Pa y se deja aislada. A
continuacién se abre la vdlvula de la ampolla donde estd contenido el vapor de agua y se
deja pasar un pequeiio caudal a la cdmara de ensayo a travé€s de una vélvula de fuga
calibrada, hasta obtener la presion deseada. Una vez alcanzada la presién de trabajo se
aisla la cdmara dejando la ammdsfera estdtica durante ¢l transcurso del experimento.
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Fig. 26. Proceso secuencial de destilacién en vacio del vapor de agua: (a) congelacién,
(b) bombeo y (c) descongelacién.



Corrosién-fatiga en aleaciones ligeras de Al-Zn-Mg 54

Gases puros

En los ensayos con gases puros se utilizan gases de pureza 50 (99,999 %). Las
impurezas, segin el catdlogo del fabricante, estaban por debajo de 3 ppm de vapor de
agua, a parte de otros elementos en menor proporcién. Para reducir ain mds este
contenido de humedad se conducen los gases a través de un filtro desecante compuesto
por una capa de drierital3 y a continuacién otra capa de un filtro de tamiz molecular a
base de zeolital4, A la salida del filtro, el contenido de vapor de agua se reduce hasta
aproximadamente 1 ppm.

La cdmara de ensayos y la linea de entrada de gases se evacian antes de introducir
los g'ascs puros hasta llegar a una presion por debajo de 10-3 Pa. Entonces se aisla la
cémara del sistema de vacio y se hacer pasar el gas a través de una vélvula de fuga
calibrada, dejando que la presién suba hasta aproximadamente 10 Pa. A continuacién se
vacia de nuevo la campana y la linea de gases y se vuelve a introducir gas hasta alcanzar
la presién a la que se va a realizar el ensayo, de manera andloga a los ensayos en vapor de
agua.

13 Sulfato c4lcico 97% y cloruro de cobalto 3%.
14 'Molecular sieve type 5A’ de composicién CaNa SiQ, Al,O,,
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2.2 RESULTADOS EXPERIMENTALES

2.2.1 Microestructura de la aleacion estudiada

Como se ha dicho con anterioridad, el proceso de laminacién que se utiliza para fabricar
la aleacién que se ha investigado en la presente Tesis Doctoral da como resultado una
microestructura muy anisétropa, lo que se.refleja en las propiedades mecdnicas del
material, como més adelante se podrd comprobar.

Para analizar la microestructura de la aleacién 7017-T651 en las distintas
secciones de la plancha (L, S y T) se llevé a cabo un proceso de preparacién
metalogréfica de las muestras compuesto por varias etapas!S:

a. montaje de las muestras en un molde cilindrico usando una resina

epoXy a temperatura ambiente,

b.  desbastado para planificar la superficie de las muestras con papel de
lija de carburo de silicio (de grado 220) empleando agua como
lubricante,

c.  pulido inicial con una suspensién de diamante de 6 pm, pasando
después a una suspensién de diamante de 3 um para terminar con
diamante de 1 pm, y

d. pulido final manual en magnesia para eliminar las ultimas rayas que
puedan quedar en la superficie como consecuencia de las etapas
previas.

A continuacidn se procede al ataque quimico para revelar la microestructura de la
aleacién. Como reactivo de ataque se empled la siguiente disolucién: 2 g NaOH, 5 g
NaF y 93 m! H,O (Sperry y Bankard, 1973). El resultado de sumergir durante dos
minutos las muestras en la disolucién citada se aprecia en las figuras que van de 1a 27 a
la 29.

15 Tanio el desbastado inicial como el pulido subsiguiente se realizaron en una pulidora automética
STRUERS ABRAMIN,
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Fig. 27. Microestructura de la aleacién 7017-T651 en la direccién de laminacién (L):
(a) x 25; (b) x 100
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Fig. 28. Microestructura de la aleacién 7017-T651 en la direccién T:
(a) x 25: (b) x 100
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Fig. 29. Microestructura de la aleacién 7017-T651 en la direccién S:
(a) x 25; (b) x 100 :
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Como se puede apreciar en las fotografias, la microestructura muestra unos granos
de forma irregular, muy alargados en la direccién de laminacién y muy estrechos en las
otras dos direcciones, a consecuencia del proceso de conformado. Se observan también
otras fases de un color oscuro situadas en las fronteras de grano y a veces también
dentro de los granos, que probablemente correspondan a impurezas ricas en hierro y
silicio, tipicas de estas aleaciones (Sperry y Bankard, 1973), que luego aparecen en las
superficies de fractura, como ya veremos.

2.2.2 Ensayos de traccion

Los resultados de los ensayos de traccién para las dos orientaciones estudiadas se
muestran en las figuras 30 y 31.

500
E 0-0‘2 o-m Em 'Er
400 | (GPa)| (MPa)| (MPa)! (%) {%)
i '] 658 393 462 4.9 7.8
300
T
[« L
=)
L 200 [ .
100
0 . ; 1 R - ! R
0] 5 10 15 20

Fig. 30. Resultados de los ensayos de traccidn en la orientacion S-L.

Las propiedades mecénicas que se han obtenido a través de estos experimentos,
como son el mddulo de elasticidad E, el limite eldstico (al 0.2% de deformacién) Gg,,
la resistencia a traccion Oy, el alargamiento bajo carga maxima €, y el alargamiento a
rotura €; se resumen en la tabla 1 (cada uno de los valores corresponde a la media de
tres ensayos).
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Tabla 1. Propiedades mecdnicas de la aleacién de aluminio 7017-T651 en las
orientaciones S-L y L-T.

E (GPa) Cop;(MPa) | On(MPa) Em(%) &(%)
S-L 65.8 393 462 4.9 7.8
L-T 65.8 415 463 8.2 13.7
500
400 [ \
E 0'02 cm em Er
300 - (GPa)| (MPa)| (MPa)| (%) | (%)
- 658 | 415 | 465 | 82 | 13.7
a
= A’
o 200 29, >
< V2
LT R ‘ Z
100
0 1 1 ]
0 5 10 15 20
£ (%)

Fig. 31. Resultados de los ensayos de traccién en la orientacidn L-T.

El médulo de elasticidad y la resistencia a traccién tienen valores muy parecidos
en ambas orientaciones. Sin embargo el limite eldstico, el alargamiento bajo carga
méixima y el alargamiento a rotura son sensibles a la direccién de ensayo. Segin se
deduce de los resultados de la tabla 1, el alargamiento a rotura en la orientacién L-T es
un 75% mayor que en la orientacién S-L, lo que da una idea clara de la mayor
ductilidad de la aleacién cuando la carga se aplica segin la direccidn de laminacién.
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2.2.3 Ensayos de fractura

En la orientacién S-L se realizaron cuatro ensayos para medir el valor de K¢, la
tenacidad de fractura del material. De éllos, tres proporcionaron resultados vélidos
seglin la norma ASTM-E399. El valor medio de la tenacidad de fractura
correspondiente a los tres ensayos vilidos es de 26.1 MPaVm.

Por otra parte, con las muestras mecanizadas en la orientacién L-T se realizaron
tres ensayos que dieron lugar a resultados vélidos en todos los casos. El valor medio de
la tenacidad de fractura correspondiente a los tres ensayos es de 34.6 MPavm.

Los resultados obtenidos en la orientacién L-T son aproximadamente un 30% maés
altos que en la orientacién S-L, lo que coincide con la tendencia observada en los
ensayos de traccién. Efectivamente, la aleacién se comporta de un modo més diictil
cuando la carga se aplica segin la direccién de laminacién y consecuentemente tiene
mayor capacidad para soportar carga en presencia de grietas en la orientacién L-T.

2.2.4 Ensayos de fatiga

Estos experimentos constituyen la parte central de la presente tesis doctoral. El objetive
de los mismos es evaluar la influencia de un medio gaseoso con distintos contenidos de
vapor de agua en la velocidad de crecimiento de las grietas cuando el material estd
sometido a cargas oscilantes. En las dos orientaciones de las muestras estudiadas (S-L y
L-T) se ha llevadoe a cabo €l mismo plan de ensayos, que se divide en dos partes:

a. ensayos para evaluar el efecto de la presion de vapor de agua a

frecuencia constante, y

b.  ensayos para evaluar el efecto de la frecuencia (entre 1 y 10 Hz) para
un valor dado de la presién de vapor de agua.

En todos los experimentos se realizaba un control exhaustivo de la pureza de la
atmésfera que rodeaba a la muestra, recogiendo un espectro de la composicioén de la
misma por medio de un espectrémetro cuadrupolar para cada ensayo. El nimero de
espectros recogidos es ingente, dado que para cada muestra se tomaban al menos tres
para cada ambiente de ensayo. Por este motivo y dada la repetitividad que exhibian las
medidas, sélo se mostrardn los espectros mds representativos correspondientes a las

distintas atmésferas gaseosas empleadas.
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A, Orientacion S-L:
Efecto de la presion de vapor de agua

En la figuras 32, 33 y 34 se representan los resultados de los ensayos de fatiga llevados
a cabo con las muestras mecanizadas en la orientacién S-L. La figura 32 corresponde a
los experimentos en ambientes inertes: argén seco, oxigeno seco y alto vacio; mientras
que las figuras 33 y 34 se refieren a los experimentos en ambientes agresivos: vapor de
agua a distintas presiones, aire de un 50 % de humedad relativa y agua desionizada, que
se realizaron a dos frecuencias distintas (10 y 1 Hz),

T T T T 1 T
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K v oee e Vacio (10™ Pa)
| g 9 v o e . , '
v, Oxigeno (260 Pa)
10°® ‘ |
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Fig. 32. Resultados de los ensayos de fatiga en ambientes inertes (orientacién S-L).

Segin se aprecia en la figura 32, los resultados en argén seco estin muy cerca de
los obtenidos en alto vacio, mientras que en presencia de oxigeno seco la velocidad de
propagacién de la grieta es menor que en alto vacio. Este comportamiento coincide con
el observado en la aleacién 7075-T651 (Gao, Pao y Wei, 1988), de la misma serie que
la utilizada el presente estudio.
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Fig. 33. Ensayos de fatiga en ambientes agresivos en la orientacién S-L (v=10 Hz).
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Fig. 34. Ensayos de fatiga en ambientes agresivos en la orientacién S-L (v=1 Hz).
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En las figuras 33 y 34 se han ajustado los resultados experimentales por funciones
del tipo Y = A-X™, Los resultados obtenidos en atmésferas de vapor de agua estdn
_contenidos entre las curvas de aire atmosférico y alto vacfo, que se usan como
ambientes de referencia. Todos los resultados tienden a unirse para valores altos de AK,
donde la influencia del medio ambiente es muy pequeifia. En el intervalo de presiones de
vapor de agua estudiado (entre 1 y 10 Pa), los resultados experimentales estdn un poco
dispersos y no presentan diferencias notables para ninguna de las frecuencias
empleadas.

Efecto de la frecuencia

Para estudiar el efecto de la frecuencia de oscilacién de la carga en la velocidad de
crecimiento de las grietas se llevaron a cabo varios experimentos en los que,
manteniendo constante el ambiente de ensayo, se variaba la frecuencia entre 1 y 10 Hz.
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Fig. 35. Ensayos de fatiga en aire atmosférico (Hr = 50% ) a distintas frecuencias.

En la figura 35 se representan los resultados de los ensayos de propagacién de
grietas por fatiga en aire atmosférico (Hr = 50%) a distintas frecuencias. La presién de
vapor de agua se obtiene en este caso a partir del producto de la humedad relativa por la
prcsié;n de saturacién del vapor de agua a temperatura ambiente cuyo valor es de
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aproximadamente 2600 Pa (Garcia, 1966), lo que proporciona una presién de vapor de
agua de 1300 Pa. Como se puede apreciar en la figura, al comparar los resultados
obtenidos a 10 Hz con los encontrados a frecuencias mds bajas (5 Hz y 1 Hz), no se
observa ningin efecto de la frecuencia en la velocidad de crecimiento de la fisura.

