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1. Resumen

El conocimiento preciso de la zona pléstica en las grietas de fatiga es una forma muy
directa y eficaz de cuantificar el dafo en componentes que estan sometidos a cargas
ciclicas tales como los usados en la industria de la automocion. En este trabajo se
propone una caracterizacion experimental ultrafina de la zona plastica basada en
microindentaciones de Vickers. La metodologia se aplica a diferentes probetas
Compact Tension (CT) de la aleacion de aluminio 2024-T351, utilizada normalmente
en las industrias de la automocion y la aerondutica. Las probetas se han sometido a un
factor de intensidad de tensiones creciente. El trabajo experimental y el analisis de
sensibilidad determinaron que el pulido 6ptimo de la superficie para conseguir un
resultado lo mas preciso posible, a través de la presente metodologia, se trata de un
acabado superficial de 3 um y con una aplicacion de una carga de 25 gramos de fuerza
durante 15 segundos. Dichos parametros producen los mejores resultados en términos
de resolucion y calidad de los datos. La metodologia permite visualizar el tamafio y la
forma de las zonas pldasticas, tanto la zona ciclica como la zona monotoénica, mediante
mapas de contorno 2D. La comparacion con el modelo analitico de Westergaard indica
que la metodologia, en general, sobreestima la zona plastica. La comparacion con un
acero con un contenido bajo en carbono S355 sugiere que la metodologia funciona
mejor para las aleaciones que presentan una alta relacion de endurecimiento por

deformacion.
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Abstract

2. Abstract

2.1 Background and structure of the thesis

Academic and industrial context

This doctoral thesis was developed in the context of a collaboration between the
University of Malaga (UMA) and the Instituto de Educacion Secundaria Politécnico
Jesus Marin. The work presented here is part of a larger project entitled

"Characterisation and prediction of fatigue failure in automotive components".
Motivation and research objectives

Material fatigue is a process of premature failure or damage of materials subjected to
varying loads [1]. Fatigue failure is the most important cause of in-service failure in
the automotive industry [2]. Thus, moving components such as crankshafts, camshafts,
pistons, bearings, etc. often suffer violent fracture caused by fatigue [3]. For this
reason, the knowledge and prediction of fatigue failures in vehicle components is

critical for automotive safety [4].

Fatigue failure occurs in mechanical components and moving parts subjected to time-
varying dynamic loads. Under these conditions, material fracture can occur under
loads considerably below the material strength (yield strength and ultimate strength)
and suddenly [2]. Fatigue failure is one of the main causes of failure in the automotive
industry and can occur as a consequence of material imperfections, design
discontinuities, unexpected loads, thermal stress or fatigue. Among these, fatigue is
the main cause of crack growth leading to structural failure [15]. Therefore, knowledge
of fatigue crack growth is critical from the point of view of the structural integrity of

vehicles.

Fatigue cracks initiate due to the movement of dislocations that form slip bands leading
to crack nucleation, micro-crack growth and finally to the ultimate fracture of the
component. The fatigue process consists of two periods, crack initiation and crack
growth. The fatigue prediction methods are different for these two periods. The stress

concentration factor Kt is used for crack initiation stage predictions, while the stress
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intensity factor AK is used for fatigue crack growth predictions, where AK is the
difference between the maximum and minimum stress intensity factors during a

particular loading cycle (AK = Kmax - Kmin).

Paris' law is the most widely used model for predicting fatigue crack growth. The law
assumes that (i) the material is uniformly homogeneous, which is unrealistic, and (ii)
the stress and strain at the crack tip are independent of the sample thickness, which is
not correct. In theory, Paris' law is satisfied when crack propagation is controlled by

the elastic deformation around the crack tip.

However, in practice, plastic deformation is always present in the vicinity of the
stressed crack tip in ductile metallic materials. The concentration of stresses at the tip
of a crack growing under cyclic loading generates local plasticisation. The size and
shape of the plastic zone is a direct measure of the damage occurring at the crack tip.
Consequently, precise knowledge of the evolution of the plastic zone could be
extremely useful in quantifying damage in materials. For example, the size of the

plastic zone could be used to estimate the fracture toughness of materials [18].

It is extremely complex to provide an adequate description of the size and shape of the
plastic zone that takes into account the combined influence of stress state, loading
types, crack length, dislocation density, material properties and dimensions. For this
reason, the best known models in the literature have adopted only one of two
approaches. Either they provide an approximation of size with a selected shape, e.g.
the Irwin and Dugdale approaches, or they provide an impression of shape but retain
the first approximation of size derived from the Von Mises or Tresca creep criteria.
Research to date has tended to focus on the measurement of the plastic zone parallel
to the direction of crack growth; however, little attention has been paid to
characterising the plastic zone perpendicular to the direction of crack growth and

determining the area of the plastic zone.

Given the key role of the plastic zone in understanding the damage caused in the zone
in front of a fatigue crack, it seems logical to use the size and shape of the plastic zone
as a gold standard to validate different types of numerical models based on the two-
dimensional, 2D, and three-dimensional, 3D, finite element method [75-77], extended
finite element method [78,79] or crystal plasticity finite element modelling [80,81].

This validation would clearly be more direct and therefore more reliable than the use
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of other fatigue and fracture parameters that can only be calculated after processing

the stress, strain or displacement data.

One method to experimentally characterise the plastic zone is to measure the hardness
in different zones around the crack tip [89]. The volume of material within the plastic
zone is plastically deformed and thus hardens. This increase in hardness can be
detected with Vickers indentations [90]. This method has been used in previous studies
because it is simple and based on direct measurements of a material property. Early
work measured hardness along a straight line, which usually coincided with the
direction of crack growth on Single Edge Notched Tension specimens [91, 92]. These
results used about 20 measurement points to characterise the crack tip. Subsequent
research focused on a number of issues related to both material and techniques. These
include: the effect of using very low loading, the effect of microstructure [89], the
effect of high temperatures in the plastic zone [93] or the influence of specimen
geometry on the plastic zone [94]. However, the characterisation of the plastic zone
was based on the measurement of the hardness along a straight line with the same
direction as that of crack growth. In subsequent tests, the methodology was extended
to four different directions [97, 98]. The measurements consisted of measuring the
hardness radially from the crack tip. This allowed the study of relatively large plastic

zones, but the data did not allow the generation of 2D maps.

To the authors' knowledge, only Bhattacharyya and co-authors [99] have performed a
two-dimensional study of the plastic zone. In that study, 2D maps of the plastic zone
in a bearing steel (M-50 NiL) were generated. In contrast to the present work, the
plastic zone was not generated by the effect of a crack, but was referred to the plastic

zone affected by rolling contact fatigue.

All the aforementioned works are based on few hardness measurements and do not
allow for an adequate characterisation of the plastic zone. In addition, none of the
previous works provides enough experimental details for the method to be reproduced
in other materials and conditions. In this work we propose an improvement on previous
work. We perform an ultra-fine experimental characterisation of the plastic zone based
on micro-indentations and propose a criterion to identify the boundary between plastic

and elastic behaviour.

18



Abstract

On the other hand, numerous experimental details are provided so that the method can
be reproduced in other laboratories, provided that static hardness measurement

systems are available.
Objectives

The aim of the research is to experimentally and ultra-fine characterise the plastic zone
based on micro-indentations and to propose a criterion for identifying the boundary

between plastic and elastic behaviour.
To achieve this primary objective, the following tasks or sub-objectives are proposed:
(1) Characterise the experimental plastic zone based on micro-indentations.

(2) To develop an experimental methodology for the characterisation of the plastic

zone.

(3) To describe in detail the experimental work so that the method can be reproduced

in other laboratories.

(4) Perform a sensitivity analysis of the key experimental parameters, which have an
effect on the microindentation measurements to estimate the plastic zone under

optimal conditions.
Structure of the thesis

This thesis focuses on the experimental ultra-fine characterisation of the plastic zone
to quantify damage in materials and to predict fracture instability. The content and
order of the different chapters were defined to comply with the University of Malaga
format requirements. The current Chapter 2. Abstract is an extended abstract including
a summary of the entire thesis. This chapter is divided into 5 different sub-sections.
Sub-section 2.1 includes a description of the context of this PhD from the academic
and industrial point of views, a descripcion of the motivation and research objectives,
a concise list of the objectives pursued during this work and a explanation of the
content of the thesis. In this section the research carried out is placed and justified; the
objectives are established and the structure of the thesis is defined. This section also
includes a historical overview from the first works in which fatigue was identified,
through the process of fatigue crack formation, models for predicting crack formation,
the plastic deformation generated around the crack tip and its influence on the
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evolution of the crack itself, and models to determine the extent of the plastic zone.
This sub-section also describes the concept of crack closure and crack growth delay
mechanisms following overloading. Sub-section 2.2 includes the review of the
literature related to this research. Here we review the different techniques to
characterise the plastic zone experimentally and numerically, as well as methods to
detect cracks in aircraft structures and engines. This chapter then compares two widely
used techniques of full-field stress fields (TSA - Thermoelastic Stress Analysis) and
displacement fields (DIC - Digital Image Correlation). Next, advances in this field of
research are described, thanks to the Transmission Electron Microscope (TEM),
Scanning Electron Microscope (SEM) and X-ray diffraction. Sub-section 2.3 describes
the materials and methods employed. First of all, the material is described, both in
terms of the main mechanical properties and the microstructure. This is followed by
an explanation of the fatigue tests to which the samples were subjected. Sub-section
2.4 describes the experimental methods used, in particular the microindentation
procedure. This explanation is complemented by a sensitivity analysis of the key
experimental parameters, which have an effect on the microindentation measurements
to estimate the plastic zone. Sub-section 2.5 presents the microindentation results for
the different samples, calculates the theoretical plastic zone, compares the
experimental and theoretical models and discusses them. The results of a preliminary
analysis on a steel are then shown, following the same procedure as for aluminium.
Following the requirements of the University of Malaga, the main conclusions are
drawn and recommendations for future work are given in Chapter 9, some 50 pages
after the previous section in English. Chapter 10 lists the references cited in the text.

Additional details of all sections are given in the Spanish chapters.

2.2 Literature review

Various tools and techniques are available to experimentally measure fatigue crack
extension and the plastic zone surrounding the fatigue crack. This is an essential step
in order to accurately determine crack growth rates. Some of these techniques include

acoustic emission, electrical and compliance methods [100].
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The classical techniques are microhardness, etching, recrystallisation and strain gauges

[24].

The microhardness measurement technique consists of performing hardness
indentations ahead of or around the crack tip and determining the elastic-plastic limit

as a sudden variation in hardness [105, 106].

Hahn and Rosenfield used an etching technique and observed dark and light etched
regions in deformed and undeformed regions of the material [24]. Although the etching
technique allowed direct measurement of the size and shape of the plastic zone, it is
time-consuming and the etching conditions have to be determined separately for each

material.

The recrystallisation method is based on the principle that the recrystallisation
temperature depends on the amount of strain energy stored in a material. However,

this technique cannot detect deformations of less than 2% [107,108].

The deformed grain method is applicable to materials with very fine grains. The
deformed grains are observed with an optical microscope and the change in the aspect
ratios of the grains is used to calculate the amount of deformation and determine the
limits of the plastic zone, since the grains will not deform outside the plastic zone when

the sample is released [24].

The strain gauge method can be used in the course of a test, but has not been widely
used to measure the strain field around the crack tip due to the finite dimensions of the
gauges [23]. Because of this, the starting signal represents the average strain along the
length of the gauge and not at the specific point. These measurements are far away

from the crack tip and their interpretation is not straightforward.

There are some non-invasive techniques that could be used to find the plastic zone,
such as optical interference microscopy, Moiré interferometry, laser stippling or
diffraction peak broadening detection. Many researchers have used optical methods to
characterise fatigue crack growth, with DIC probably being the most popular optical
technique due to its advantages. The plastic zone around fatigue cracks has been
recently studied by DIC [109]. The methodology employed the strain maps generated
by DIC to estimate the plastic zone. In these maps, the plastic zone boundaries were

identified as the points with strain values matchin the yield strain. This DIC method
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has some advantages, disadvantages and similarities, as compared to the method
presented in this thesis. On the one hand, it allows estimating the plastic zone in a
much faster fashion than with the micro-indentation method. On ther other hand, the
plastic zone can only be estimated with the previously described DIC method [109]
while applying load to the specimen. Micro-indentation can be used to estimate the
plastic zone without the need of having the specimen under load during the test, i.e.
can be used ex situ. Both techniques are referred to the surface and so they produce
realistic estimations of the plastic zone through the thickness only for thin specimens.
For thick specimens with predominantly plane strain conditions, both methods can
only provide information regarding the superficial plastic zone and cannot produce an
accurate characterisation of the plastic zone in the regions far away from the surface
(i.e. in the bulk of the specimen). The idea of using hardness measurements for
characterising the plastic zone in this thesis was formulated because previous
researches on the topic were relatively basic and could not provide sufficiently
accurate estimations of the plastic zone. The first works performed hardness
measurements along a line that normally coincided with the crack growing direction
[41], [92]. In those early studies around 20 data points were taken to characterise the
crack tip field. Subsequent works analysed the effect of different conditions on the
plastic zone [89], [93], [94] but were still based on hardness measurements along
single directions. Next, some researchers applied the method to few lines [97,98] that
were still not enough to fully characterise the plastic zone. This is the first work that
generates high-resolution 2D maps of the plastic zone around a fatigue crack based on
micro-hardness measurements. The resolution achieved is comparable to much higher
spec experimental systems. Moreover, the description of the experimental work was
minimal in all previous works and did not allow the method to be easily reproduced in
other materials and conditions. We believe this is another strong point of the current
work. Plenty of experimental detail is provided in this thesis so that the method can be
reproduced without difficulty in other laboratories. In addition, the work described in
this thesis is based on a relatively simple, inexpensive and easy to use system. This is
one of its main advantages and makes it potentially very interesting for a number of
industries that do not necessarily have highly qualified staff. Moreover, this is the first
time that a detailed sensitivity analysis is performed to study in detail the main

influences in the procedure.
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2.3 Materials and methods

This chapter will specify the two materials used in the tests. Then, the fatigue tests to

which the different specimens have been subjected will be described.

2.3.1 Material used: Aluminium alloy 2024-T351

The main material used in this thesis has been aluminium alloy 2024-T351. This
material has been selected due to its applications in the automotive industry [151-153]
as well as other industries such as aeronautics [154-155]. The great impact caused by
fatigue failures in the automotive industry is undoubted, in view of the large number
of published works that try to explain and characterise different aspects of fatigue
[9,156,157]. The chemical composition of the aluminium alloy used is summarised in
table 1. The tensile test curve of the material is shown in Fig. 1. The mechanical
properties of the alloy are given in Table 2 and the strain hardening ratio (cu/oy) is

1.31.

A micrograph showing the microstructure is presented in Fig. 2, recording a grain size
of approximately 74 um [158]. The grains appeared to be elongated in the vertical
direction shown in Fig. 2. The vertical direction in Fig. 2 is the rolling direction used
for manufacturing the original plate from which the specimens were cut. The
microstructure is mostly formed by the a-phase with the intermetallic compound 0'
(AlCu2) as precipitate. These precipitates are a consequence of the heat treatment
applied to the alloy and cause the increase of strength and hardness in the alloy. The
average size of the precipitates is 6.8 pm and 8.6 pm in the crack growth direction and

crack opening direction, respectively.
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Tabla 1. Composicion quimica en peso de la aleacion de aluminio 2024-T351, facilitada por el
fabricante. El resto es Al. (en peso %).

Table 1. Chemical composition by weight of aluminium alloy 2024-T351, provided by the
manufacturer. The remainder is Al (by weight %)
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Figura 1. Curva de comportamiento tensiéon-deformacién obtenida con el ensayo uniaxial de traccion
de la aleacion de aluminio 2024-T351.

Figure 1. Monotonic stress-strain curve of 2024-T351 aluminium alloy obtained from the uniaxial
tensile test.

Tabla 2. Propiedades monotonicas de la aleacion de aluminio 2024-T351 obtenidas en el ensayo
uniaxial de traccion.

Table 2. Monotonic properties of the 2024-T351 aluminium alloy obtained in the uniaxial tensile test.

Yield stress, oy 375 MPa
Ultimate tensile stress, ou 492 MPa
Young's modulus, E 73 GPa
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100 pm

Figura 2. Micrografia 6ptica de la aleacion de aluminio 2024-T351 que muestra las dos fases
principales.

Figure 2. Optical micrograph of the 2024-T351 aluminium alloy showing the two main phases.

2.3.2 Fatigue tests

Three compact tension (CT) specimens were used for the fatigue tests. A schematic of
the shape and dimensions of the specimens is shown in Fig. 3. The vertical direction
from the micrograph (Fig. 2) coincided with the crack growing direction, while the
crack opening direction on the CT specimen was the horizontal direction in the
micrograph (Fig. 2). The initial crack length (Fig. 3) is 11 mm. The fatigue parameters
are summarised in Table 3. Cyclic loading of the specimens was performed on an
Instron 8501 loading machine. The loading ratio, R, was 0.1 for all specimens, and the
loading frequency was 20 Hz during all tests. The maximum applied load was 2.1 kN
in all cases. The different stress intensity factors (AK) were achieved by testing
different crack lengths. The crack length was monitored with the help of a SMP Limes
CCD camera. The specimens were subjected to a constant load amplitude and an
increasing AK. The number of cycles required to reach the crack length described in
Table 3 was 40300 cycles, 612000 cycles and 646000 cycles for specimens S1, S2 and
S3, respectively. By chosing three different crack lengths, the versatility of the

methodology in that range of crack lengths is also verified.
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Figura 3. Geometria de tension compacta (CT) de la probeta, fabricada segun la norma ASTM [159].

Figure 3. Compact stress-strain (CT) geometry of the specimen, manufactured according to ASTM
standard [159].

Tabla 3. Parametros de fatiga utilizados en las tres probetas.

Table 3. Fatigue parameters used in the three specimens.

Specimen ID a, mm AKy, MPaVvm
S1 30.40 9.91
S2 37.61 20.61
S3 40.25 30.23

2.4 Microindentation technique

2.4.1 Description of the microindentation experimental procedure

The microindentation tests were carried out according to the ASTM standard [160]. A
Matsuzawa MXT-70 microhardness tester was used for this purpose. The Vickers
microhardness, HV, was measured with the tester, according to the following

expression [160]:

P
HV = 1854.4— (1)
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where P is the force applied with the microindenter and d is the average of the
measured diagonals in the indentations. The diagonals in the indentation were
measured with a 24 MP EOS 2000D digital camera attached to a Nikon Epiphot 280
optical microscope. The measurements were performed with the open source software
ImageJ [161]. This is a relatively low specification system in the sense that it is
unexpensive and relatively simple. There exist more modern hardness systems in the
market that allow higher resolution and better accuracy. If higher-end microscopes and
imaging systems are used, the quality of the readings can be improved. However, by
using relatively simple arrays such as the configuration described, a more accurate
plastic zone analysis is achieved than in previous studies [90,93,97,98]. This relatively
simple configuration also allows the methodology to be used by workshops and
industries not involved in research but severely affected by fatigue failures, such as the

automotive industry.

One of the advantages of the current procedure is its low cost, which is not linked to
low estimation resolution. To achieve the highest possible resolution, the crack tip
region of the sample must be polished to a submicron degree. It is very difficult to
achieve such a fine finish over the entire surface of the sample, so it is necessary to cut
out a fragment of the sample. This is in contrast to recent work where the plastic zone
has been determined by indentation measurements taken directly on the specimen [98].
The fragment under study must be significantly larger than the plastic zone so that the
procedure does not distort the estimation results. Special care must be taken when
cutting the specimen so as not to introduce additional plasticity into the specimen. In
the current setup, the fragment was obtained by cutting it with a circular saw blade.
The configuration required the assembly to be held firmly. The grip is obtained with a
lever (see Fig. 4). A very strong grip in the crack opening direction near the holes (see
Fig. 4.a) could induce some plastic deformation around the crack tip. The solution used
in this case was to place the specimen in a vertical position (Fig. 4.b) so that the

gripping force would not induce any additional load along the crack opening direction.
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Figura 4. Muestra de TC lista para ser cortada con una hoja de sierra circular. (a) El agarre podria
inducir una fuerza en la direccion de apertura de la grieta. (b) El agarre no induce ninguna carga que
pueda afectar a la zona plastica de la grieta de fatiga.