Para tratar de comprobar si existia un efecto de la frecuencia a presiones de vapor
de agua inferiores, se realizaron algunos ensayos en los que tras propagar la grieta a una
cierta frecuencia durante un tramo, se cambiaba la frecuencia y se continuaba el
experimento. En las figuras 36 y 37 se observa el efecto de cambiar la frecuenciade 1 a
10 Hz en dos probetas ensayadas en vapor de aguaa 1 Pay 10 Pa.
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Fig. 36. Efecto de aumentar la frecuencia de en un ambiente de 10 Pa de vapor de agua.

El hecho de cambiar la frecuencia durante el ensayo de fatiga en una misma
probeta no tiene una influencia apreciable en la velocidad de propagacién, como se
puede observar en las figuras. En ¢l intervalo de presiones de vapor de agua estudiado
con las muestras en la orientacién S-L. (1-1300 Pa), los resultados a 10 Hz ya 1 Hz
siguen la misma tendencia, independientemente del valor de la presién de vapor de agua
del ambiente que rodea al material. ‘
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Fig. 37. Efecto de reducir la frecuencia en un ambiente de 1 Pa de vapor de agua.
B. Orientacién L-T
Efecto de la presién de vapor de agua

Siguiendo el mismo esquema del apartado anterior, en la figura 38 se representan los
resultados de los experimentos realizados en dos ambientes inertes: oxigeno seco y alte
vacfo. Por otra parte en la figura 39 estdn dibujados los resultados de los ensayos en
ambientes agresivos!S, que corresponden a vapor de agua de alta pureza a distintas
presiones (desde 1 a 200 Pa) junto a los rcsultados en aire atmosférico (Hr = 50%) y
alto vacio, que se usan como referencial’.

Como se puede apreciar en la figura 38, para valores bajos de la oscilacién del
factor de intensidad de tensiones la velocidad de propagacién de las fisuras en presencia
de oxigeno seco es menor que en alto vacio, como también sucedia en la orientacion S-
L. Sin embargo, en este caso a partir de aproximadamente 12 MPaVm las dos curvas se
unen y siguen por el mismo camino hasta el final.

16 Estan ajustados por curvas del tipo Y = AX™, lo mismo que en las figuras 33 y 34.
17 Ademas de los resultados representados en la figura 39, también se realizaron otros experimentos en
vapor de agua a 10 Pa y 100 Pa, que s¢ han omitido para no complicar en exceso la figura.
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Fig. 38. Ensayos de fatiga en oxigeno seco y alto vacio (orientacién L-T).

Por lo que se refiere a los experimentos en ambientes agresivos, los resultados son
muy satisfactorios. En todos los casos, Ia velocidad de crecimiento de la grieta en
presencia de atmosferas de vapor de agua de alta pureza se sitia entre los valores
correspondientes a los dos medios de referencia: aire atmosférico y alto vacfo. Los
resultados muestran una dispersion mucho menor que la encontrada para las muestras
en la orientacién S-L (figuras 33 y 34) y se puede apreciar en ellos una tendencia clara
de aumento en la velocidad de propagacion a medida que crece el contenido de vapor
de agua en la atmdsfera que rodea al material. Este comportamiento es andlogo al
encontrado en otras aleaciones de aluminio (Wei y otros, 1980; Gao, Pao y Wei, 1988)
de diferente composicién a la utilizada en esta investigacion.

Efecto de la frecuencia

En la orientacién L-T, siguiendo el mismo esquema de trabajo que en la
orientacién 8-L, se llevaron a cabo dos experimentos en vapor de agua de alta pureza a
1 y 10 Pa variando la frecuencia entre 1 y 10 Hz, tal como se muestra en las figuras 40
y 41. '
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Fig. 39. Ensayos de fatiga en ambientes agresivos (orientacién L-T).

En la figura 40 puede apreciarse que para una presién de vapor de agua de 10 Pa,
los resultados obtenidos a 1 Hz y 10 Hz estdn bastante préximos entre si. Con todo, al
compararlos con la curva que ajusta el comportamiento de la aleacién en vapor de agua
a 10 Pa y 5 Hz parece que los resultados a 1 Hz quedan un poco por encima, mientras
que los correspondientes a 10 Hz quedan un poco por debajo.

Cuando la presién de vapor de agua se reduce hasta 1 Pa el material se vuelve més
sensible a la frecuencia de oscilacién de la carga. Como se observa en la figura 41, al
disminuir la frecuencia desde 10 Hz a 1 Hz en la misma probeta la velocidad de la
grieta aumenta y se sitda muy cerca de los valores correspondientes a la curva obtenida
a 5 Pa y 5 Hz. El efecto es reversible, dado que al aumentar de nuevo la frecuencia
hasta 10 Hz la velocidad de propagacién desciende hasta los valores que tenia
anteriormente. Estos resultados corroboran la idea de que la velocidad de propagacién
de las fisuras en aleaciones de aluminio en presencia de vapor de agua depende
exclusivamente de la exposicién ambiental, un pardmetro que se define como el
cociente entre la presion de vapor de agua y la frecuencia de carga (Gangloff, 1990).
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Fig. 40. Efecto de la frecuencia (vapor de agua 10 Pa)
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Fig. 41, Efecto de la frecuencia {vapor de agua 1 Pa)
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C. Control del ambiente de ensayo

El anélisis de la composicién de la atmésfera en la que se realizaron los ensayos
se llevé a cabo por medio de un espectrémetro cuadrupolar. En los experimentos
realizados en oxigeno seco (260 Pa), argén seco (266 Pa) y vapor de agua (1 Pa) el
medidor estaba situade en una cdmara auxiliar a la que se hacia pasar un pequeiio flujo
de gas proveniente de la cdmara de ensayo para evaluar su composici6n!8. Sin embargo,
durante los experimentos en alto vacio, el medidor estaba colocado en el interior de la
cdmara principal y el espectro se recogia a Ia presién de ensayo

Del buen control que se consiguid en las atmdsferas gaseosas dan testimonio los
espectros que se pueden ver a continuacidn (figuras 42 a la 45). Se trata de cuatro
espectros representativos de las atmésferas de argén seco, oxigeno seco, alto vacfo y
vapor de agua (p = 1 Pa) empleadas en los experimentos.
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Fig. 42. Espectro de composicion de una atmosfera de oiigcno seco (p = 260 Pa).

La figura 42 muestra un espectro muy limpio, en el que se observan los dos picos
correspondientes a la ionizacién simple (m/e=32) y doble (m/e=16) del oxigeno
molecular y un pico extremadamente pequeiio de agua (m/e=18). También se observa
otro pico de una altura considerable que corresponde al hidrégeno, que es tipico de los
sistemas de vacio en los que se emplea una bomba turbomolecular, como sucede en este

18 yer el apartado 2.1.3.1 dedicado a la descripci6n de la cAmara de ensayos.
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caso, debido a la escasa capacidad de estas bombas para evacuar los gases més ligeros
(Osterstrom, 1979).
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Fig. 43. Espectro de composicién de una atmosfera de argén seco (p = 266 Pa).
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Fig. 44. Espectro de composicion de una atmdsfera de vapor de agua (p = 1 Pa).
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Por lo que se refiere a la figura 43, se trata de un espectro casi idéntico al de
oxigeno, pero teniendo en cuenta que ahora los dos picos mayores corresponden a la
ionizaci6én simple (m/e=40) y doble (m/e=20) del argdn, con un pequefio pico de agua
(m/e=18).

Cuando se ensaya con vapor de agua de alta pureza, el andlisis de la atmésfera no
muestra mds que el pico de agua, que se descompone en dos: el correspondiente a H,O+
(m/e=18) y el de OH* (m/e=17), y una muy pequefia cantidad de nitrégenc (m/e=28),
tal como se aprecia en la figura 44.
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Fig. 45. Espectro de composicién de una atmésfera de alto vacio (p = 4-10-6 Pa).

Por dltimo, en alto vacio el espectro muestra la composicién ripica del gas
residual que queda en un sistema evacuado con una bomba turbomolecular 'limpia’
(Osterstrom, 1979). Como se puede ver en la figura 45, el pico de agua es bastante alto,
caracteristico de un sistema sin calentar en el que las paredes desorben lentamente el
vapor de agua que se ha acumulado en ellas tras estar en contacto con el aire a presion
atmosférica. Por otra parte, también es importante el pico de hidrégeno, cuyo origen
hemos explicado anteriormente. El resto de los picos (N2 y CO-) provienen del contacto
del sistema con el aire atmosfénco (al abrir la camara para colocar la muestra en su
interior). En las cercanias de m/e=40 y m/e=55 hay algunos pequefios picos que
corresponden a la retrodifusién de aceite hacia la cdmara de ensayos proveniente de la
bomba rotatoria (Harris, 1989).
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Para concluir este apartado se va a mostrar un ejemplo sobre la influencia que la
presencia de un extensémetro en el interior de la cdmara tiene en la composicion de la
atmoOsfera que rodea a la muestra.

En uno de los ensayos que se realizaron en oxigeno seco a una presién de 260 Pa
(en la orientacién S-L) se acopld un extensémetro a la muestra para calcular la longitud
de la grieta a partir de la flexibilidad de la probetal9. La presencia del extensémetro
hizo subir de una forma monétona la presién total en la cdmara, que se encontraba
aislada, hasta llegar a un valor de 285 Pa pasadas unas catorce horas. Como se puede
apreciar en la figura 46, al analizar la composicién de la atmésfera se confirma que el
aumento en la presién se debe al incremento en la presién parcial de vapor de agua,
provocado por la desorcién de gases provenientes del extensémetro. Es ilustrative
comparar este espectro con el correspondiente a la figura 42, en el que el pico de vapor
de agua tiene un valor mucho més pequeiio.
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Fig. 46. Presencia de vapor de agua en una atmdésfera de oxigeno (p = 285 Pa) debido a
los gases desorbidos de un extensémetro.

Este hecho tiene también su reflejo en la velocidad de propagacién de la grieta.
En la figura 47 se representan los valores correspondientes a la muestra en la que se

19 Ver la descripcién de los ensayos de fatiga en el apartado 2.1.3.
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colocé el extensémetro, junto a los valores obtenidos en oxigeno seco (p = 260 Pa) y
vapor de agua {p = 5 Pa).
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Fig. 47. Efecto de la presencia de un extensémetro en el interior de la cdmara.

Como se puede observar en la figura 47, la presencia del extensémetro modifica
completamente el comportamiento del material, debido a su influencia en la
composicién del medio ambiente.

Por este motivo y a pesar de la dispersion que muestran los resultados obtenidos
en la orientacidn S-L, se desechd el uso de extensémetros en los ensayos que se
realizaban en atmoésferas estdticas. S6lo se emplearon estos medidores en algunos
experimentos en alto vacio, que se hacen con bombeo dindmico, con objeto de
corroborar las medidas visuales. En este caso, la presencia del extensémetro hace que se
incremente la presién total de sistema, aunque la composicién cualitativa de la
atmésfera residual no varia.

2.2.5 Fractografia

De las dos orientaciones estudiadas en los ensayos de fatiga llevados a cabo en la
aleacién 7017-T651, sélo en la orientacién L-T se aprecian diferencias claras y
consistentes en la velocidad de propagacién de las fisuras para distintos valores de la
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presién de vapor de agua. Por este motivo, parece lo mds adecuado realizar un estudio
fractogréfico detallado con las muestras ensayadas en dicha orientacion, dejando aparte
las probetas correspondientes a la orientacion S-L, en cuyos resultados no se observan
tendencias tan claras.

El objetivo del presente estudio consiste en describir cualitativamente los rasgos
caracteristicos observados en las superficies de fractura en los distintos ambientes de
ensayo. Se trata de asociar dichos rasgos a las transiciones que se producen en la
velocidad de crecimiento de la grieta a medida que varia el contenido de vapor de agua
en la atmésfera que rodea al material, como por ejemplo la que se produce entre 1 Pa y
5 Pa de vapor de agua.

La apariencia de la superficie de fractura no solamente depende del ambiente de
ensayo, sino también del valor de la oscilacién del factor de intensidad de tensiones. Por
éllo, se van a exponer los resultados para cada medio ambiente en tres zonas de AK,
concretamente 7, 11.5 y 15.5 MPavm. En todas las figuras, la direcci6n de propagacién
de la grieta es vertical, de abajo hacia arriba del papel.