Figure 4. CT specimen ready to be cut with a circular saw blade. (a) The grip could induce a force in
the crack opening direction. (b) The grip does not induce any load that could affect the plastic zone of
the fatigue crack.

According to the standard [ 160], the full force applied with the hardness test should be
applied between 10 and 15 seconds. When the full hardness test force was applied for
10 seconds, the overall hardness was lower (smaller indentations) than for 15 seconds.
This, in turn, causes the shape of the plastic zone to appear somewhat blurred and was
detrimental to estimating the size of the plastic zone. As a consequence, the load was

applied for 15 seconds for all hardness measurements.

2.4.2 Sensitivity analysis

To achieve good accuracy in the estimation of the plastic zone, the hardness
measurements should be as close as possible. In addition, the load applied with the
hardness tester directly affects the resolution for the estimation of the plastic zone. On
the one hand, a higher load produces indentations with a better signal-to-noise ratio in
each HV measurement. That is, the higher the load, the better the quality of each HV.
On the other hand, the application of higher loads produces larger indentations. The
distance between adjacent indentations should be greater than 2.5 times the length of
the indentation diagonal, to avoid interference between consecutive measurements
[160]. Therefore, the use of a higher force implies a lower resolution in the estimation
of the plastic zone, as the number of HV measurements per unit area is lower,

compared to a lower force. At the same time, lower forces will produce smaller
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indentations and, therefore, surface preparation becomes increasingly critical [160].
Therefore, a parametric study was performed to identify a good balance in terms of

indentation force, surface finish and accuracy in identifying the plastic zone.

For this purpose, series of measurements were taken along the crack opening direction
and along the crack growth direction. Each series was taken in a straight line from a
region away from the plastic zone to avoid the influence of crack tip plasticity. This is

shown in Fig. 4.a as "Region of interest for sensitivity study".

The same distance in the material was used to cover 10 indentations taken at 25 gf and
to cover 15 indentations taken at 10 gf. Three different surface finishes were studied.
These were #800, #1200 and #3 um, with #3 pm being the finest surface finish among
the different cases studied. The #800 and #1200 surface finishes were obtained with
#800 and #1200 grade SiC abrasive papers, respectively. The #3 pum finish was
obtained by pre-loading the polishing cloth with 3 pm grade diamond in a carrier paste.
The cloth was also moistened with emulsifying liquid during polishing. Fig. 5 shows
some examples of the different surface finishes. The surface finishes #800 and #1200
were used to understand the effect of poor surface preparation on the microindentation

Pprocess.

Fig. 5 also shows the different indentations obtained with the lowest and highest force.
The improvement of the surface finish is evident in the different images shown in Fig.
5. The larger size of the indentations produced with 25 gf is also evident in the images
shown in Fig. 5. This higher indentation implies a smaller number of measurements

taken over the same distance, as seen in Fig. 5.

29



Abstract

(e) )

Figura 5: Diferentes indentaciones observadas en distintos acabados superficiales. a) Acabado
superficial #800 e indentacion obtenida con 10 gf, b) #800 y 25 gf, ¢) #1200 y 10 gf, d) #1200 y 25 gf,
e) #3 umy 10 gf, f) #3 um y 25 gf. Todas las imagenes se tomaron en un microscopio 6ptico Nikon
Epiphot 280 con un objetivo de 100X.

Figure 5: Different indentations observed on different surface finishes a) Surface finish #800 and
indentation obtained with 10 gf, b) #800 and 25 gf, ¢) #1200 and 10 gf, d) #1200 and 25 gf, e) #3 um
and 10 gf, ) #3 pm and 25 gf. All images were taken on a Nikon Epiphot 280 optical microscope with
a 100X objective.

#800 surface finish (Figs. 5.a and 5.b) shows very irregular indentations, especially
below 10 gf (Fig. 5.a), where the difference between indentations is greater and the
difference between the vertical and horizontal diagonal is large. When the difference
between the diagonals is greater than 5%, the indentation should be discarded [160].
In addition, poor surface finish creates dark regions that make it difficult to measure

the diagonals and thus decrease the quality of hardness measurements. In some cases,
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these dark regions obscure the indentation to the point that measurement of the
diagonal is not possible. Comparison between images taken at 10 gf (figs. 5.a, 5.c and
5.e) and images taken at 25 gf (figs. 5.b, 5.d and 5.f) clearly shows more larger
indentations produced with increasing load. The step from #800 to #1200 clearly
improves the quality of the indentations, although they are still quite irregular,
especially below 10 gf (Fig. 5.c). The distortion of the indentations is clearly reduced
when polishing to the next grade (#3 um), as can be seen in Figs. 5.e and 5.f. In
addition, the resulting imprint of the polishing direction is drastically reduced when
using the 3 pm grade diamond in a carrier paste (see Figs. 5.e and 5.f). The finer
polishing (Figs. 5.e and 5.f) produces the most regular indentations and the most
uniform background, free of marks or traces, thus facilitating the measurement of the

indentation diagonals.

The reproducibility of the measurements is studied by plotting the mean and standard
deviation for the different experimental conditions. The results of the measurements
along the crack growth direction and along the crack opening direction in a region

away from the crack tip are shown in Figs. 6 and 7, respectively.
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Figura 6. Mediciones de dureza media obtenidas con el ensayo de microdureza Vickers a lo largo de
la direccion de crecimiento de la grieta para diferentes acabados superficiales. a) 25 gf y b) 10 gf. La
desviacion estandar se muestra como barras de error.

Figure 6: Average hardness measurements obtained with the Vickers microhardness test along the
crack growth direction for different surface finishes a) 25 gf and b) 10 gf. The standard deviation is
shown as error bars.
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Figura 7. Mediciones de dureza media obtenidas con el ensayo de microdureza Vickers a lo largo de
la direccion de apertura de la grieta para diferentes acabados superficiales. a) 25 gf y b) 10 gf. La
desviacion estandar se muestra como barras de error.

Figure 7. Average hardness measurements obtained by Vickers microhardness testing along the crack
opening direction for different surface finishes a) 25 gf and b) 10 gf. The standard deviation is shown
as error bars.

Careful observation of Figs. 6 and 7 suggested that there is little difference in the
behaviour along the crack growing and the crack opening direction. A detailed
comparison between Fig. 6 and Fig. 7 indicates that measurements along either
direction are not higher or lower than the other direction. For example, the average

value was slightly higher for Fig. 6A in the #800 surface finish, but slightly lower for
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Fig. 6A in the #1200 and #3pm cases. Nevertheless, the trend exhibited in the crack
growing direction (Fig. 6) is more uniform than the trend in the crack opening direction
(Fig. 7). The more uniformity appeared as a more linear decrease of the HV values as
the surface finish is improved in Fig. 6, as compared to Fig. 7. In addition, the standard
deviation decreases with improving surface finish in a more linear manner for the crack
growing direction (Fig. 6) than in the crack opening direction (Fig. 7). This more
complex behaviour in the crack opening direction might be caused by the smaller grain
size along the crack opening direction than along the crack growing direction. The
rolling direction coincides with the crack growing direction. Accordingly, there exists
more grain boundaries along the crack opening direction than along the crack growing
direction. The lower atomic packing factor in the grain boundary, together with the
higher level of impurities in the grain boundary probably cause a higher scaterring in
the measurements along the crack opening direction than along the crack growing
direction. Figs. 6 and 7 also show that both the mean values and the dispersion
(measured as standard deviation) in the measurements decrease as the surface finish is
improved. This is due to the easier penetration of the indenter into the surface due to
the lower surface irregularities. This behaviour was also observed in previous work
where higher scatter was recorded for lower indenter loads [89]. The fact that higher
indenter loads produce lower overall HV values has also been observed in previous
reproducibility studies [160]. This effect is observed for the different surface finishes
studied. Consequently, the best results in both the crack growth direction (Fig. 6) and
crack opening direction (Fig. 7) are obtained with a load of 25 gf and a surface finish

of 3 um.

2.5 Results and discussion

2.5.1 Estimation of the plastic zone

Fig. 8 shows the 2D contour maps of the microhardness measurements taken around
the crack tip for the three samples. Following the results of the previous section, all
indentations were performed with 25 gf load and 3 pum surface finish. About 2000
micro-indentations were taken on each map to properly characterise the evolution of

the Vickers hardness around the crack tip.
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Figs. 8.a, 8.b and 8.c show the results for samples P1, P2 and P3, respectively.

For validation, the theoretical monotonic plastic zone was also calculated in a similar
way to previous work [162]. This theoretical estimate was based on the Westergaard
stress field around the crack tip (equations 1 to 4) [163] combined with the Von Mises
criterion [164]. This solution was established to understand the shape and size of the
plastic zone [162,164,165]. Plane stress conditions were assumed, since the analysis

is performed on the surface.

Oy = Ap - r_% - cos (S) . (1 — sin (S) - sin (32—6)) ()
o, =4 r_% - Cos (g) : (1 + sin (g) - sin (32—6)) 3)
Ty = A - r_% - cos (S) - sin (S) - cos (32—9) 4)

A, = )

HE
B

where r and 0 are the polar coordinates with respect to the crack tip and Kj is the

intensity factor of the applied stress.

The cyclic plastic zone was also calculated analytically and used as a reference for
comparison. The theoretical cyclic plastic zone, according to [2]:
rc(e) == (ﬁ)z [1 + cos@ + 3sinze] (6)

4m \20,, 2
where rc and 0 are the values of the polar coordinates of the cyclic plastic zone
boundary, AKI is the range of the mode I stress intensity factor and oy is the yield

strength.

34



Abstract

c)

0.8

y(mm)

y(mm)
y(mm)

0.6

-0.1 0 0.1 0.2 02 0 02 04 06 08 45 0 05 1 15
x{mm) x(mm) x(mm)

Figura 8. Mapas de contorno 2D de la microdureza alrededor de la punta de la grieta para las tres
muestras: a) P1, AK=9,91MPaVm, b) P2, AK=20,61MPaVm y ¢) P3, AK=30,23MPaVm. La punta de
la grieta se encuentra en las coordenadas (0, 0) en todos los mapas. La prediccion tedrica de
Westergaard de la zona plastica monotdnica se muestra como una linea s6lida rosa. La zona plastica
ciclica tedrica se muestra como una linea discontinua rosa.

Figure 8. 2D contour maps of the microhardness around the crack tip for the three samples a) P1,
AK=9.91MPaVm, b) P2, AK=20.61MPa\m and c) P3, AK=30.23MPaVm. The crack tip is located at
coordinates (0, 0) in all maps. Westergaard's theoretical prediction of the monotonic plastic zone is
shown as a pink solid line. The theoretical cyclic plastic zone is shown as a pink dashed line.

These theoretical plastic zones are also represented in Fig. 8 as pink solid line
(monotonic) and pink dashed line (cyclic). The crack tip is located at the origin of

coordinates (coordinates (0, 0) in Fig. 8).

The plastic zones have been corrected by slightly tilting them in Fig. 8.a and 8.c to
compensate for the experimentally observed crack angle in samples P1 and P3. In the
case of sample P2, the crack appeared perfectly horizontal at the time of analysis, so

no angle correction was required in this case.

As shown in Fig. 8, the HV scale starts at 140HV and ends at 180HV, with steps of
SHV. According to the sensitivity analysis (Figs. 6 and 7), hardness values at 145SHV

or lower could be considered as unaffected by crack hardening [166].

The data collected outside the plastic zone was useful to identify the value of 145HV
as the threshold value above which the material hardens. Consequently, the 145HV
contour can be used to establish the boundaries of the monotonic plastic zone. Fig. 8

shows an acceptable agreement, both in size and shape, between the monotonic plastic
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zone estimated by micro-indentation and the theoretical monotonic plastic zone,
estimated according to the Westergaard solution. It is observed that the plastic zone
according to the Westergaard model in general underestimates the size of the plastic

zone, compared to the experimental results.

The shape of the microhardness contours coincides approximately with the boundary
indicated by the Westergaard solution. It is also observed that the hardness
measurements are affected by some noise (Fig. 8). This noise is probably caused by
the naturally uneven distribution of the 0' (hardest phase) precipitates, as seen in Fig.
2. The fact that the size of the indentations is similar to the size of the 8' precipitates
probably contributes to the distortion of the HV contours in Fig. 8.. The noise is
probably the reason why the Westergaard estimate of the plastic zone is closer to the

150 HV contour for P2 and P3, while for P1 it seems to be closer to the 145 HV contour
(Fig. 8).

An additional analysis to compare the plastic zones can be performed by extracting the
hardness profiles along the crack growth direction (X direction in Fig. 8). Figs. 9, 10
and 11 show the results of the profiles for samples P1, P2 and P3, respectively, by
applying a Gaussian filter to the data [167]. All HV profiles show a brief initial
increase in HV just ahead of the crack tip. Beyond this maximum, the data show two
parts: an initial portion with a high negative slope followed by a region of lower

negative slope.

For sample P2 (Fig. 10), the initial maximum is at X = 0.10 mm. The first high slope
occurs between X = 0.10 and X = 0.21 mm. Finally, the third region with a lower
negative slope occurs at X > 0.21 mm. A similar trend is clearly observed in all three
samples. The similar behaviour in the three samples validates the current methodology.
The two different slopes were also identified in different materials [90,93,97,98].
Ghodrat and co-authors also detected the initial rise just ahead of the crack tip in a
6061-T4 aluminium alloy [90]. The criterion to identify the boundary of the cyclic
plastic zone was based on that defined previouslyby Gwider and Ranganathan [98].
They observed two different slopes as we move away ahead of the crack tip (increasing
distance from the crack tip in Figs. 9, 10 and 11). The locus of the plastic zone is taken

as the inflection point between the two slopes. This point is located at distance from
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the crack tip 0.11, 0.21 and 0.35 mm, for samples P1, P2 and P3, respectively. These

are summarized together with the theoretical estimations in Table 4.

Gwider and Ranganathan also defined the boundary of the monotonic plastic zone as
the end of the second lower slope. However, this criterion for defining the boundary
of the monotonic plastic zone seems somewhat imprecise for our data. Instead, it is
proposed to use the first time the data reaches 145 HV as the boundary of the
monotonic plastic zone. This demarcation seems more unambiguous and therefore
easier to reproduce for other alloys and conditions. 145 HV is chosen because this
value was previously identified as the threshold value above which the material

hardens.

The scatter of the data appears to be lowest for sample P1 (Fig. 8), followed by sample
P2 (Fig. 9), with the most scattered data for sample P3 (Fig. 10). This difference could
be related to the different size of the regions of interest analysed for samples P1, P2
and P3 (see differences in the X-axes in Figs. 8, 9 and 10). The region of interest was
larger for sample P3, as a larger plastic zone was expected. This in turn leads to more

hard phases within the region of interest making the profile fluctuate more.
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Figura 9. Perfil de microdureza tomado a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta para P1
simple (AK=9,91MPaVm).

Figure 9. Microhardness profile taken along the crack growth direction for single P1
(AK=9.91MPavm).
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Figura 10: Perfil de microdureza tomado a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta para P2
simple (AK=20,61MPa\m).

Figure 10: Microhardness profile taken along the crack growth direction for P2 single
(AK=20.61MPa\m).
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Figura 11. Perfil de microdureza tomado a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta para P3
simple (AK=30,23MPaVm).

Figure 11: Microhardness profile taken along the crack growth direction for P3 single
(AK=30.23MPaVm)

The results of the experimentally obtained plastic zone size, the theoretical values, the
error (in %) and the differences (in mm) between the two are summarised in Table 4.
They were all obtained along the crack growing direction. It is observed that the

experimental estimation of the monotonic plastic zone is adequate for all three
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samples, with the highest error being 13.27% for sample P1. Table 4 clearly shows
that the experimental estimates are better for the monotonic plastic zone than for the
cyclic one. Moreover, the error in the estimation of the cyclic plastic zone decreases
as the plastic zone increases. This suggests that the accuracy of the methodology for
the alloy studied could be around 0.2 mm, in the sense that plastic zones (both
monotonic and cyclic) of 0.2 mm or more seem to be well characterised. Following
the discussion above, this accuracy is influenced by the relative size of the indentations
with respect to the microstructural features. Looking at the difference between the
theoretical and experimental estimates (last column of table 4), it is clear that the
difference is not as large as it might first appear when looking at the cyclic error of
samples P1 and P2.
Tabla 4. Resumen de los tamarios de las zonas plasticas estimados experimentalmente con

microindentacion (PZexp) y calculados tedricamente siguiendo el modelo de Westergaard (PZtheo).
También se muestra el error y la diferencia de las estimaciones con respecto a los resultados teoricos.

Table 4. Summary of the sizes of the plastic zones estimated experimentally with microindentation
(PZexp) and calculated theoretically following the Westergaard model (PZtheo). The error and the
difference of the estimates with respect to the theoretical results are also shown.

PZexp Error Difference
Sample Type of PZiheo

PZ  mm) (mm) (o) (mm)
p;  Cyclic  0.11 0.04 197 0.07
Mono 0.22 0.20 13.27 0.03
P2 Cyclic 0.21 0.15 40.00 0.06

Mono 0.71 0.75 -5.16 -0.04

P3 Cyclic 0.35 0.34 2.94 0.01

Mono 1.78 1.64 8.48 0.14

Note: Following the University of Malaga format requirements, the section including
the conclusions in English is placed at the end of the thesis, just before the references

(Chapter 9. Conclusions).
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3. Antecedentes y estructura de la tesis

3.1 Contexto académico e industrial

Esta tesis doctoral se desarrolla en el contexto de una colaboracion entre la
Universidad de Malaga (UMA) y el Instituto de Educacion Secundaria Politécnico
Jesus Marin. El trabajo aqui presentado forma parte de un proyecto mas amplio titulado
“Caracterizacion y prediccion del fallo por fatiga en componentes de automocion”.
Dicho proyecto ha sido formalizado entre ambas instituciones como convenio de
colaboracion segun Ley 40/2015 para la actuacion de investigacion cientifica,
desarrollo e innovacion, para impulsar la transferencia del conocimiento entre los dos
actores publicos que, aun desarrollando su labor en los mismos sectores (docencia,
industrial, mecanica, automocion), histéoricamente no han colaborado. Una de las
principales especialidades de formacion del Instituto de Educaciéon Secundaria
Politécnico Jests Marin (en adelante IESPJM) es la automocion. El IESPJIM imparte
formacion tanto en grados medios como superiores relativos a la automocion (grados
en carroceria, en electromecanica de vehiculos automdviles, en automocion, etc). Por
otra parte, el equipo de profesores e investigadores de la Escuela de Ingenierias
Industriales (EIT) de la UMA desarollan la investigacion en el grupo de investigacion
PAIDI TEP-183 Comportamiento y procesado de materiales, dentro de la rama de
“Tecnologias de la produccion”. Una de las principales lineas de investigacion del

grupo de la UMA es el estudio del fallo por fatiga de materiales

3.2 Motivacion y objetivos de la investigacion

La fatiga de los materiales es un proceso de fallo prematuro o dafio de materiales
sometidos a cargas variables [1]. El fallo por fatiga es la causa de fallo en servicio mas
importante en la industria de la automocion [2]. Asi, componentes mdviles como
cigiiefiales, arboles de levas, pistones, cojinetes, etc. a menudo sufren una fractura

violenta causada por la fatiga [3]. Por esta razon, el conocimiento y la prediccion de
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los fallos por fatiga en componentes de vehiculos son criticos para la seguridad en la

automocion [4].

El fallo por fatiga ocurre en componentes mecanicos y elementos méviles sometidos
a cargas dinamicas variables en el tiempo. En estas condiciones, la fractura del material
puede ocurrir bajo cargas considerablemente inferiores a la resistencia del material y
de forma subita [2]. El fallo por fatiga es una de las principales causas de fallo en la
industria de la automocion y, dependiendo del componente afectado, el fallo puede
provocar accidentes que suponian grandes dafios materiales, daios medioambientales,

victimas mortales o problemas de responsabilidad civil [5].