Alto vacio
AK =7 MPavm:

Como se puede ver en la figura 48 la superficie de fractura presenta un aspecto
muy regular, compuesto de unas facetas perpendiculares a la direccién de propagacién
de la fisura, que se repiten de forma periédica. Estos rasgos son tipicos de fatiga en
vacio en las aleaciones de Al-Zn-Mg, y han sido denominados estrias 'bastas’ (‘coarse
striations') por otros autores (Lankford y Davidson, 1983) . El espaciado entre dichas
estrias es de unas 2 um, muy por encima de la velocidad de la grieta, que vale
aproximadamente 0.01 pm/ciclo para este valor de AK.

Cuando se visualiza la imagen que proporcionan los electrones retrodispersados
en el M.E.B,, se observan muchas particulas en la superficie de fractura con un color
claro. Al analizarlas con E.D.A.X. se comprueba que son impurezas ricas en hierro,
manganeso, silicio y aluminio. Generalmente se encuentran alineadas segin la direccion
de laminacién. Aunque a veces aparecezcan aisladas, con una forma alargada,
comunmente estdn formando aglomerados en el interior de algunos huecos profundos
que se aprecian en la superficie de fractura. Estas impurezas no se detectan con la
imagen de los electrones secundarios, como ve en la figura 49. Ambas fotos



Corrosién-fatiga en aleaciones ligeras de Al-Zn-Mg 76

corresponden a la misma regién de la muestra vista con electrones secundarios (49a) y
con electrones retrodispersados (49b), respectivamente.

Fig. 48. Superficie de fractura por fatiga en alto vacio (AK=7 MPaVm):
(a) (x 1000), (b) (x 5000).

AK= 11.5 MPavm: )

*

En la figura 50 se puede observar el aspecto tipico que presenta Ia superficie. - °
Tiene una apariencia similar a la de AK= 7 MPaVm, aunque las estrias estdn mds



2. Dispositivo experimental y resultados 77

-

difusas. Como rasgo distintivo se puede destacar la aparicién de pequefios huecos de
unas 0.2 pm de didmetro que cubren casi completamente las zonas donde hay estrias.

Fig. 49. Impurezas en la superficie de fractura en alto vacio (AK=7 MPaVm) ricas en
"Fe, Mn, Si y Al: (a) imagen de secundarios; (b) imagen de retrodispersados.

También en este caso se encuentran impurezas en la superficie de fractura que,
como se ha dicho anteriormente, son muy ficiles de distinguir en las imédgenes de
electrones retrodispersados por su color més claro que el correspondiente a la aleacion
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de Al-Zn-Mg. La figura 51 corresponde a la misma regién que se observa en la figura
50a, usando la imagen de los electrones retrodispersados, y en élla se aprecian
impurezas alargadas (a la derecha de la imagen), y otras de distintas formas y tamafios.

Fig. 50. Fatiga en alto vacio (AK=11.5 MPavVm): (a) x 1000; (b) x 5000.
AK=15.5 MPaVvm:

Para valores altos de AK la superficie se vuelve muy compleja e irregular. Se *
aprecian constantes cambios de plano del frente de la grieta, huecos de gran tamaiio,
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zonas sometidas a una gran deformacién pldstica y muchas impurezas del tipo de las
anteriormente descritas en la superficie de fractura. Han desaparecido las estrias 'bastas’,
aunque se siguen viendo los huecos que ya se vefan a 11.5 MPavVm. Como se puede
observar en la figura 52, su morfologfa no ha variado pero son bastante m4s alargados y
su didmetro tipico ha aumentado hasta aproximadamente 1 um. En ningiin caso se
observan estrias de fatiga en la superficie que, como veremos mds adelante, son
caracteristicas de los ambientes agresivos.

Fig. 51. Fatiga en alto vacio.a AK=11.5 MPaVm (imagen de electrones
retrodispersados).

Fig. 52. Detalle de la superficie de fractura por fatiga en alto vacio (AK=15.5 MPaVm).
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Oxigeno
AK=7 MPaVm:

La superficie de fractura en oxigeno presenta una imagen completamente distinta
a la que tenia en alto vacio. Como se observa en la figura 53, se trata de una superficie
muy compleja, llena de escalones pronunciados y crestas. También se ven facetas
planas con estrias de aspecto frdgil en su interior y regiones que parecen estar
machacadas por el contacto repetido entre las superficies de la grieta.

Fig. 53. Fatiga en oxigeno (AK=7 MPavm): (a) x 1000; (b) x 5000,
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AK=11.5 MPavm:

La superficie cambia bastante con respecto a AK=7 MPaVm. Como se ve en la
figura 54, sigue siendo muy compleja, con escalones muy pronunciados y grandes
huecos (¢ ~ 20 um) dentro de los cudles suele haber impurezas como los que se veian
en alto vacio. Algunas de estas particulas de impurezas se encuentras a veces rotas.
También se observan algunos rasgos que recuerdan a los de alto vacio, como son las
estrias bastas perpendiculares a la direccién de propagacién de la fisura que se pueden
apreciar en la figura 54b. ] |

Fig. 54. Fatiga en oxigeno (AK=11.5 MPa\/m): (a) x 1000; (b) x 5000.
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AK= 15.5 MPavm:

Andlogamente a lo que sucedia en alto vacio, la superficie de fractura se vuelve
muy irregular a AK= 15.5 MPaVm. En la figura 55 se ha escogido una regién tipica en
la que se pueden ver los grandes escalones y huecos asociados a los valores altos de
AK. Por este motivo es imposible enfocar correctamente todo el contenido de la
fotografia. Dentro de los huecos y en los salientes de la superficie suele haber grandes
particulas de impurezas ricas en hierro, como las que se aprecian en la figura 55b con
un color més claro que el de la matriz de Al-Zn-Mg. A mayores aumentos se aprecian
unas zonas muy planas, sin rasgos caracteristicos ni estrfas de ningiin tipo.

Fig. 55. Fatiga en oxigeno (AK=15.5 MPa\/m): (a) x 1000; (b) x 5000.
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Vapor de agua (p = 1 Pa)
AK=7 MPaVm:

El aspecto general de la superficie es muy parecido al correspondiente en alto
vacfo. Como se puede ver en la figura 56, aparecen estrias 'bastas’ perpendiculares a la
direccién de propagacién de la grieta y escalones en los que se observan particulas
redondeadas (¢ = 1 um) y huecos. Estas zonas pueden deberse al frotamiento de las
superficies de fractura y son ricas en oxigeno, segiin indican los espectros de E.D.A X,
lo que induce a pensar que puede tratarse de productbs de corrosion.

Fig. 56. Fatiga en vapor de agua a 1 Pa (AK=7 MPavm): (a) x 1000; (b) x 5000.

-~
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AK=11.5 MPaVvm:

La superficie se torna un poco més irregular, pero sigue conservando los rasgos
tipicos de la fatiga en alto vacio. En la figura 57 se aprecian las estrias 'bastas' cubiertas
de pequeifios huecos como ocurria en vacio (ver figura 50). También aparecen muchas
impurezas ricas en hierro y silicio (como la que se ve en la parte izquierda de la figura
57b) y escalones inclinados cubiertos de agujeros y particulas redondeadas idénticos a
los encontrados para AK=7 MPaVm.

Fig. 57. Fatiga en vapor de agua a 1 Pa (AK=11.5 MPaVm): (a) x 1000; (b) x 5000.
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AK=15.5 MPavm:

Un andlisis general de la superficie denota una aspecto muy irregular, con
escalones muy pronunciados, huecos profundos y abundancia de particulas de
impurezas ricas en hierro y silicio. Estas particulas suelen estar asociadas a los huecos
grandes. En la figura 48 se observan estas caracteristicas, asi como la ausencia total de
estrias, que no se ven ni siquiera para valores de AK cercanos a 20 MPavVm a grandes
aumentos.

@),

£

Fig. 58. Fatiga en vapor de agua a 1 Pa (AK=15.5 MPavm): (a) x 1000: (b) x 5000.
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Vapor de agua (p = 5 Pa)
AK=7 MPavm:

La transici6n que se observa en la apariencia de la superficie entre 1 Pay 5 Pa de
vapor de agua es notoria. Como se puede apreciar en la figura 59, aparecen regiones
planas cubiertas de estrfas 'frigiles’ (figura 59b) y facetas de ‘clivaje’ (Nix y Flower,
1982) separadas por escalones cubiertos de huecos. También se observan impurezas en
la superficie de fractura, aunque en menor medida que en vacio.

Fig. 59. Fatiga en vapor de agua a 5 Pa (AK=7 MPa\/m): (a) x 1000; (b) x 5000.
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AK=11.5 MPaVm:

El aspecto general es bastante parecido al descrito con anterioridad para AK=7
MPaVm. La superficie tiene una apariencia homogénea, con algunas facetas planas sin
rasgos caracteristicos juntos a otras que presentan estrias frigiles en su seno, como se
ve en la figura 60. Las facetas suelen estar separadas por escalones en los que hay
huecos del mismo tipo que los ya descritos para 1 Pa, y que probablemente
correspondan a productos de corrosién, segiin el espectro obtenido con E.D.A.X.

Fig. 60. Fatiga en vapor de agua a 5 Pa (AK=11.5 MPavm): (a) x 1000; (b) x 5000.
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AK=15.5 MPaVm:

La superficie ofrece una imagen parecida a la de 11.5 MPavVm. Las facetas planas
estdn ahora cubiertas en gran parte por estrias frigiles y se observan algunas pequeiias
roturas secundarias paralelas a la direccién de propagacién de la fisura, tal como se
aprecia en la figura 61a. Adem4s de las estrias fragiles que ya se vefan con anterioridad,
otras facetas planas que a pocos aumentos no muestran rasgos llamativos aparecen
totalmente cubiertas por estrias dﬁctil§s (Nix y Flower, 1982), como se ve en la figura
61b.

Fig./61. Fatiga en vapor de agua a 5 Pa (AK=15.5 MPa\/m): (a) x 1000; (b) x 5000.
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Aire
AK=7 MPaVvm:

La superficie tiene globalmente un aspecto muy plano y regular, como se aprecia
en la figura 62a. Estd compuesta de unas estructuras que se repiten de forma periédica
cada 5 um aproximadamente. Es muy dificil observar estrfas de fatiga, incluso a
grandes aumentos (x 8000), lo que lleva a pensar que, 0 no estdn o son tan pequefias
que no se resuelven. En las zonas muy inclinadas (figura 62b) hay rastros de oxigeno en
los espectros de E.D.A X, que probablemente correspondan a productos de corrosién.

Fig. 62. Fatiga en aire (AK=7 MPa\/m): (a) x 1000; (b) x 5000.
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AK=11.5 MPavm:

La apariencia general de la superficie no cambia sustancialmente frente a la que
se ha comentado en el apartado anterior. Sin embargo,' observando con mds
detenimiento se ve que la superficie es ms irregular, con cambios de plano y huecos
profundos, en el interior de los cudles aparecen impurezas ricas en hierro y silicio, que a
veces se encuentran fracturadas, como se ve en la figura 63a. A mayores aumentos se
ven estrias dictiles que cubren una gran porci6n de la superficie (figura 63b).

Fig. 63. Fatiga en aire (AK=11.5 MPavVm): (a) x 1000; (b) x 5000.
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AK=15.5 MPaVvm:

La superficie cambia de aspecto para hacerse muy irregular, con constantes
cambios de plano de la fisura, escalones muy pronunciados y grandes cavidades, que se
pueden apreciar en la figura 64a. A mayores aumentos se observa que la superficie estd
enteramente cubierta por estrias de los dos tipos encontrados en estas aleaciones:
ductiles y fragiles. En la figura 64b se ve un detalle de las estrfas diictiles.