El primer intento de identificar la fatiga fue realizado en el siglo XVIII por Wilhelm
Albert, y desde entonces se han producido importantes avances en este campo [6].
Desde la identificacion del mecanismo de fatiga, se han observado fallos por fatiga en
muy diversos ambitos, que van desde fallos en maquinaria, vehiculos en movimiento,
estructuras soldadas, aviones, trenes, recipientes a presion, etc. Tanto es asi que el fallo
por fatiga es considerado el mecanismo de fallo que mas predomina en materiales
metalicos [7] teniendo ademés una especial relevancia también en los materiales
poliméricos y ceramicos. De entre las distintas industrias afectadas por los fallos de
fatiga, merece especial atencion la industria de la automocioén, en la que el principal
fallo de uniones soldadas es el deterioro por fatiga [8]. Existen ademas un gran numero
de componentes en la industria del automodvil que a menudo fallan por fatiga, tales
como brazos de la suspension inferior [9], rotulas del sistema de amortiguacion [10],
culatas del motor [11], resortes helicoidales de la suspension [12], numerosas uniones
soldadas [13], bombas de liquido refrigerante [14], etc. Se observa por tanto que el
fallo por fatiga sigue afectando a demasiados componentes y Organos mecanicos

dentro de la industria de la automocion.

Las grietas de fatiga pueden aparecer como consecuencia de imperfecciones en el
material, discontinuidades en el disefio, cargas inesperadas, estrés térmico o fatiga.
Entre ellas, la fatiga es la principal causa del crecimiento de las grietas que provoca el
fallo estructural [15]. Por lo tanto, el conocimiento del crecimiento de las grietas por
fatiga es fundamental desde el punto de vista de la integridad estructural de los

vehiculos.
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Las grietas por fatiga se inician debido al movimiento de dislocaciones que forman
bandas de deslizamiento que dan lugar a la nucleacion de grietas, al crecimiento de
microgrietas y finalmente a la fractura final del componente. El proceso de fatiga
consta de dos periodos, uno de iniciacion de la grieta y otro de crecimiento de la
misma. Los métodos de prediccion de la fatiga son diferentes para estos dos periodos.
El factor de concentracion de tensiones K se utiliza para las predicciones en la etapa
de iniciacion de grietas, mientras que el factor de intensidad de tensiones 4K se utiliza
para las predicciones de crecimiento de grietas por fatiga, donde 4K es la diferencia
entre los factores de intensidad de tensiones méximo y minimo durante un ciclo de
carga concreto (4K = Kyax — Kmin). El factor de intensidad de la tension 4K proporciona
la magnitud del campo de tension elastica y representa la distribucion de tensiones
alrededor de la punta de la grieta. Se trata de una funcidon de la geometria del
componente agrietado, del tamafio y la longitud de la grieta y de la configuracion de

la carga [16].

La ley de Paris constituye el modelo mas extendido de prediccion del crecimiento de
la grieta por fatiga, que relaciona el rango del factor de intensidad de tension (4K) con
la tasa de crecimiento de la grieta por ciclo (da/dN) para condiciones de flexibilidad a
pequefia escala, Small Scale Yielding (SSY) (cuando la zona pléstica en la punta de la
grieta es pequefia en comparacion con la longitud de la grieta) [17]. La ley asume que
(1) el material es uniformemente homogéneo, lo cual no es realista, y (ii) la tension y
la deformacion en la punta de la grieta son independientes del espesor de la muestra,
lo cual no es correcto. En teoria, la ley de Paris se cumple cuando la propagacion de la
grieta esta controlada por la deformacion elastica que se produce alrededor de la punta

de la grieta.

Sin embargo, en la practica, la deformacion plastica siempre esta presente en las
proximidades de la punta de la grieta sometida a tension en los materiales metalicos
ductiles. La concentracion de tensiones en la punta de una grieta que crece bajo cargas
ciclicas, genera una plastificacion local. El tamafio y la forma de la zona pléstica es
una medida directa del dafio que tiene lugar en la punta de la grieta. En consecuencia,
el conocimiento preciso de la evolucion de la zona plastica podria ser extremadamente
util para cuantificar el dafo en materiales. Por ejemplo, el tamafio de la zona plastica

podria utilizarse para estimar la resistencia a la fractura de los materiales [18].
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Dicho de otra forma, la fractura por fatiga se ve afectada de forma significativa por la
zona de deformacion plastica alrededor de la punta de la grieta, conocida como zona
pléastica. Consecuentemente, el tamafio de la zona plastica supondra una poderosa
herramienta para entender los fallos inesperados de los componentes. Por ejemplo, se
podria arrojar algo de luz sobre la magnitud de las tensiones que tienen lugar antes de
la fractura, basdndose en las caracteristicas de la zona plastica. El tamafio de la zona
pléstica depende de variables como el limite elastico, la tension aplicada, el espesor de
la muestra y la geometria de la grieta, por lo que presenta una clara interpretacion fisica
para describir la propagacion de la grieta por fatiga [19]. El tamafio de la zona plastica
es importante para el andlisis estructural, ya que proporciona una estimacion de como
se comporta el material cuando se somete a tension. Asi, podria utilizarse para
comprender los micromecanismos que controlan la deformacion en la punta y, en
ultima instancia, para comprender el proceso de fractura. Se ha demostrado que el
tamafio de la zona plastica es proporcional al trabajo necesario para generar nuevas

superficies de grietas [20].

Adicionalmente, la zona plastica puede utilizarse para predecir la inestabilidad de la
fractura, por ejemplo, mediante el concepto de tasa de liberacion critica de energia
elastica [21]. Para obtener la curva K-R de un material (resistencia a la extension de la
grieta), el tamafio de la zona plastica se suele anadir a la longitud fisica de la grieta

para calcular la longitud efectiva de la grieta [22].

Durante los experimentos con Microscopio Electronico de Barrido de Emision de
Campo, FE-SEM, Davidson observd que, el ciclo de tension por fatiga da lugar a
numerosas emisiones acusticas de bajo nivel; sin embargo, el avance del frente de la
grieta a través de la zona plastica provoca rafagas significativas de emision acustica.
Mediante el uso de sensores adecuados, este fendmeno puede utilizarse para la

monitorizacion de la salud estructural del material [23].

El tamafio de la zona plastica (cuando se compara con la longitud de la grieta) indica
si se cumple o no la condicion SSY. Hanh y Rosenfield caracterizaron las zonas
plasticas de tensiéon y deformaciéon plana mediante la técnica de grabado y
determinaron que es posible predecir el estado de tension (tension plana frente a

deformacion plana) a partir de la forma de la zona plastica [24].
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En conclusion, la zona plastica desempeiia un papel vital en el crecimiento de la grieta
en componentes, por lo que es importante caracterizar la zona plastica de una punta de

grieta por fatiga.

Los investigadores han propuesto varios modelos para determinar la extension de la
zona plastica de la punta de la grieta, incluyendo los trabajos pioneros de Irwin [25] y
Dugdale [26]. Segtn Irwin, la extension de la zona plastica 1, por delante de la punta

de la grieta es proporcional al cuadrado del factor de intensidad de la tension,

1, = 1/[AKV/Gy]? (7)

donde, AK; es el rango del factor de intensidad de la tension y oy es el limite elastico.
Realizo varias suposiciones, como la de considerar que el material es elastico-
perfectamente plastico, es decir, que las tensiones no pueden superar la tension de
elasticidad oy, y que el valor del exponente de endurecimiento por deformacion es n=0.
Irwin analiz6 la situacion sélo a lo largo del eje x y consider6 que la forma de la zona

pléstica era circular.
No existe ninguna razon, a priori, para que la zona plastica sea circular [27].

Dugdale adopt6 un enfoque diferente para determinar la extension de la zona pléstica.
En el modelo Strip-Yield de Dugdale, la zona pléstica se concibe como una franja
estrecha que se extiende una distancia r, por delante de la punta de la grieta. Este tipo
de comportamiento se produce para algunos materiales, en particular, cuando el valor
del exponente de endurecimiento por deformacién n = 0, como el acero dulce recocido,

pero no para todos los materiales [24].
La ecuacion del tamafio de la zona plastica de Dugdale es:
1rp = /8 [AKV/oy] (8)

Tanto Irwin como Dugdale partieron de una respuesta de un material elastico-
perfectamente plastico. Sin embargo, para los materiales endurecidos por deformacion,
se produce una menor redistribucion de la tension en el extremo de la grieta y, en
consecuencia, el tamafio de la zona plastica seria menor. El comportamiento de las
zonas plasticas en los materiales endurecidos por deformacion sometidos a cargas de
modo I en condiciones de elasticidad a pequena escala (SSY) son presentadas por
Hutchinson (1968) y por Rice y Rosengren (1968) y se conocen como singularidades

HRR [28, 29]. Este analisis fue ampliado por Shih para cargas de modo mixto [30]. Se
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obtuvo una respuesta eldstico-plastica para las grietas de fatiga combinadas de modo I
y modo II en funcion del valor del exponente de endurecimiento por deformacion, n,
y se pudieron estimar los contornos de la zona pléstica. n es el exponente de
endurecimiento por deformacién en una representacion Ramberg-Osgood del

comportamiento constitutivo elastico-plastico representado por [31]:
e=oc/E+[o/A] 9)

donde, € es la deformacion uniaxial, ¢ es la tension uniaxial, E es el modulo de Young
y A es un coeficiente de resistencia monoténico. En este caso, n= 1 para un material
elastico lineal y n=co para un material elastico-perfectamente plastico. El valor de n se
determina realizando una regresion lineal en un grafico logaritmico de la tension frente
a la deformacion. A pesar de que se han llevado a cabo numerosos estudios, utilizando
enfoques analiticos y numéricos [32-38], estos contornos de la zona pléstica en varios
valores del exponente de endurecimiento por deformacién nunca se han demostrado
experimentalmente. El propdsito de esta investigacion es en parte, cubrir ese vacio

caracterizando experimentalmente la zona plastica alrededor de una grieta.