Fig. 64. Fatiga en aire (AK=15.5 MPa\/m): (a) x 1000; (b) x 5000.
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Las muestras ensayadas en vapor de agua a una presién de 10 Pa muestran una
apariencia muy similar a la que se observa en vapor de agua a 5 Pa. Por su parte, las
probetas ensayadas a 100 y 200 Pa presentan una aspecto superficial casi idéntico al que
corresponde a los experimentos en aire. Por este motivo dichos ambientes han sido
excluidos del estudio fractogréfico, con objeto de no dilatarlo en exceso.
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2.3 DISCUSION DE LOS RESULTADOS

La anisotropfa que presenta la microestructura de la aleacién 7017-T651 tiene una gran
influencia en sus propiedades mecdnicas. El material se comporta de una manera mds
dictil cuando la carga se aplica segiin la direccién de laminacién, como lo atestigua el
valor de la deformacién de rotura, que s un 75% mds alto que ¢l correspondiente a la
direccién transversal corta S. Ademds, este aumento en la.ductilidad no lleva consigo
una disminucién en las demds propiedades, tales como el médulo de elasticidad, el
limite eldstico o la resistencia a traccién, que son en todo caso iguales o mejores que en
la direccién S. Por otra parte la tenacidad de fractura es también superior en la
orientacién L-T, puesto que la mayor ductilidad del material en dicha orientacién le
confiere mds capacidad para soportar carga en presencia de fisuras.

Por 1o que se refiere a las propiedades ciclicas, también la orientacién tiene una
influencia muy seitalada, como veremos seguidamente.

Antes de comenzar la discusién de los resultados obtenidos en los ensayos de
fatiga, es preciso destacar que en la gran mayoria de los experimentos de fatiga y
corrosién-fatiga realizados en aleaciones de aluminio fabricadas por laminacién se ha
estudiado generalmente la orientacién L-T. Hay muy pocos estudios hechos con
muestras en la orientacién S-L debido a que las planchas obtenidas por laminado tienen
un espesor limitado, tipicamente entre 12 y 30 mm, lo que impone serias restricciones al
tamafio de las muestras que se pueden ensayar. Si se emplean probetas compactas la
norma ASTM-E647 exige para W' un valor minimo de 25 mm, lo que hace que la
altura de la probeta H y consiguientemente el espesor de la plancha tenga que ser al
menos de 30 mm. Por este motivo, las probetas mecanizadas en la orientacién S-L son
mucho mds pequefias que las correspondientes a la orientaciéon L-T (estdn
practicamente a escala 1:2), como puede verse en la figura 19. Consecuentemente, los
incrementos en la longitud de la grieta que se miden son también inferiores, lo que hace
crecer el error que se comete en la medida. Para ratar de solucionar este problema se
mecanizaron probetas de doble viga en voladizo (Ruiz y Elices, 1991), idénticas a las
que se utilizan en los estudios de corrosién bajo tensién. Sin embargo, la geometria de
estas muestras las hace intrinsecamente inestables cuando se ensayan a fatiga en
posici6n horizontal y la grieta se desvia en seguida del plano nominal de propagacién
(Suresh, 1991}, como se verificé de forma repetida en los ensayos que se realizaron.

¥ Ver figuras 15 y 19.
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Tras comprobar la inviabilidad de los ensayos con las probetas de doble viga en
voladizo, todos los ensayos se llevaron a cabo con probetas compactas.

Los ensayos realizados en la presente tesis son en este aspecto completamente
originales, pues es la primera vez que, utilizando una aleacién de aluminio de la serie
7000, se realiza un estudio tan detallado sobre la corrosién-fatiga en atmosferas

gaseosas de alta pureza en la orientacion S-L.

Siguiendo el esquema de trabajo utilizado en la descripcién de los resultados
experimentales, la discusién se dividird en dos partes:

a. el efecto de la presion de vapor de agua en la velocidad de
propagacién de las grietas a frecuencia constante, y

b. el efecto de la frecuencia en la velocidad de propagacion cuando se

mantiene constante la presion de vapor de agua.
A. Efecto de la presion de vapor de agua

Los resultados obtenidos en ambientes inertes muestran que en las dos orientaciones
estudiadas la velocidad de propagacion de las grietas en oxigeno seco es inferior a la
correspondiente a un vacio elevado. En la orientacién S-L los resultados en oxigeno
seco estdn siempre por debajo de los que se encuentran en alto vacio, como se observa
en la figura 32. Sin embargo, en la orientacion L-T se distinguen dos zonas (figura 38):
para valores de AK inferiores a 12 MPaVm la velocidad de propagacién en oxigeno seco
es menor que en alto vacio, mientras que para valores superiores de AK las diferencias
entre los dos ambientes desaparecen. El estudio fractogrifico de las muestras en la
orientacién L-T corrobora estos resultados. Para AK = 7 MPaVm se aprecian grandes
diferencias en el aspecto de las superficies de fractura por fatiga en oxigeno seco y alto
vacio (figuras 48 y 53), mientras que para valores mayores de AK comienzan a
observarse rasgos tipicos de fatiga en vacio en las superficies correspondientes a los
ensayos en oxigeno seco (figura 54). Otros autores (Gao, Pao y Wei, 1988) han
encontrado el mismo comportamiento en muestras de la aleacién 7075-T651 en la
orientacién L-T. Segin sus resultados se observan diferencias parecidas a las
encontradas en el presente estudio entre las superficies de fractura en oxigeno y en alto
vacfo, que podrian indicar un micromecanismo de propagacién diferente en los dos
ambientes.
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Por lo que se refiere a los experimentos en medios agresivos, en ambas
orientaciones se observa que los resultados obtenidos en ambientes con distintos
contenidos de vapor de agua se encuentran situados entre los correspondientes a vacio y
aire atmosférico. No obstante, la tendencia de los mismos depende de la orientacién de
ensayo. Asf, los resultados en la orientactén S-L estdn un poco dispersos y no muestran
un incremento claro y sistemdtico en la velocidad de crecimiento de la grieta cuando
aumenta la presi6n de vapor de agua, como se puede apreciar en las figuras 33 y 34. Por
su parte, como se ve en la figura 39, los resultados en la orientacién L-T estdn menos
dispersos y exhiben una tendencia clara: la velocidad de propagaci6én aumenta
monétonamente cuando se incrementa el contenido en vapor de agua del medio
ambiente que rodea al material. Por este motivo nos cefiiremos a la orientacion L-T en
la discusién subsiguiente de los resultados y dejaremos para més adelante la explicacién
del comportamiento observado en la orientacién S-L.

Para una presion de 1 Pa de vapor de agua a una frecuencia de 5 Hz no se aprecia
todavia un efecto fragilizador del ambiente: los resultados coinciden con los de alto
vacio. Sin embargo, cuando la presién de vapor de agua pasa de 1 a 5 Pa se produce un
incremento notorio en la velocidad de propagacion de la grieta, tal como muestra la
figura 39. Un anilisis cuidadoso de las superficies de fractura vuelve a darnos indicios
que corroboran los resultados obtenidos en los ensayos de fatiga. La apariencia de las
superficies en vacio y en vapor de agua a 1 Pa es muy similar, como se aprecia al
comparar las figuras 48 y 50 (en alto vacio), con las figuras 56 y 57 (en vapor de agua a
1 Pa). Ambas superficies muestran rasgos caracteristicos del proceso de fatiga en
ambientes inertes, como pueden ser las estrias 'bastas’ cubiertas de pequeiios huecos y la
ausencia de estrias finas asociadas a la fatiga en ambientes agresivos. Cuando la presién
de vapor de agua sube a 5 Pa, el aspecto de la superficie de fractura cambia por
completo, como se puede ver en las figuras 59, 60 y 61. Se pierden totalmente los
rasgos asociados a la fatiga en ambientes inertes y en su lugar apéreccn OITos rasgos
tipicos de los ambientes agresivos. A este respecto es muy ilustrativa la figura 65, en la
que se puede apreciar la transicidon que se produce en la superficie de fractura del
material al pasar de una atmdsfera de alto vacio a otra de vapor de agua a 5 Pa.

Cuando la presién de vapor de agua aumenta por encima de 5 Pa, la velocidad de
propagaci6n continda aumentando de una forma monétona, sin observarse cambios tan
notorios como el que se ha descrito entre 1 y 5 Pa. Las superficies de fractura a las
presiones mds altas de vapor de agua (100 y 200 Pa) tienen un aspecto muy similar al
que se encuentra cuando las muestras se ensayan en aire atmosférico. La figura 66
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muestra de una manera muy gréfica las diferencias que se observan en la superficie de

fractura cuando se pasa de una ambiente agresivo (vapor de agua a 100 Pa) a un
ambiente inerte (alto vacio).

Vapor de agua
(6 Pa)

Fig. 65. Transicién en la superficie de fractura al pasar de alto vacio a vapor de agua a
una presién de 5 Pa (AK=7 MPa\/m) (la grieta se propaga en direccién vertical).
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Fig. 66. Transici6n en la superficie de fractura al pasar de vapor de agua a una presién
de 100 Pa a vacio a (AK=7 MPavm) (la grieta se propaga en direccién vertical).
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Los resultados obtenidos con la aleacién 7017-T651 en la orientacién L-T
coinciden con el comportamiento observado por otros autores (Wei y otros, 1980; Gao,
Pao y Wei, 1988) en dos aleaciones de aluminio de diferente composicion (2219-T851
y 7075-T651) ensayadas bajo las mismas condiciones experimentales y en la misma
orientacién. A pesar de las diferencias existentes entre estas tres aleaciones, los
resultados muestran las mismas tendencias. La composicidon quimica de la aleacién
2219 es completamente distinta de la correspondiente a la 7075. Sin embargo, ambas
tienen un elemento en comun: el cobre (6.3% en la 2219 y 1.6% en la 7075, Metals
Handbook, 1979), que en la aleacién 7017 se encuentra presente en una proporcién muy
pequefia (0.12%). Al analizar los resultados correspondientes a estos tres materiales,
que presentan importantes diferencias en su microestructura, sorprenden las similitudes
encontradas. Esta similitud en el comportamiento lleva a la conclusién de que los
mecanismos de crecimiento de grietas por fatiga deben de ser muy parecidos en las
aleaciones de aluminio citadas y quizds comunes a otros materiales de diferente
composicién (Davidson y Lankford, 1992).

A la vista de los resultados encontrados en la aleacién 7017-T651 parece claro
que el vapor de agua es el responsable de la fragilizacién del material cuando éste se
encuentra sometido a cargas ciclicas. Existe un valor umbral por debajo del cudl no se
nota ningun efecto, que en nuestro caso corresponde a una presién de 1 Pa. Después, a
medida que aumenta la presién de vapor de agua entre 1 y 5 Pa, la velocidad de la grieta
crece rdpidamente hasta alcanzar un valor mds o menos estacionario entre 5 y 100 Pa.
Posteriormente se detectan nuevos aumentos a 200 Pa y en presencia de aire

atmosférico.

La explicacion mads plausible de este hecho parece estar en la reaccién quimica
que provoca la fragilizacion en estas aleaciones. Como se ha explicado anteriormente,
muchos autores atribuyen la fragilizacion producida por el ambiente en aleaciones de
aluminio (Speidel, 1974; Gao, Pao y Wei, 1988) y compuestos intermetdlicos de
aluminio (Liu, 1992) a la reaccion (1):

2A1 + 3 H,0 = Al O3 + 6H* + 6¢-

Segin dicha secuencia, las moléculas de vapor de agua reaccionan con las superficies
frescas de aluminio creadas por fatiga en la punta de Ia fisura, y se genera hidrégeno
atémico que penetra en el material y lo fragiliza. El oxigeno actia como un competidor
del vapor de agua en esta reaccion, puesto que puede combinarse con el aluminio para
dar Al;Os. Incluso en una atmésfera de alto vacio hay un cierto contenido de vapor de
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agua residual que puede reaccionar con el aluminio y producir hidrdgeno. La presencia
de inhibidores, tales como el oxfgéno, puede modificar las caracteristicas de adsorcién y
absorcién del hidrégeno y reducir sus efectos (Sudarshan y Louthan, 1987),
descendiende asi la velocidad de propagacién, como se ha observado
experimentaimente.

B. Efecto de la frecuencia

En la orientacién S-L los resultados son concluyentes: no se nota un efecto claro de la
frecuencia?® en la velocidad de crecimiento de las grietas en el intervalo de presiones de
vapor de agua estudiado (1-1300 Pa). A este respecto, son muy reveladores los
resultados obtenidos al cambiar la frecuencia de las oscilaciones en dos tramos distintos
de la fisura en la misma probeta y bajo las mismas condiciones experimentales (figuras
36y 37).