Otra limitacion significativa de los modelos de zona pléstica de Irwin y Dugdale es
que sus analisis son para grietas de modelos matematicos ideales que no experimentan
cierre de grieta. El concepto de cierre de grieta fue descubierto por Elber en 1970,
cuando observd que las superficies de las grietas de fatiga entran en contacto entre si
incluso durante la carga ciclica de tensiones [39]. Se propuso que en la trayectoria de
una grieta por fatiga queda una zona de deformacion plastica residual. La grieta no se
abre a menos que la carga aplicada sea suficiente para superar esta tension residual de
compresion presente en la zona de la trayectoria plastica. Este cierre de la grieta
inducido por la plasticidad disminuira la tasa de crecimiento de la grieta por fatiga al
reducir el rango de intensidad de la tension efectiva AKer [39]. Desde el
descubrimiento del cierre de grietas por fatiga inducido por la plasticidad, se han
identificado otras causas de cierre de grietas que incluyen fluidos viscosos [40],
cambios de fase [41], oxidos [42] y rugosidad [43] en los laterales de la grieta. Los
mecanismos de cierre de grietas son complejos y no estan completamente definidos.
Se han realizado numerosas investigaciones experimentales, analisis numéricos y
estudios analiticos para determinar el efecto del grosor, la geometria de la muestra, el

estado de tension y la situacion de carga en el cierre de la grieta [44-55]. Sin embargo,
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el efecto de los valores del exponente de endurecimiento por deformacion sobre el

cierre de grietas por fatiga no se conoce bien y no se ha validado experimentalmente.

La prediccion de la vida util de los componentes estructurales y mecéanicos es
compleja, puesto que pueden estar sometidos a cargas de amplitud variable o a ciclos
de sobrecarga ocasionales durante el funcionamiento. Se tiene constancia desde hace
mas de cinco décadas de que los ciclos de sobrecarga de magnitud suficiente pueden
provocar un retraso o detencion del crecimiento de la grieta [56-75]. Se han propuesto
varios mecanismos diferentes para explicar el retraso del crecimiento de la grieta tras
una sobrecarga [62]. Estos mecanismos propuestos son (i) el desvanecimiento de la
punta de la grieta [63] (ii) las tensiones residuales de compresion cerca de la punta de
la grieta [64] y las interacciones que las rodean enDetermination tre la punta de la
grieta y la zona de deformacion [61, 62] (iii) el endurecimiento por deformacion de la
punta de la grieta [63] (iv) el cierre de la grieta debido a la deformacion plastica
residual en la trayectoria de la grieta que avanza [64, 65]. Entre estos mecanismos, el
fenomeno del cierre de la grieta [60-69] y la extension de la zona plastica situada
directamente delante de la punta de la grieta [74] son los mecanismos mas
significativos para explicar los fendmenos transitorios posteriores a la sobrecarga,

respaldados por un extenso nimero de pruebas [60-70].

Resulta extremadamente complejo ofrecer una descripcion adecuada del tamaio y la
forma de la zona pléstica teniendo en cuenta la influencia combinada del estado de
tensiones, los tipos de carga, la longitud de la grieta, la densidad de dislocacion, las
propiedades de los materiales y sus dimensiones. Por esta razon, los modelos mas
conocidos en la literatura han adoptado solamente uno de los dos enfoques. O bien
ofrecen una aproximacion del tamafio con una forma seleccionada, por ejemplo, los
enfoques de Irwin y Dugdale, o bien proporcionan una impresion de la forma pero
conservan la primera aproximacion del tamafio derivada de los criterios de fluencia de
Von Mises o Tresca. La investigacion hasta la fecha ha tendido a centrarse en la
medida de la zona plastica paralela a la direccion del crecimiento de la grieta; sin
embargo, se ha prestado poca atenciéon a la caracterizacion de la zona plastica
perpendicular a la direccion del crecimiento de la grieta y a la determinacion del area

de la zona pléstica.
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Dado el papel clave de la zona pléstica para entender el dafio causado en la zona situada
delante de una grieta por fatiga, parece logico utilizar el tamafio y la forma de la zona
pléstica como un estandar de oro para validar diferentes tipos de modelos numéricos
basados en el método de elementos finitosde dos dimensiones, 2D, y tres dimensiones,
3D, [75-77], método de elementos finitos extendidos [78,79] o modelizacion de
elementos finitos de plasticidad cristalina [80,81]. Esta validacion seria claramente
mas directa y, por lo tanto, mas fiable que el uso de otros parametros de fatiga y
fractura que so6lo pueden calcularse después de procesar los datos de tension,

deformacion o desplazamiento.

Existe una serie de enfoques de fatiga destinados a predecir el fallo en condiciones de
flexibilidad a pequefia escala, Small Scale Yielding (SSY) o de flexibilidad a gran
escala Large Scale Yielding (LSY). Por ejemplo, las ecuaciones de Paris [82], Walker
[83] o Forman [84] son, en general, més adecuadas para las condiciones SSY, mientras
que la integral J [85], la teoria J-Q [86], la aproximacion de tres términos J-A2 [87] o
la solucion J-Q modificada [88] fueron concebidas para las condiciones LSY o
totalmente plésticas. La caracterizacion experimental precisa de la zona plastica
permite identificar la transicion entre SSY y LSY vy, por lo tanto, ayuda a comprender

por qué se debe utilizar uno u otro método en determinadas condiciones.

La estimacion de la zona pléstica basada en el radio plastica, rp no es una medida fiable,
ya que la forma de la zona plastica cambia con muestras de diferente grosor y y
también respecto a los distintos modos de crecimiento de la grieta. Ademas, el tamafio
de la zona plastica no es similar en la direccion paralela al crecimiento de la grieta y
en la direccion perpendicular al crecimiento de la grieta. Para superar estos
inconvenientes, el area de la zona plastica, que contiene informacion sobre el tamafio
y la forma, podria ser una medida mas fiable para predecir el trabajo plastico por
delante de la punta de la grieta en lugar de basarse en el tamafio o la forma de la zona

plastica.

Para caracterizar la zona plastica a escala macro, se ha seleccionado la técnica de
Analisis de Tension Termoelastica (TSA) porque tiene la capacidad de medir mapas
de deformacion de campo completo en una muestra de forma precisa y fiable y no
requiere un conocimiento previo de las propiedades de los materiales. Para caracterizar

la zona plastica a escala microscopica, se ha empleado el andlisis de imagen de
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electrones retrodispersados (BSEIA) y el procesamiento por transformada discreta de
Fourier (DFT) para medir la distribucion de la deformacion plastica alrededor de la

punta de una grieta por fatiga.

Un método para caracterizar experimentalmente la zona plastica consiste en medir la
dureza en diferentes zonas alrededor de la punta de la grieta [89]. El volumen de
material dentro de la zona plastica se deforma plasticamente y, por tanto, se endurece.
Este incremento de la dureza puede detectarse con indentaciones de Vickers [90]. Este
método se ha utilizado en estudios anteriores porque es sencillo y se basa en
mediciones directas de una propiedad del material. En los primeros trabajos se media
la dureza a lo largo de una linea recta, que normalmente coincidia con la direccion de
crecimiento de la grieta [91,92]. En estos resultados se empleaban unos 20 puntos de
medicion para caracterizar la punta de la grieta. Investigaciones posteriores se
centraron en una serie de cuestiones relacionadas tanto con el material como con las
técnicas. Dichas cuestiones son: el efecto de utilizar una carga muy baja, el efecto de
la microestructura [89], el efecto de las altas temperaturas en la zona pléstica [93] o la
influencia de la geometria de la probeta en la zona plastica [94]. No obstante, la
caracterizacion de la zona plastica se basaba en la medicion de la dureza a lo largo de
una linea recta con la misma direccion que la del crecimiento de la grieta. A lo largo
de ensayos posteriores se extendid la metodologia a cuatro direcciones diferentes
[95,96]. Las mediciones consistieron en medir la dureza radialmente desde la punta de
la grieta. Esto permitia estudiar zonas plasticas relativamente grandes, pero los datos

no permitian generar mapas 2D.

Segun el conocimiento de los autores, solo Bhattacharyya y sus coautores [99] han
realizado un estudio bidimensional de la zona plastica. En dicho estudio se generaron
mapas 2D de la zona pléstica en un acero con cojinetes (M-50 NiL). A diferencia del
presente trabajo, dicha zona plastica no fue generada por el efecto de una grieta, sino
que, en su lugar, fue referida a la zona plastica afectada por una fatiga por contacto por

rodadura.

Todos los trabajos mencionados se basan en pocas medidas de dureza y no permiten
caracterizar adecuadamente la zona plastica. Ademas, ninguno de los trabajos
anteriores aporta suficientes detalles experimentales como para que el método pueda

ser reproducido en otros materiales y condiciones. En este trabajo se propone una
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mejora respecto a los trabajos anteriores. Realizamos una caracterizacion experimental
ultra fina de la zona pléstica basada en micro-indentaciones y proponemos un criterio

para identificar el limite entre el comportamiento plastico y elastico.

Por otro lado, se aportan numerosos detalles experimentales para que el método pueda
ser reproducido en otros laboratorios, siempre que se disponga de sistemas estaticos

de medida de dureza.

3.3 Objetivos

El objetivo de la investigacion es realizar una caracterizacion de forma experimental
y ultra fina de la zona plastica basada en micro-indentaciones y proponer un criterio

para identificar el limite entre el comportamiento plastico y eléstico.
Para alcanzar este objetivo primario, se proponen las siguientes tareas o subobjetivos:
(1) Caracterizar la zona plastica experimental basada en microindentaciones.

(2) Desarrollar una metodologia experimental para la caracterizacion de la zona

plastica.

(3) Describir en detalle el trabajo experimental para que el método pueda ser

reproducido en otros laboratorios.

(4) Realizar un analisis de sensibilidad de los parametros experimentales clave, que
tienen efecto sobre las mediciones de microindentacion para estimar la zona pléstica

en condiciones dptimas.

3.4 Estructura de la tesis

Esta tesis se centra en la caracterizacion experimental ultrafina de la zona pléstica para

cuantificar el dafio en materiales y poder predecir la inestabilidad de la fractura.