Cuando se ensayan las muestras en la orientacién L-T los resultados son distintos.
Para una presién de vapor de agua de 10 Pa no se nota mucho el efecto de aumentar la
frecuencia de las oscilaciones de carga de 1 a 10 Hz, como se aprecia en la figara 40.
Los resultados quedan muy cerca de los obtenidos a 10 Pa y 5 Hz y al analizar las
superficies de fractura tampoco se observan diferencias destacables entre las dos
regiones. Sin embargo, al reducir la presién de vapor de agua a1 Pa, la frecuencia
influye apreciablemente en la velocidad de propagacién de la fisura. Tal como muestra
1a figura 41, cuando la frecuencia se disminuye desde 10 Hz a 1 Hz, 1a velocidad de
propagacién aumenta casi al doble y se aproxima a los valores obtenidos a 5 Pay 5 Hz,
Un aumento postcﬁor de la frecuencia hace que la velocidad de la grieta vuelva a los

valores que tenia anteriormente.

De nuevo el anilisis fractogrdfico se muestra como una poderosa herramienta
para justificar los resultados de los ensayos de fatiga. En las figuras 67 y 682! se puede
observar el aspecto que presenta la superficie de fractura en el ensayo realizado a 1 Pa
de vapor de agua al cambiar la frecuencia de 10 Hz a 1 Hz respectivamente. A 1 Pay 10
Hz la superficie presenta la misma apariencia que en los experimentos llevados a cabo a
1 Pa y 5 Hz, con rasgos tipicos del proceso de fatiga en ambientes inertes?2. Cuando se
reduce la frecuencia en presencia del mismo ambiente, el aspecto de la superficie
cambia por completo y desaparecen los rasgos asociados a la fatiga en vacio. Aparecen

20 Entre 1 y 10 Hz, como pucde verse en las figuras 35, 36 y 37.
21 La direcci6n de propagacién de la grieta es como siempre vertical.
22 Comparar por ejemplo la figura 67 con las figuras 50a y 57a.
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facetas planas que denotan una rotura frigil, en las que a veces se observan estrias finas
caracteristicas de la fatiga en ambientes agresivos?3. Al aumentar de nuevo la
frecuencia desaparecen todos los rasgos asociados a los ambientes agresivos y la
superficie vuelve a tener un aspecto muy similar al de alto vacio.

Fig. 68. Fatiga en vapor de agua a 1 Pay 1 Hz (AK= 11 MPaVm).

23 Comparar la figura 68 con la figura 60a.
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Este comportamiento coincide con lo que suele suceder en corrosién-fatiga, pues
al disminuir la frecuencia de las oscilaciones aumenta el tiempo para que se produzcan
interacciones entre el material y el medio agresivo, lo que provoca un aumento en la
velocidad de propagacidn. Varios autores han comprobado este efecto en aleaciones de
la serie 7000 ensayadas en soluciones acuosas de cloruros (Holroyd y Hardie, 1983;
Green y Knott, 1989). Sin embargo, en atmdésferas gaseosas de vapor de agua sélo
Bradshaw y Wheeler (Bradshaw y Wheeler, 1969) han observado tal efecto en una
aleacién de Al-Cu-Mg. Nadie hasta ahora lo habfa verificado en una aleacién de Al-Zn-
Mg en presencia de atmdsferas gaseosas con un contenido variable de vapor de agua.
Los resultados de otro investigador (Dicus, 1984) en una aleacién de aluminio de la
serie 7000 similar a la utilizada en el presente estudio, no muestran ningun efecto de l1a
frecuencia (entre 1 y 10 Hz) en la velocidad de crecimiento de la grieta en ambientes
con distintos contenidos de vapor de agua. La causa parece estar en las altas presiones
de vapor de agua utilizadas por dicho autor en la experimentacién (Gao, Pao y Wei,
1988).

Es importante destacar la originalidad de la investigacion sobre el efecto de la
frecuencia llevada a cabo en la presente tesis doctoral. Hasta ahora no se habia
realizado ningin estudio tan detallado sobre la influencia de este parimetro en el
comportamiento a fatiga de las aleaciones de Al-Zn-Mg en presencia de vapor de agua
de alta pureza. Los resultados obtenidos a 1 Pa de vapor de agua ponen de manifiesto
que los efectos de la presién de vapor de agua y la frecuencia son intercambiables, al
menos dentro de un cierto intervalo de valores. Este hallazgo justifica la afirmacién de
que la velocidad de propagacién de la grieta en estos ambientes depende dnicamente de
la exposicién ambiental, que viene dada por el producto de la presién de vapor de agua
y el tiempo disponible para la reaccién superficial?® (Bradshaw y Wheeler, 1969; Wei y
otros, 1980; Gao, Pao y Wei, 1988; Gangloff, 1990). Para valores de la exposicién
ambiental comprendidos entre 0.1 Pa-s (1 Pay 10 Hz) y 1 Pas (5Pa5Hzy 1 Pa ]l Hz)
parece que un aumento en la presion de vapor de agua tiene el mismo efecto que una
disminucién en la frecuencia de ensayo, como se ve en la figura 41. Sin embargo,
cuando la exposicién es superior a 1 Pa-s se alcanza una cierta saturacion en el efecto
fragilizador del ambiente, como se ve en la figura 40.

El andlisis global de los experimentos pone de manifiesto que los resultados en la
orientaci6én L-T se ajustan al comportamiento encontrado por otros autores en
aleaciones de aluminio diferentes ensayadas en idéntica orientacién y con las mismas

24 En este caso la exposicién viene dada por el cociente entre la presidn de vapor de agua v la frecuencia,
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condiciones experimentales. Sin embargo, los resultados correspondientes a la
orientacién S-L no exhiben tales tendencias: se muestran insensibles a la variacién de la
frecuencia de ensayo entre 1 y 1300 Pa y presentan un comportamiento poco claro
cuando aumenta la presion de vapor de agua. Para explicar tales resultados se pueden
invocar dos razones, la primera estd relacionada con la anisotropfa microestructural de
la aleacién y la segunda con la geometria de las muestras.

Dado ¢l buen control y la repetitividad conseguidas en las distintas atmdésferas
gaseosas de experimentacidn, que se puede apreciar en las ﬁguras gquevandelad2ala
45, y tratindose de la misma aleacidn, las diferenéias observadas entre las dos
orientaciones de ensayo bien pudieran deberse a la anisotropia del material. Cuando la
grieta avanza en una muestra de orientacién S-L25, su plano de propagacién
corresponde al que se puede observar en la figura 27. La microestructura que se
encuentra la fisura estd compuesta por granos muy grandes y alargados en la direccién
de propagacién, que en este caso coincide con la de laminacién. Al propagarse la grieta,
puede que crezca de una manera diferente en los distintos granos que en un momento
dado atraviesa el frente de la fisura, lo que, debido a las grandes dimensiones de los
mismos, daria lugar a una longitud promedio diferente de la que se mide en la superficie
de la muestra con la lupa. La microestructura introduciria de este modo un cierto ‘error’
suplementario en la medida, imposible de cuantificar y que podria enmascarar los
efectos mds sutiles del ambiente y la frecuencia. En las muestras mecanizadas emr la
orientacién L-T, el plano de propagacién de la grieta coincide con el que se observa en
la direccién S (figura 29) y la microestructura asociada al mismo es mucho mas fina, lo
que elimina este posible problema.

Unida a esta posible causa se puede citar otra, que influye en la dispersién de los
resultados experimentales. Cuando se hablé sobre la originalidad de los resultados
obtenidos en la orientacién S-L, se explicé que las probetas en la orientacién S-L eran
mds pequeiias que las correspondientes a la orientacién L-T. En concreto, el valor de
Wt es de 25 mm para la orientacién S-L y 50 mm para la orientacién L-T. La norma de
ensayo establece cudl es el valor del.incremento en la longitud de la grieta Aa entre dos
medidas sucesivas en funcién de la relacién entre la longitud de la fisura y W. Por este
motivo, si W se hace mas pequeiio, lo mismo sucede con Aa, y el error que se comete
en la medida aumenta.

25 Ver figura 15.
T Ver figura 19.
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Las dos causas citadas pueden contribuir a incrementar de un modo considerable
la dispersién en los resultados experimentales de modo que se haga imposible apreciar
una tendencia clara de comportamiento. Por otra pértc, dejando de lado esta
explicacién, puede que la causa se halle en otros fenémenos cuya influencia sea de una
magnitud superior a la de la presién de vapor de agua y la frecuencia, como por ejemplo
el cierre de la fisura o la operacidn de un micromecanismo diferente de fragilizacién en

la orientacién S-L.
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CAPITULO 3: MODELIZACION DEL PROCESO

Los modelos que se han propuesto para explicar el fenémeno de la corrosion fatiga
atribuyen la fragilizacién que se produce en el material a dos mecanismos fundamentales:
la disolucién anddica y la fragilizacién por hidrégeno. La disolucién anddica se produce
cuando hay un ambiente agresivo acuoso en la regién del extremo de la grieta. Por tanto, si
no existe agua liquida en la punta de la fisura, es muy poco probable que el mecanismo de
disolucién anédica sea el responsable del proceso de fragilizacion (Speidel, 1974).

En un gas que contenga vapor de agua se puede estimar la probabilidad de que el
vapor se condense en la punta de la fisura dependiendo del valor de 1a humedad relativa del
gas. A continuacidn se describe un cdlculo simple en el que se parte de conceptos basicos
de fisica de superficies para evaluar esta probabilidad (Wiederhorn, 1967).

Supongamos que en presencia de una atmdésfera gaseosa himeda se pueda condensar
parte del vapor de agua en el extremo de la grieta, dando lugar a un pequefio menisco
esférico de radio r, tal como se representa en la figura 69. La curvatura de la superficie
influye en la energia libre molar del liquido (Adamson, 1976). Por ello, debido a la tensién
superficial, la presién de vapor de un liquido es mayor cuando se encuentra en forma de
pequeiias gotas que cuando presenta una superficie plana. Para el caso que nos ocupa (una
superficie esférica de radio r) el cambio en la presién de vapor de una superficie curvada
viene dado por la ecuacién de Kelvin (Moore, 1972 y Adamson, 1976):

n (B)= 2MY ©)
Ps/ RTpr

donde p, es la presién de vapor normal del liquido (superficie plana), p es la presién de
vapor en la superficie curva, 7y es la tensién superficial, M es el peso molecular, p es la
densidad, R es la constante universal de los gases y T es la temperatura en grados kelvin.
Ahora bien, teniendo en cuenta que M/p = v (volumen molar), la ecuacién (6) también se
puede escribir como:

In (%): %"; (7)
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REGION DE LA PUNTA
DE LA FISURA
VAPOR DE AGUA r AGUA
(GAS) (LIQUIDA)
Presion = Pg Presion de vapor = p

(efecto curvatura)

———

Fig. 69. Representaci6n esquemdtica de la condensaci6n capilar en el fondo de la grieta.

En el equilibrio, la presién de vapor de agua en el ambiente gaseoso pg habrd de ser
igual a la presi6n de vapor del liquido en la superficie curvada p, y el radio del menisco
tomar4 un valor caracteristico r = r, que se puede obtener por medio de la ecuacién (7). En
todo caso p, es la presion de vapor del lquido (agua pura en este caso), que sélo depende
de la temperatura. La presién de vapor de agua en la atmdsfera gaseosa p, dependerd de la
humedad relativa del gas, dado que pg = Hr-p,. Con estos datos ya podemos estimar el radio
del menisco 1 para distintos valores de la humedad relativa del gas, que valdra:

2y 1
T8=RT In (HD @)

* Sustituyendo en la ecuacién (8) los valores correspondientes al agua: vy = 0.072 J/m?2,
v =18:-10-6 m3/mol y T = 293 K, se obtienen los resultados de la tabla 2.

El volumen que ocupa una molécula de agna en estado liquido vale aproximadamente
3-10-22 m3. La raiz cibica de esta cantidad, cuyo valor es 3.1-10-1® m, da una idea del
espaciado entre las moléculas de agua en estado liquido. Por tanto, si el radio del menisco
es inferior a 10-¥ m habrd muy pocas moléculas contenidas en su interior, que no llegarfan a
constituir una fase liquida. Para valores de la humedad relativa por debajo del 35% se
concluye que no puede existir agua liquida pura en el fondo de la fisura (Wiederhorn,
1967). Si existen productos de corrosion, como en el caso de una solucién saturada de
Na,0Si0; que se ha calculado en la tabla 2, su efecto consiste en reducir p, y aumentar yy
v, aunque se siguen manteniendo las mismas conclusiones enunciadas para el caso de agua
pura. En resumen, segiin los cdlculos realizados por Wiederhorn se puede concluir que para
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atmdsferas gaseosas con una humedad relativa inferior al 30% es muy improbable que
exista agua liquida en el fondo de la fisura.