El contenido y orden de los distintos capitulos de esta tesis se ha definido para ajustarse
a los requisitos de formato de la Universidad de Malaga y para que el lector en espafiol

no requiera leer el texto en inglés. El capitulo 1 es el resumen de la tesis en espafiol.
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El capitulo 2 es un resumen extendido en inglés de en torno a 7000 palabras, que
incluye, entre otros, los resultados mas importantes de la tesis. En el capitulo 3 se
sitian y justifican las investigaciones realizadas; se establecen los objetivos y se define
la estructura de la tesis. Se realiza también, en este capitulo, un recorrido histérico
desde los primeros trabajos en los que se identifico la fatiga, pasando por el proceso
de formacion de grietas por fatiga, modelos de prediccion de la formacion de grietas,
la deformacion plastica generada en torno a la punta de la grieta y su infuencia en la
evolucion de la propia grieta y modelos para determinar la extension de dicha zona
plastica. En este apartado también se describen el concepto de cierre de grieta y
mecanismos de retraso de crecimiento de grieta posteriores a una sobrecarga. En el
capitulo 4 se incluye la revision bibliografica de las diferentes técnicas para
caracterizar la zona plastica experimental y numéricamente, asi como métodos para
detectar grietas en componentes de automocion y de otras industrias. A continuacion,
en este capitulo se describen distintas técnicas para caracterizar la zona plastica en
fatiga. Por tltimo, en base a la revision de técnicas presentada, se justifica la técnica
empleada en este trabajo. En el capitulo numero 5, referente a los materiales y métodos
utilizados, en primer lugar, se describe el material, tanto en lo que respecta a las
principales propiedades mecanicas como a la microestructura. A continuacion, se
explican los ensayos de fatiga a los que se sometieron las muestras. En el capitulo
numero 6 se describen los métodos experimentales utilizados, concretamente el
procedimiento de microindentacion. Esta explicacion se complementa con un analisis
de sensibilidad de los pardmetros experimentales clave, que tienen efecto sobre las
mediciones de microindentacion para estimar la zona plastica. En el capitulo 7 se
presentan los resultados de la microindentacion para las diferentes muestras, se calcula
la zona plastica teorica, se comparan los modelos experimentales y teoricos y se
discuten. En un segundo apartado del capitulo 7, se muestran los resultados de un
analisis preliminar en un acero, siguiendo el mismo procedimiento que para el
aluminio. En el capitulo 8 se exponen las principales conclusiones de esta tesis y
recomendaciones para futuros trabajos. En el capitulo 9 se exponen las conclusiones
de la tesis pero en idioma inglés, de acuerdo a los requisitos de la Universidad de

Malaga. En el capitulo 10 se enumeran las referencias citadas en el texto.
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4. Revision bibliografica

Existen diversas herramientas y técnicas para medir experimentalmente la extension
de la grieta de fatiga y la zona plastica que rodea a la grieta de fatiga. Se trata de un
paso fundamental para poder determinar de forma precisa las velocidades de
crecimiento de la grieta. Algunas de estas técnicas incluyen métodos caida de potencial
eléctrico [100], de emision acustica [101] y anélisis de la flexibilidad [102]. La emision
acustica es una técnica no invasiva que proporciona una medicion directa de la
iniciacion y propagacion de la grieta de fatiga con alta sensibilidad. El reordenamiento
atémico en los materiales y la liberacion de energia de deformacion elastica durante la
extension de la grieta dan lugar a emisiones acusticas [103]. Los sensores situados en
la superficie de la muestra detectan las ondas actsticas. La salida de cada sensor se
amplifica, se filtra y se analiza. Aunque la emision acustica se utiliza desde hace unas
cuatro décadas, siguen existiendo muchos problemas, como que so6lo da una
estimacion cualitativa del dafio. Por ello, se necesitan otras técnicas para obtener

resultados cuantitativos.

Desde finales de los afios 50, el método de las corrientes de Foucault se utiliza para
detectar grietas superficiales en motores y otros componentes de automocion, y, para
obtener informacion sobre la longitud y la profundidad de las grietas. Los equipos
portatiles de deteccion de corrientes de Foucault utilizan variaciones de fase o de
amplitud para estimar la profundidad o la longitud de las grietas, ya que la presencia
de una grieta cambiara las corrientes de Foucault. En las mediciones de corrientes de
Foucault, siempre hay un equilibrio entre la alta sensibilidad a frecuencias altas y la

posibilidad de monitorizar grietas mas profundas a frecuencias bajas [104].

A lo largo del transcurso del tiempo, se ha desarrollado un nimero considerable de
técnicas para medir el tamafo de la zona plastica en la punta de la grieta. Las técnicas
clasicas son la microdureza, el grabado, la recristalizacion y las galgas
extensiométricas [24]. La técnica de medicion de la microdureza consiste en realizar
indentaciones de dureza por delante o alrededor de la punta de la grieta y determinar
el limite elastico-plastico como una variacion subita de la dureza [105, 106]. Hahn y

Rosenfield utilizaron una técnica de grabado y observaron regiones grabadas oscuras
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y claras en regiones deformadas y no deformadas del material [24]. Aunque la técnica
de grabado permitié medir directamente el tamafio y la forma de la zona plastica,
requiere mucho tiempo y las condiciones de grabado tienen que determinarse por
separado para cada material. El método de recristalizacion se basa en el principio de
que la temperatura de recristalizacion depende de la cantidad de energia de
deformacion almacenada en un material. Pero esta técnica no permite detectar

deformaciones inferiores al 2% [107,108].

El método del grano deformado es aplicable a materiales con granos muy finos. Los
granos deformados se observan con un microscopio Optico y el cambio en las
relaciones de aspecto de los granos se utiliza para calcular la cantidad de deformacién
y determinar los limites de la zona plastica, ya que los granos no se deformaran fuera

de la zona plastica cuando la muestra se libere [24].

El método de las galgas extensométricas puede utilizarse en el curso de un ensayo,
pero no ha sido muy utilizado para medir el campo de deformacion alrededor de la
punta de la grieta debido a las dimensiones finitas de las galgas [23]. Debido a esto, la
sefial de partida representa la deformacion media a lo largo de la longitud de la galga
y no al punto especifico. Estas mediciones estan muy alejadas de la punta de la grieta

y su interpretacion no es sencilla.

Existen algunas técnicas no invasivas que podrian emplearse para encontrar la zona
pléstica, como la microscopia de interferencia Optica, la interferometria de Moir¢, el
punteado laser o la deteccion del ensanchamiento de picos de difraccion. Numerosos
investigadores han utilizado métodos Opticos para caracterizar el crecimiento de
grietas por fatiga, tales como correlacion de imagenes. Los ultimos estudios en los que
se han empleado las técnicas de correlacion de imagenes para caracterizar la zona
pléstica son recientes [109]. El procedimiento consistio en identificar la zona plastica
a partir de los mapas de deformaciones proporcionados por correlacion de iméagenes.
En dichos mapas, los limites de la zona plastica se identificaron como los puntos en
los que el valor de la deformacion se correspondia con la deformacion de cedencia.
Dicho método presenta ventajas, inconvenientes y similitudes, en comparacion con el
método descrito en esta tesis. Por un lado, permite realizar estimaciones de la zona
plastica mucho mas rapidas. Por otro lado, requiere que la pieza bajo estudio esté

sometida a esfuerzos, y la estimacion de la zona plastica s6lo es posible in situ. En el
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caso de las medidas de micro-dureza, el andlisis se puede realizar sin necesidad de
aplicar cargas durante la medida. En ambos casos las medidas son referidas a la
superficie, por lo que proporcionan una buena estimacion para todo el espesor siempre
que la probeta se fina. Para probetas gruesas, en las que predominan las condiciones
de deformacion plana, ambos métodos tan solo proporcionan informacién del
comportamiento en la zona superficial, no pudiendo caracterizar la zona plastica en las
zonas alejadas de la superficie (el interior de la pieza). En el método 6ptico basado en
la microscopia, se utiliza un microscopio rotativo con 50 aumentos para detectar el
crecimiento de la grieta. La longitud de la grieta se mide en funcién de los ciclos a
intervalos para obtener la distribucion de da/dN frente a AK. La técnica Optica es
sencilla, barata y no requiere calibracion, pero requiere mucho tiempo y la
automatizacion es cara. Esta técnica solo puede realizarse si la superficie de la muestra

es facilmente accesible y estd exenta de productos de corrosion u oxidacion [110].

La técnica de microscopia de interferencia Optica utiliza un haz laser para realizar
mediciones directas de la zona plastica basadas en las deformaciones fuera del plano
de la probeta, pero requiere una probeta perfectamente pulida, sin discontinuidades y
con una reflectividad del 95% [111]. Chanani et al. utilizaron la técnica de microscopia
de interferencia Optica para identificar el comportamiento del crecimiento de la grieta
a medida que la grieta avanza a través de la zona plastica en condiciones de tension
uniforme, y también confirmaron que, el retardo se produce en la zona plastica de

sobrecarga durante el ensayo de fatiga en una serie de aleaciones de aluminio [111].

La técnica de Moiré emplea el principio de la interferencia de la luz, que proporciona
una sensibilidad lo suficientemente alta como para medir pequefias deformaciones
proporcionando mapas de contorno del campo de desplazamiento en el plano paralelo
y perpendicular a la grieta. La técnica se basa en la interferencia de dos rejillas
regulares, una de referencia y otra de la muestra. La visualizacion simultanea de las
dos rejillas produce un patrén de interferencia conocido como franjas, que son
contornos de deformacion perpendiculares a las lineas de la rejilla. Gianni emple6 la
técnica de Moiré para determinar la extension de la zona plastica monotonica. La
aparicion de la plasticidad ciclica tras la descarga, segin el modelo de fatiga de Rice,
se dedujo a partir de un cambio brusco en el tipo de deformacion alrededor de una

grieta de fatiga. Se demostro que, las observaciones cuantitativas del tamafio de la zona
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plastica delante de la punta de la grieta eran coincidentes con la estimacion de Rice del

tamafio de la zona plastica monotdnica [112].

En 1995 Tay et al. emplearon una técnica de punteado laser para medir la zona plastica
que fue observada por primera vez por Azushima en 1982. Se basa en el fenomeno de

que la deformacion pléstica cambia la rugosidad de la superficie metélica [113, 114].

Steuwer et al. analizaron las grietas por fatiga utilizando la técnica de difraccion y

tomografia de rayos X de sincrotron [115].