Tabla 2. Célculo del radio del menisco de agua en funcién de la humedad relativa del gas.

Hr = (pg/po) | rg (m) (H20 rg (m)
, pura) (Na208i0,)
100% s -
99% —1.06-10-7 -
90% -1.0-108 -
75% -3.7-10% oo
| 30% -8.8-10-10 —1.2-.10“9
10% —4.6-10-10 -5.3-10-10
1% -2.3-10-10 —2.4-10-10
0.2% -1.7-10-10 ~1.8-10-10

En los experimentos que se han realizado en la presente tesis doctoral se han
empleado atmésferas de vapor de agua de alta pureza con presiones comprendidas entre 1 y
200 Pa. Teniendo en cuenta que la presidon de vapor de agua para agua liquida a
temperatura ambiente es aproximadamente 2600 Pa, esto equivale a valores de la humedad
relativa entre un 0.04% y un 7.7%. Los cdlculos realizados con anterioridad dejan claro que
en este intervalo de presiones la punta de la fisura no estard cubierta de agua liquida, casi
con toda certeza. Por tanto, la fragilizacién que se produce en presencia de vapor de agua
tiene que ser debida a la reaccidn superficial de las moléculas de vapor de agua con las
superficies frescas del metal creadas por fatiga, segin la reaccion (1).

Los razonamientos descritos dcjan a la fragilizacién por hidrégenc como la dnica
explicacién convincente del fenémeno de la corrosién-fatiga en aleaciones de aluminio en
atmoésferas gaseosas. A continuacién se realizard una descripcién del modelo que se ha
utilizado para tratar de ajustar los resultados experimentales.
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3.1 DESCRIPCION DEL MODELO

De los modelos que se han propuesto para explicar el fenémeno de la corrosién fatiga
merecen destacarse tres (Speidel, 1974; Weir y otros, 1980 y Holroyd, 1984). En todos los
casos se trata de modelos de superposicion en los que se descompone la velocidad de
crecimiento de la grieta en un ambiente agresivo (da/dN), en tres términos:

(%) e B (Slma) r * (g_;) cf * (ga_fq) sce | l )

donde {da/dN); representa la velocidad de crecimiento por fatiga pura (ambiente inerte),
(da/dN),,. representa la velocidad de crecimiento por corrosién bajo tensién y (da/dN) ¢
representa la velocidad de crecimiento por corrosion-fatiga, debido a la interaccién
sinérgica entre el proceso de fatiga y el ataque del medio agresivo. De estos tres términos el
mads dificil de cuantificar es el Ultimo. Para los materiales que se utilizan en aplicaciones
estructurales, (da/dN),.. es despreciable frente a los otros dos términos, por lo que no se
tendrd en cuenta en la discusién.

De todos los modelos, s6lo el propuesto por Wei y sus colaboradores (Weir y otros,
1980; Wei y otros, 1980; Wei y Simmons, 1983; Gao y otros, 1988) predice la dependencia
del término de interaccién (da/dN)s con la frecuencia del ensayo y la presién de vapor de
agua en ambientes gaseosos. Por este motivo se ha utilizado para ajustar los resultados
obtenidos en el presente estudio.

Estos autores suponen que la fragilizacién se debe al hidrégeno producido en ia
reaccion superficial (1), segiin un proceso secuencial compuesto por varias etapas que se ha
descrito con anterioridad?$. Las hipétesis del modelo se enuncian a continuacién:

a.  La velocidad de difusién del hidrégeno en la estructura y la velocidad con
que se produce el fenémeno de fragilizacién (cualquiera que sea su
naturaleza) son mucho mayores que la velocidad de reaccion superficial y
la velocidad de transporte del gas al fondo de la fisura. '

26 Ver 1a figura 10 y el apartado 1.1.2.2.4 del capitulo 1.
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b. Se supone que la onda de carga es cuadrada y consiguientemente la
superficie nueva en el extremo de la grieta se crea de forma instantdnea
cuando se alcanza la carga mixima.

¢. La contribucién ambiental a la velocidad de crecimiento de la grieta
(da/dN).s se supone proporcional a la cantidad de hidrégeno producido
por la reaccién superficial durante cada ciclo de fatiga que, por otra parte,
es proporcional al drea de fisura creada durante el ciclo de fatiga anterior
al considerado y ala extensién de la reaccién superficial, o sea:

(3—@ o B2 | (10)

donde Aa es el incremento en la longitud de la grieta por ciclo y 8 representa ¢l
recubrimiento (0 € 8 < 1)27. El objetivo de este modelo consiste en describir 8 en funcién
de la exposicion (el producto de la presion del gas por el tiempo disponible para la reaccién
superficial). En corrosién-fatiga, la exposicién viene dada por p/2f (Weir y otros, 1980),
donde p, es la presién del ambiente gaseoso que rodea al material y f es la frecuencia de la
carga. El factor 1/2 tiene en cuenta que las superficies estdn disponibles para la reaccién la
mitad del ciclo de carga-descarga28,

La velocidad de adsorcién (velocidad a las que las moléculas del gas impactan la
superficie limpia creada por fatiga) vale (Adamson, 1976):

de ) .
G-k pf(®) : (11)

donde k. es la constante de velocidad de reaccidn; p es la presién del gas en el fondo de la
fisura y f(8) expresa la dependencia de la velocidad de adsorcién con el recubrimiento.

Por su parte, la presién en el fondo de la fisura depende de dos factores: la velocidad
de reaccién superficial y el transporte de gas procedente del ambiente. Para modelizar el
proceso se supone que la region del extremo de la grieta es una zona de volumen constante
V, que estd conectada con el medio externo por medio de un capilar.

27 E] recubrimiento es la proporcién entre los lugares superficiales ocupados y los disponibles en la superficie
activa (Adamson, 1976). .
28 Sin embargo, segiin una versién m4s reciente del modelo es mis apropiado tomar el tiempo disponible para
la reaccién como 1/f (Wei, 1985; Gao, Pao y Wei, 1988).
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Debido a la reaccién superficial, 1a presién en el fondo de la fisura disminuye. Ahora
bien, si V es constante esto implica que tiene que disminuir el ndmero de moléculas
presentes en la regién del extremo de la grieta. Segin la teorfa cinética de los gases
sabemos que pV=NkT, donde N es el nimero de moléculas y k es la constante de
Boltzmann. A partir de esta igualdad se puede definir el flujo de gas Q2 producido por la
reaccion superficial (Garcia, 1966):

_4dpV)_ ,dpy __ pdN .
Q="gr =V dt)s_ kT4 (12)
donde p, V y T son los valores de la presion, el volumen y la temperatura en la regién del
extremo de la grieta respectivamente, y el signo negativo indica que la presién desciende
por efecto de la reaccion superficial. El flujo Q representa el movimiento de las moléculas
del gas hacia la superficie reactiva en la regién del extremo de la grieta. Por tanto dN/dt
valdri:

dN _d(N,S 8) de
at = dr - NSy (13)
donde No es 1a densidad de lugares superficiales disponibles para la adsorcidn, S es el drea
de la superficie activa y d6/dt viene dado por (11). Asi pues, la variacién de la presién
producida por la reacci6n superficial valdr4:

SPY __ M 92 (14)

de J Vv dt

Por otra parte, la presion en el fondo de la fisura se incrementa por el transporte de
gas desde el medio externo. En régimen de flujo molecular (cuando el recorrido libre medio
de las moléculas es mucho mayor que la apertura de la grieta), el flujo se puede describir
segin la férmula de Knudsen (Carlson, 1979):

Q=gg(pV)=V(%%)l=F(po—p) - (15)

donde F es la conductancia de la grieta y p, es la presion del medio externo. A partir de

{14) y (15), 1a variacién neta de la presién en el extremo de la grieta sera:

29 Q se define como el volumen V de gas a la presidn p que atraviesa una seccién plana por unidad de tiempo.
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d TdeF ‘
o__ —V“k— LeE op 16)

Suponiendo que la reaccién superficial es de primer orden con respecto a 6, es decir
que f(8) = 1-8 (Moore, 1972), se puede obtener una solucién aproximada de las ecuaciones
diferenciales acopladas (11) y (16). Sustituyendo (11) en (16) y despejando la presion se
obtiene:

Vdp
Po~F &t

F
p=
S_Nslﬂ& £8) +

a7n

Usando valores tipicos para las aleaciones de aluminio en presencia de vapor de agna
se llega a la conclusion de que se puede despreciar el segundo término del numerador frente
al primero (Weir y otros, 1980), con lo que queda:

p=
SN, llfn‘_ £8) + 1

Sustituyendo (18) en (11) con f(0) = 1-0 e integrando, se llega a:

SNFEkT o _ éln (1-6)=p,t  (para0<8<1) 19)

Para el andlisis del proceso resulta conveniente considerar dos casos extremos:

1. Si (SN,KT)/F >> 1/k, O es independiente de k. y la extension de la
reaccién estd controlada solamente por la velocidad de transporte del gas
al fondo de Ia fisura.

2. Si (SNT)/F << 1/k;, & depende de k. y, por tanto, la extension de la
reaccion estd controlada por la velocidad de reacci6n superficial.

Sustituyendo estos resultados en (10), y teniendo en cuenta que el tiempo disponible
para la reaccién superficial es el periodo del ciclo de fatiga (t = 1/f), obtenemos para los
casos considerados las siguientes expresiones:
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1. Control por transporte:

d F
(d%)cf w« Aa [W] Eo (para B < 1) 20)

- 2. Control por reaccién superficial (para f(8) = 1-0):

((%)f < Aa{1—exp[ k. (%)]} @1)

Los pardmetros k. y f(0) se pueden obtener experimentalmente. Sin embargo, la
conductancia de la grieta F y el drea superficial activa § son mds dificiles de obtener, dado
que F requiere informacidn precisa sobre la geometria de la grieta y para calcular S hay que
tener en cuenta la rugosidad superficial.

—_— e ——

NN

B
)
moléculas geometria idealizada
de gas de la fisura

Fig. 70. Geometria que se usa para calcular el valor de la conductancia de la grieta.

Para tratar de estimar de una forma realista el valor de F, se supone que la porcién de
la fisura que limita el transporte del medio agresivo a la regién del extremo de la grieta es
un estrecho canal de seccién rcctanguiér tal como se representa en la figura 70, con una
longitud efectiva L, anchura igual al espesor de la probeta B y una apertura efectiva & que
es constante. En régimen de flujo molecular se puede calcular la conductancia asociada a
esta geometria por medio de la férmula de Knudsen (Carlson, 1979):

L -1

45| (HO,
F=3V 0 Azl 22)
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donde V es la velocidad media de las moléculas del gas que vale 145VT/M (m/s)3%, H(1) es
el perimetro del tubo y A(1) su drea. Ahora bien, a la vista de la figura 70 se puede apreciar
que H(l) =2 (B+3) = 2 B y A(l) = B 9, por lo que integrando (22) queda:

5] o

4y (28
F=3 V7L

En el modelo ori'ginal-(Weir y otros, 1980) el valor de la apertura efectiva del capilar
8 viene dado en funcién de la apertura eldstica de la grieta a una distancia arbitraria 1 del

fondo de la fisura:
5=py 2= T 24)

donde B, es una constante de correccién que tiene en cuenta el efecto de la deformacién
pléstica local en la geometria de la gneta, K es el factor de intensidad de tensiones y E es el
méddulo de Young del material. Sin embargo, 1a ecuacién (24) no tiene en cuenta que la
carga, y por tanto la apertura de la grieta cambian con el tiempo. As{ por ejemplo, en el
caso de una onda sinusoidal:

6=3(=p %I_[Km +é;£scn (2rft )] (25)

donde Ky, es el valor medio del factor de intensidad de tensiones y AK es la amplitud de
oscilacién del factor de intensidad de tensiones durante el ciclo de fatiga. Con objeto de
tener en cuenta la influencia del proceso de fatiga en la apertura efectiva de la grieta e
incluir de forma explicita ¢l efecto de la relacién de cargas R en la modelizacion, Shih y
Wet realizaron una correcion al modelo coriginal. En una nueva versidn (Shih y Wei, 1983)
se sustituye & por el valor cuadratico medio de la apertura eldstica de la grieta que viene
dada por la ecuacién (25), o sea:

— - 12
E 2

J‘[z%ﬂ__ Ky +92§ sen (2rnft ))] dt
1]
8 rms. = ‘\/_= L

i jo i

30 M es el peso molecular del gas.
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que integrando resulta:

172
8 cms. = B} 215 T3 (4R 4 3 (1-RY2 | (26)

* .2 N
donde Bl es una nueva constante de correccion que tiene en cuenta el efecto de la
deformacién pldstica local en la geometria de la grieta.

La longitud de flujo efectivo L se supone dependiente de la deformacién pldstica
local asociada al proceso de fatiga. En realidad s6lo una pequeria porcién de la grieta (la
mads cercana al fondo de la fisura) contribuird decisivamente a obstruir el transporte del
medio agresivo hacia el fondo de la fisura. El resto de la grieta estard lo suficientemente
abierta como para no influir en absoluto en el proceso. Por este motivo se expresa la
longitud de flujo efectivo L en funcién del tamafio de 1a zona pldstica ciclica, pues se
supone que la deformacidn local estard confinada dentro de esta zona (Shih y Wei, 1983):

[0 ]

Oys

27)

* . . . P
donde B es una constante que incluye 1a correccidn debida a la zona pldstica, y oy, es el
limite eldstico del material.

Sustituyendo las ecuaciones (26) y (27) en 1a (23), se obtiene para la conductancia de
la grieta la siguiente expresién;

2
F=872p* (R LFBIy - enm3s)  (28)

2
donde B* es igual a [3*12/ B: , f(R) = % {[ﬂ:’ + %} y la cantidad 872 es una constante

1-R
con unidades de (m/s)-(g/K)1/2.

En cuanto al 4rea superficial activa S se supone igual al drea geométrica multiplicada
\
por un factor o. que tiene en cuenta la rugosidad superficial:

S = ot (2BAa) (29)

" La corrosi6n-fatiga de aleaciones de aluminio en ambientes hiimedos est4 controlada
por el transporte del medio agresivo al frente de la fisura (Wei y otros, 1980; Gao, Pao y
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Wei, 1988), pues la reaccién superficial del vapor de agua con las superficies frescas de
aluminio es muy rapida (k. = 10® (Pa-s)-!). Todas las moléculas que logrdn llegar a la regién
del extremo de la grieta reaccionan inmediatamente y el proceso estd limitado por el
transporte hasta que se alcanza la presion de saturacién (8 = 1). Por ello, la discusién .
subsiguiente se limitard al caso en el que el transporte controla el proceso.

Cuando la constante de velocidad de reaccién k¢ es muy alta, podemos despreciar en
(19) el segundo término frente al primero y despejando 6 queda:

0= (30)

_F_
SNKT Po!
donde t es el tiempo disponible para la reaccion, que en corrosién-fatiga vale 1/£,

Dado que la extensién de la reaccidn estd acotada (0 < 0 < 1), p/f alcanzard un valor
de saturacién (p,/f), cuando 0 sea igual a uno, o sea:

| (—%_o)s=SNEkT 31)

Si se hace que la distancia I sea igual al incremento en la longitud de grieta por ciclo
para la saturacién (Weir y otros, 1980; Shih y Wei, 1983), es decir:

1= (Aa), = (%)e's- 1 ‘ ' (32)

donde (da/dN), s representa la velocidad global de crecimiento de la grieta definida en (9)
para el valor de saturacién (p/f),; y sustituimos las ecuaciones (28), (29) y (32) en (31)
obtenemos:

P B* T |
(T°)5=[436 . f(R)N kTE2 M} | (33)

Por otra parte, si en (20) sustituimos (28) y (29) obtenemos:

da B* O 1 .\/T._Eg "
(dN)dx 436 — f(R) —L—, N kTE2 7 (34)
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donde, como ya se ha dicho | es una distancia arbitraria a la punta de la fisura que se usa
para definir la apertura de la grieta. Asi pues:

(da/dN)cf (I):ﬁ ) B po
(@a/dN), - (/D) ~ 0 = 436~ Ry kTEz\/ (35)

donde el subindice s denota los valores correspondientes a la saturacién.

Los pardmetros (da/dN)., y (po/f)s se obtienen a partir de los resultados
experimentales de fatiga, y p*/o se determinan a partir de (33).
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3.2 APLICACION DEL MODELO A LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES

Para aplicar el modelo propuesto por Wei y sus colaboradores a los resultados obtenidos en
la orientacién L-T, se han examinado las medidas de la velocidad de crecimiento de la
grieta correspondientes a tres valores de AK: 7, 11.5 y 15.5 MPaVm, sobre los que se ha 7
realizado un detallado estudio fractogréfico. En las figuras 71 y 72 se representa la
velocidad de propagacién de la fisura3! en funcién de la presién de vapor de agua del
ambiente p, para estos tres valores de AK en las dos orientaciones estudiadas. Las linecas
continuas en ambos gréficos corresponden a las predicciones del modelo sobre los
resultados obtenidos en la orientacién L-T. La velocidad de propagacién que se representa
es la que se ha medido en los ensayos de fatiga, y lleva consigo la contribucién de la fatiga

mecdnica pura, por tanto de acuerdo con (9):

day _day  da
(@), (@), * (&)
e r cf
sustituyendo el valor de (da/dN).f obtenido en (35) y teniendo en cuenta que (da/dN)s =
(da/dN). s— (da/dN), queda la siguiente expresién para la velocidad de propagacion:

' day _ cda
(g%)ez(%){*[ (dN)?So)s(dN)r L’o ~ 36)

que proporciona una dependencia lineal de la velocidad de la grieta con la presion de vapor
de agua del ambiente externo para valores de p, por debajo de la saturacién.

Como valores de referencia (da/dN), del modelo se han utilizado los correspondientes
a los ensayos en oxigeno, pues son los que muestran la menor velocidad de propagacion.
En cuanto al valor de saturacién (da/dN), ; se ha tomado la media aritmética de las medidas
correspondientes a 5 y 10 Pa en la orientacién L-T para cada valor de AK.

De los resultados experimentales se deduce un valor de 5 Pa para la presion de
saturacién (po)s, 10 que proporciona para el parametro B*/a un valor de 1.26. Wei y sus
colaboradores han encontrado que la presién de saturacién estd en torno a 4.7 Pa y que
B*/a vale aproximadamente 1.3 para una aleacién 7075-T651, y sugieren que B*/a es

31 El proceso de estimacién del error en las medidas de velocidad de propagacién se describe en el Anexo 1.
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independiente del sistema aleacién-ambiente para un gran niimero de aleaciones y
ambientes gaseosos (Gao, Pao y Wei, 1988).

'l_r T L} ¥ TTFTT l] T L1 T 3 741 II L L] T rTT I_rl ¥ L) T ¢V F ¥ 1 il T L) T T
. Aire
10%F } AK = 15.5 MPaVm ' % 3
[ % AK = 11.5 MPaVym AR % ]
°
2 |3 ; |
L1107 =17, P =
£ AK = 7.0 MPavm L § ]
z [ ’ ]
® % % 7
- L i
L Aleacion de aluminio 7017-T651 -
Temperatura ambiente  R=0,1
10°%F - . ]
- o Orientacion S-L (10 Hz) | -
L : s  Orientacién S-L (1 Hz) | -
'-II 'l L 1 Illlll 1 1 1 llllll 1 i I!ID!II 1 1 111]1]' L 1 I!-
041 -1 10 100 1000

P (presién de vapor de agua) (Pa)

Fig. 71. Dependencia de la velocidad de propagacion de la fisura con la presion de vapor de
agua en la orientacién S-L.

Como se aprecia en la figura 71, los resultados en la orientacién S-L no muestran un
incremento claro y sistemdtico en la velocidad de crecimiento de la fisura cuando la presién
de vapor de agua varia entre 1 y 10 Pa. La velocidad de propagacién se mantiene
sensiblemente constante en este intervalo de presiones para las dos frecuencias estudiadas,
con los resultados a 1 Hz por encima de los correspondientes a 10 Hz. El error estimado en
la medidad de da/dN esté en torno al 20%, mientras que en la orientacion L-T este valor se
reduce al 15%. Las mayores dimensiones de las muestras en la orientacién L-T permiten
aumentar el incremento en la longitud de la fisura entre dos medidas sucesivas, con lo que

disminuye el error3Z,

32 Verel Anexol.
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Fig. 72. Dependencia de la velocidad de propagacion de la fisura con la presién de vapor de
agua en la orientacién L-T. '

En la figura 72, por otra parte, se observa que el ajuste de los resultados obtenidos en
la orientacién L-T con las predicciones del modelo es muy satisfactorio, y se confirma la
dependencia lineal de la velocidad de propagacién con la presién de vapor de agua por
debajo de la presién de saturacion (p, < 5 Pa). También se puede apreciar que la velocidad
de propagaci6n sigue aumentando cuando la presién de vapor de agua crece por encima de
100 Pa. Wei y sus colaboradores han atribuido esta segunda transicién, que también se
observa en la aleacién 7075-T651, a la reaccion del vapor de agua con el magnesio
segregado en las superficies de fractura (Gao, Pao y Wei, 1988). Por medio de
espectroscopia Auger estos autores han comparado la extensién de la reaccién superficial
en presencia de vapor de agua en dos aleaciones, una de aluminio (7075-T651) y otra de
magnesio (AZ31), y han encontrado el mismo comportamiento para valores de la
exposicién superiores a 1 Pa-s (Wei, Gao y Pao, 1984),
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El hecho de que en la orientacién S-L no se produzca la transicién que se observa en
la orientacién L-T para valores de la presion de vapor de agua comprendidos entre 1y 10
Pa se ha tratado de explicar con anterioridad33. Sin embargo, los resultados de las figuras
71 y 72 sugieren otra posible explicacién. Si la transicién no se observa puede ser por dos
razones: o bien simplemente no se da en la orientacion S-L, o si existe se produce en otro
intervalo de presiones. En esta segunda hipétesis, reduciendo suficienternente la presién de
vapor de agua se podria encontrar dicha regién de transicion. Como se puede apreciar en las
figuras 33 y 71, se realizaron ensayos disminuyendo la presién de vapor de agua hasta 0.1
Pa, sin encontrar cambios apreciables en la velocidad de propagacién de la fisura, Las
limitaciones experimentales del medidor de presién impidieron realizar experimentos a
presiones inferiores a 0.1 Pa, por lo que, de existir la transicidn, tendria que producirse por
debajo de este valor.

33 Verel apartado 2.3.
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CAPITULO 4: CONCLUSIONES Y LINEAS DE TRABAJO FUTURO

4.1 CONCLUSIONES

A continuacién se exponen las conclusiones mis relevantes de la presente tesis doctoral:

. El agente responsable de la fragilizacién que experimenta la aleacién de
aluminio 7017-T651 cuando se ensaya a fatiga en atmodsferas gaseosas es
el vapor de agua contenido en el ambiente.

. La velocidad de propagacién de las fisuras en la aleacién de aluminio.

7017-T651 crece a medida que aumenta la presién de vapor de agua del

ambiente. En los resultados correspondientes a los ensayos de fatiga a 5

Hz en la orientacién L-T se pueden distinguir dos regiones. En la primera

region la velocidad de propagacidn crece linealmente con la presion de

vapor de agua hasta que se alcanza una presién de aproximadamente 5 Pa,

a partir de la cudl la velocidad se mantiene sensiblemente constante.

Posteriormente, para valores de la presion superiores a 100 Pa, se observa

una segunda transicién en la velocidad de crecimiento de la grieta, que
sigue aumentando con la presién de vapor de agua.

s  El comportamiento de la velocidad de propagacién de la fisura en la
primera regién (en la orientacién L-T), se explica de una manera
satisfactoria por medio de modelos de corrosién fatiga en ambientes
gaseosos basados en la hipétesis de que la fragilizacién por hidrégeno es
el mecanismo culpable del proceso. Para presiones inferiores a la de
saturacion, la modelizacién predice que la velocidad de crecimiento de la
grieta en aleaciones de aluminio en presencia de ambientes gaseosos estd
controlada por ¢l transporte del medio agresivo al fondo de la fisura. En
cuanto a la segunda regidn, los resultados obtenidos por otros
investigadores en una aleacidn de la serie 7000 (7075-T651) atribuyen
esta transicion en la velocidad de la fisura a la reaccién del vapor de agua
con el magnesio segregado en las superficies de fractura.
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En la orientacién S-L no se observa el mismo comportamiento que en la
orientacién L-T. Los resultados de velocidad de propagacién de las
fisuras no muestran un incremento claro y sistemdtico en la velocidad de
la grieta cuando la presién de vapor de agua variaentre 1 y 5 Pa a
ninguna de las frecuencias estudiadas (1 y 10 Hz).

Los ensayos llevados a cabo en presencia de oxigeno seco en ambas
orientaciones proporcionan los valores méis pequeios de velocidad de
crecimiento de la grieta, inferiores incluso a los de alto vacio (p<10-5 Pa).
En la orientacién L-T, para valores de AK inferiores a 12 MPavVm el
aspecto de la superficie de fractura es completamente distinto en oxigeno
y en alto vacio, 1o que parece indicar un micromecanismo de propagacion
diferente en ambos ambientes.

Los resultados de los ensayos de fatiga y el estudio fractogrifico en la
orientacién L-T confirman que un aumento en la presién de vapor de agua
tiene el mismo efecto que una disminucién en la frecuencia de ensayo
dentro de un cierto intervalo de valores. Este hallazgo justifica la
afirmacién de que la velocidad de propagacién de la grieta en ambientes
gaseosos depende unicamente de la exposicidén ambiental, que se define
como el producto de la presién de vapor de agua por el tiempo disponible
para la reaccién superficial. Los efectos de la presién y la frecuencia son
intercambiables en la aleacidn 7017-T651 para valores de la exposicién
comprendidos entre 0.1 y 1 Pa-s. Cuando la exposicién es superior a 1
Pa-s (correspondiente a una presion de 5 Pa y una frecuencia de 5 Hz) se
alcanza la saturacién en el efecto fragilizador del ambiente.

En la orientacién S-L, sin embargo, no se nota ningtin efecto de la
frecuencia en la velocidad de propagacién de la grieta cuando se mantiene
constante la presién de vapor de agua en el ensayo, para valores de la
exposicion comprendidos entre 0.1 y 1300 Pa-s.

El comportamiento de la aleacién de aluminio 7017-T651 en la
orientacién L-T cuando se encuentra sometida a corrosion fatiga en
ambientes gaseosos coincide bdsicamente con el observado por otros
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autores en otras dos aleaciones de aluminio de diferente composicién
quimica (2219-T851 y 7075-T651). Esta similitud en el comportamiento
lleva a la conclusidén de que los mecanismos responsables del crecimiento
de grietas por fatiga deben de ser muy parecidos en estas aleaciones, a
pesar de sus diferencias microestructurales.

La presencia de un extensémetro en el interior de la cdmara de trabajo
hace que se modifique sustancialmente la composicién de la atmésfera de
ensayo debido a la desorcion de gases (fundamentalmente vapor de agua)
provenientes del mismo. Por este motivo hay que desechar la utilizacién
de extensémetros u otros dispositivos susceptibles de desgasificar
apreciablemente en vacio cuando se realizan experimentos de fatiga en

atmosferas gaseosas de alta pureza.

El anlisis fractogrdfico de las muestras ensayadas en la orientacién L-T
corrobora los resultados de los ensayos de fatiga. Asi por ejemplo, los
resultados de fatiga en vacio coinciden con los correspondientes a 1 Pa de
vapor de agua y las superficies de fractura en los dos ambientes muestran
la misma apariencia. Sin embargo, cuando la presién de vapor de agua
sube a 5 Pa, que corresponde a la presién de saturacién, desaparecen
todos los rasgos asociados a la fatiga en ambientes inertes y en su lugar
aparecen los rasgos tipicos de la fractura en ambientes agresivos.

Todos los indicios apuntan a la fragilizacién por hidrégeno como el
mecanismo responsable del proceso de corrosidn fatiga en la aleacién de
aluminio 7017-T651 en ambientes gaseosos. Se supone que el hidrégeno
proviene de la reaccién del vapor de agua con el aluminio en las
superficies frescas creadas por fatiga segin la siguiente secuencia:

2 Al + 3 H;0 = AlLO3 + 6H + 6e-
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4.2 LINEAS DE TRABAJO FUTURO

A la vista de las conclusiones enunciadas anteriormente, se sugieren algunas lineas de
trabajo que sirven como continuacién y complemento de la investigacion llevada a cabo en

la presente tesis doctoral:

e  Anilisis fractogrdfico de las muestras de la aleacién 7017-T651
ensayadas en la orientacién S-L y comparacion con los resultados del
andlisis en la orientacién L-T.

. Medida del efecto de 1a temperatura en el proceso de corrosién fatiga en
ambientes gaseosos en la aleacién de aluminio 7017-T651, con objeto de
comprobar las predicciones del modelo empleado para ajustar los
resultados en la presente investigacién.

*  Repeticién de la investigacién llevada a cabo en otras aleaciones de
aluminio de diferente composicién para evaluar su comportamiento en
corrosién fatiga y examinar las similitudes con la aleacion estudiada.

. Estudio del efecto de la presién de vapor de agua en la velocidad de la
grieta para valores de la presién superiores a 100 Pa en aleaciones de Al-
Zn-Mg con un contenido variable de magnesio, para comprobar si se
produce alguna variacién en la transicién que se observa en la aleacién
7017-T651 en ese intervalo de presiones.

. Instalacién de un sistema de metrologia ldser en el exterior de la cdmara
de ensayos para medir el desplazamiento relativo de los labios de la fisura
y de ah{ inferir la longitud de la grieta, de manera andloga a como se haria
con un extensémetro. Esta técnica de medida permitiria ademds obtener
informacién sobre la influencia de los distintos ambientes gaseosos en los
procesos de transferencia de carga y cierre de la fisura en las aleaciones
de Al-Zn-Mg, que hasta ahora se desconocen por completo, sin modificar
la composicién de la atmdsfera de ensayo.
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' ANEXO I ESTIMACION DEL ERROR EN LAS MEDIDAS DE
VELOCIDAD DE PROPAGACION DE LA FISURA

Antes de proceder a dar una estimacion del error que se comete en las medidas de la
velocidad de propagacién de la grieta es preciso describir detalladamente el proceso
experimental de medida.

Como se ha indicado anteriormente34, la longitud de la fisura se mide en la
superficie lateral de la muestra por medio de una lupa que lieva acoplado un ocular
micrométrico. Tal como se observa en la figura 1, en la muestra se realizan unas marcas
verticales de referencia3’ y lo que se mide con la lupa es la distancia del extremo de la
fisura a una de estas marcas d;. Ahora bien, en las probetas compactas que se han
utilizado en los experimentos la longitud de la fisura se ha de referir al eje de carga. Sin
embargo la distancia a la que se encuentran las marcas de referencia d; se mide tomando
como origen el borde de la muestra, por' lo que es necesario restar de estos valores la
distancia del borde de la probeta al eje de carga, que vale ¢1+(cy — ¢1)/2. Finalmente, una
vez que se tienen los valores experimentales de la longitud de la grieta, la velocidad de
propagacién se calcula por el método secante. Este método, que se considera el mds
apropiado para describir el comportamiento real del material en fatiga (Wei y otros,'
1979), se puede expresar como:

da _/ aj4 — 3

dN—(Ni...; - Ni) ‘ (1)
donde aj+; y a; son dos medidas sucesivas de la longitud de la grieta, y Ni+1 y N;j son los
valores correspondientes del mimero de ciclos.

Para estimar el error relativo en la velocidad de la grieta 6, se sigue un método
convencional, tomando logaritmos en los dos miembros de (1) y diferenciando
(Spiridonov y Lopatkin, 1983), con lo que queda:

da
5o A(dN) _ AajtAag N AN +AN;  Aaj,+Aa; 243 2
T da T Taamg Nia-Ni a3 2413

dN

34 Ver apartado 2.1.3.
35 La separaci6n entre dos marcas sucesivas es de 2 mm.
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donde Aajy; y Aa} son los errores en las medidas a;41 y a; y el segundo término de la
suma es despreciable frente al primero?®. A partir de (2) se puede concluir que el error
relativo en da/dN disminuird si aumenta la precisién en la medida (o sea, si disminuye
Aa;) o bien si aumenta e] intervalo entre dos lecturas consecutivas de la longitud de la
fisura.

T i et

Jo

e |

Fig. 1. Magnitudes que se utilizan en la medida de la longitud de la grieta.

Tal como se ha expuesto anteriormente, la longitud de la fisura es una medida
indirecta, funcién de una serie de medidas directas. Para evaluar su error absoluto
simplemente hay que diferenciar dicha funcién y sustituir los diferenciales por errores
absolutos (Spiridonov y Lopatkin, 1983). La longitud de la fisura viene dada por:

a=d,—[c1+ E%E—L]+adf (3)

donde d;, ds, c; y c2 estdn representados en la figura 1 y o es una constante de
proporcionalidad debida al aumento de la lupa®?. Por tanto su etror absoluto valdrd:

36 La medida del mimero de ciclos se hace por medio de un contador digital en la consola de control de 1a
mdiquina de ensayos, lo que asegura un error muy pequefio. Ademds, el intervalo tipico entre dos medidas
esti siempre por encima de los 1000 ciclos.

37 g es el cociente entre ¢l valor real de la longitud y la medida de la lupa.
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Ba= Ad; +3 Aci+ 5 Acz + & Ad + d At @
donde Ad,, Ac) y Acg valen 0.01 mm y Adr vale 0.02 mm (la resolucién del aparato de
medida en cada caso), y Aa es la incertidumbre en la constante de proporcionalidad de la
lupa, que se va a determinar a continuacién,

Para obtener o se llevé a cabo una calibracién de la lupa a los mismos aumentos
que se emplean en el ensayo. En la tabla 1 se representan las medidas de la distancia entre
varias marcas de referencia obtenidas por medio de la lupa y por medio de un proyector
de perfiles, junto con el correspondiente valor de o

Tabla 1. Calculo de la constante de proporcionalidad de 1a lupa «.

Medida lupa Valor real o

(mm) (mm)
6.62 2.01 0.30363
6.54 | 2.01 0.30734
6.59 2.00 0.30349
6.5‘4 1.99 0.30428
6.63 2.01 0.30317
6.53 1.99 0.30475
6.54 1.99 0.30428

| 6.65 2.02 0.30376

De los valores de o se deduce un valor medio @ = 0.3043 y un error de la media38
Aa = 0.0005, lo que permite estimar el error en la medida de la longitud de la fisura. Al
sustituir los valores numéricos en (4} despreciando el iltimo término de la suma (dg vale
tipicamente 3 mm) se obtiene para Aa un valor de 0.04 mm,

El error relativo en la velocidad de propagacién tiene un valor diferente para las dos
crientaciones ensayadas. Asi, aunque la precisién en la medida de la longitud de la grieta
es la misma3?, el intervalo entre las medidas es mayor en las probetas mds grandes, gque

38 Aaes el error cuadratico medio de la media, que es el cociente entre la desviacién estindar y la raiz
cuadrada del nimero de medidas (Spindonov y Lopatkin, 1983).
39 Al emplearse los mismos instrumentos de medida en ambos casos.
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corresponden a la orientacién L-T. El intervalo t{pico entre dos medidas consecutivas de
la longitud de la fisura esté entre 0.50 y 0.55 mm en la orientacién L-T, mientras que en
la orientacién S-L se encuentra entre (.35 y 0.45 mm. Sustituyendo estos valores en (2)
se obtiene un error relativo en la velocidad de crecimiento de la grieta del orden del 15%
en la orientacién L-T y del 20% en la orientacién S-L.
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