Patterson y Olden revisaron una serie de técnicas Opticas sin contacto para investigar
el campo de desplazamiento alrededor de una grieta en crecimiento y los
correspondientes campos de deformacion a través de la componente eldstica, como el
analisis de tension fotoelastica, la termoelasticidad y el método de las causticas. En el
analisis de tensiones fotoelasticas, se observan franjas en un cuerpo transparente
sometido a tension y se visualizan utilizando luz polarizada [116]. En el método de las
causticas se suele utilizar un laser, pero no estd muy extendido debido a su complejidad
[117]. La termoelasticidad es el cambio de tamafio y forma de un objeto sélido cuando
la temperatura de dicho objeto fluctua. Estos cambios de temperatura pueden medirse
con un detector de infrarrojos sensible y la sefial del detector es proporcional a la suma
de las tensiones principales [118]. El andlisis de tensiones termoelasticas (TSA) se
basa en el principio de la termoelasticidad y se ha utilizado para estudiar las grietas
por fatiga durante las tltimas cuatro décadas [119-125]. Patki y Patterson emplearon
la termoelasticidad para estudiar la extension de la zona plastica de la punta de la grieta

basandose en la diferencia de fase entre el TSA y las sefales de esfuerzo [119].

Otra técnica de medicion de campo completo ampliamente utilizada es la Correlacion
de Imagenes Digitales (DIC), que funciona comparando las fotografias digitales de un
componente en diferentes etapas de deformacion. Rossi et al. midieron el campo de
deformacion alrededor de la punta de la grieta utilizando DIC estéreo para identificar
los movimientos fuera del plano. A continuacion, utilizaron el método de los campos
virtuales para identificar la zona pléstica, identificando las partes de la probeta que se
desvian del comportamiento elastico lineal [126]. Concluyeron que cualitativamente,
se encuentra una adecuada correspondencia entre los mapas de error y la zona plastica
evaluada por el FE-SEM. El método DIC es fiable y preciso para medir los campos de

deformacion y desplazamiento en una gran variedad de situaciones, pero da lugar a
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graves errores y a una calidad deficiente cerca de las zonas de discontinuidad del
desplazamiento, como las grietas y las bandas de cizallamiento, ya que los subsistemas
utilizados para la correlacion requieren una continuidad espacial [127]. Para superar
esto, las regiones alrededor de las zonas de discontinuidad se eliminan del area de
estudio antes del andlisis. Esto produce resultados incompletos, ya que depende de la
cantidad de area que se haya eliminado [128]. Ademads, no es sencillo identificar la
zona plastica a partir de las imégenes DIC. Para localizar una zona plastica se requiere
un conocimiento previo del material y hay que realizar una estimacion sobre el valor
y el componente de la deformacion en el que comienza a producirse la plasticidad, lo

cual puede introducir una incertidumbre significativa [129].

El rapido desarrollo del Microscopio Electronico de Transmision (TEM) y del
Microscopio Electronico de Barrido (SEM) a mediados del siglo XIX proporcion6
nuevas y potentes herramientas para examinar las superficies de las fracturas con una
resolucion y profundidad de campo significativamente mejoradas [130]. En cierto
modo, la fécil disponibilidad del MEB ha limitado el examen detallado mediante el
TEM debido a la posibilidad de colocar grandes muestras en el microscopio para su
examen en combinacion con una resolucion razonablemente alta y sin dificultades en
la preparacion de las muestras, como cortarlas en ldminas finas con un grosor del orden
de 250 um, o perforar la muestra en discos de 3 mm de didmetro como maximo [131].
Hoy en dia, el MEB se ha convertido en el instrumento de uso mas comun para el
examen de las superficies de las fracturas debido a su mayor aumento. Mas
recientemente, se han puesto a disposicion otras herramientas y técnicas, como la
espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDS), el microscopio Auger, el SEM
de presion variable y el microscopio de fuerza atémica. La microscopia electronica de
barrido se ha empleado en numerosos estudios para evaluar la densidad de
dislocaciones a microescala [132-135]. Una serie de métodos de microscopia
electronica de barrido han analizado cémo los cambios locales en la curvatura y
dilatacion de la red asociados a las dislocaciones afectan a la interaccion de la red con
los haces de electrones incidentes. El método Selected Area Channel Pattern (SACP)
en microscopia electronica de barrido es una técnica para caracterizar los limites de
grano de los materiales policristalinos y para detectar la tension plastica que caracteriza
a la fractura intergranular. El método (SACP) genera una variacion en la intensidad de

los electrones retro-dispersados que se agrava con el aumento de la deformacion
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plastica [136-139]. Davidson y Lankford, que utilizaron el SACP para medir el tamafio
de la zona plastica y la distribucion de la deformacion, concluyeron que el tamafio de
la zona pléstica no es proporcional a la tension de fluencia para las grietas de fatiga y
que el factor de intensidad de la tension esté correlacionado con el trabajo realizado en
la creacion de nuevas superficies de grietas [140]. La técnica esta limitada al estudio
de tamafios de grano inferiores al tamafio de la zona seleccionada y al hecho de que no
todos los SEM son capaces de formar SACP. Ademas, la mayoria de los SEM con
capacidad de SACP so6lo pueden mover el haz sobre un area de unos pocos milimetros
de distancia debido a las distorsiones esféricas y a los errores de enfoque [141].
Wilkinson et al. aplicaron con éxito el método de Imagen de Contraste por
Canalizacion de Electrones (ECCI) utilizando un SEM disponible en el mercado
equipado con un cafidon de emision de campo para revelar la formacion de subgranos
debido a la deformacion adyacente a la grieta [142]. La ECCI puede revelar la
distribucion de dislocaciones y la deformacion plastica en torno a una grieta de fatiga,
pero requiere la difraccion de electrones retrodispersados (EBSD) para medir las
deformaciones dentro de la zona plastica. Un patrén EBSD es una forma de patron
Kikuchi que se observa en la distribucion angular de los electrones retrodispersados
emitidos por un cristal sobre el que se enfoca un haz de electrones incidente [143].
Quested et al. fueron los primeros en utilizar la EBSD para medir la deformacion
plastica [144]. Jia et al. determinaron cuantitativamente el cambio en el
comportamiento plastico dependiente de la orientacion del grano en los aceros
austeniticos y de ferrita durante los ensayos de traccion in situ y concluyeron que la
deformacion plastica de los granos de ferrita es provocada por las acumulaciones de
dislocaciones en los granos austeniticos adyacentes [145]. Aunque la EBSD es capaz
de recoger informacion de pequeias areas de cientos de nanometros de diametro bajo

el haz de electrones, la cuantificacion se hace dificil a grandes niveles de deformacion.

Liu et al. desarrollaron en 2004 una técnica de difraccion tridimensional de rayos X
(3D-XRD) para caracterizar las orientaciones locales, los estados de tension y los
limites de los granos con una resolucion a escala de micras. Utilizaron el método de
difraccion Laue en lugar de la ultima difraccion monocromaética para evitar las
complicaciones de la rotacion de la muestra [146]. Con el desarrollo de la
microdifraccion de rayos X tridimensional utilizando radiacién sincrotron

policromatica y monocromatica, Barabash et al. estudiaron las rotaciones locales de la
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red tridimensional y la deformacion eléstica residual simultdneamente, caracterizando
la configuracion de dislocaciones en una superaleacion basada en el niquel [147]. Sin
embargo, esta técnica se encuentra en una fase de desarrollo preliminar y sufre los
inconvenientes de los detectores débiles, el gran tamafio del haz de rayos X, los largos
tiempos de recogida de datos y la baja resolucion espacial. En 2014, Hruby et al.
utilizaron la microdifraccion Laue de rayos X y la microtomografia para examinar la
plasticidad que rodea una grieta por fatiga en la aleacion Al 7075-T651 [148]. Hruby
et al. observaron que se realizaron numerosas pruebas con diferentes tamafios de
recuadros hasta que se eligié un tamafo de recuadro apropiado, ya que se descubri6
que el rendimiento de las estrategias de blisqueda de picos se veia afectado en gran
medida por el tamafo de recuadro elegido. Si el tamaiio del recuadro era demasiado
pequefio, los picos mas amplios podian no ajustarse y los picos podian adaptarse al
ruido, mientras que si el tamafo del recuadro era demasiado grande, los picos agudos
podian excluirse y el tiempo de calculo aumentaba considerablemente [148]. En 2015,
Withers empled la difraccion de rayos X de sincrotrén y las imagenes tomograficas
para identificar el campo de deformacion eléstica utilizando las proximidades de la
region ampliada del punto maximo de difraccion [149]. Es posible aplicar la misma
técnica utilizando rayos X de sincrotron, pero la mayor penetracion de los rayos en la
superficie puede complicar el analisis de la profundidad [149]. Yang et al. utilizaron
una técnica de difraccion de electrones retrodispersados para medir la distribucion de
la deformacion residual y el tamafo de la zona plastica alrededor de la punta de una
grieta por fatiga y mostraron una buena concordancia con el tamafio de la zona plastica
medido mediante la teoria de Dugdale. También compararon sus resultados con otra
técnica de TSA bien establecida, mostrando un acuerdo sustancial con la zona plastica
de TSA, lo que demuestra el gran potencial en la identificacioén del papel de la zona

plastica de la punta de la grieta en el cierre de la misma [150].

La Tabla 5 incluye un resumen de los métodos mas importantes descritos, asi como su

tipologia (técnica invasiva o no invasiva) y una referencia.
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Tabla 5. Resumen de las técnicas para la caracterizacion de la zona pléstica, con su tipologia y
referencia.

Table 5. Summary of the techniques used to characterize the plastic zone, together the type (invasive
or non invasive) and the reference of each technique.

Meétodo Tipologia | Referencia
Emision actstica Invasivo [101]
Caida de potencial eléctrico Invasivo [100]
Analisis de flexibilidad Invasivo [102]
Microdureza Invasivo [105]

Método de recristalizacion Invasivo [107]

Método del grano deformado Invasivo [24]

Correlacion de imagenes No invasivo | [109]

Microscopia de interferencia optica Invasivo [111]
Interferometria Moiré No invasivo | [112]
Punteado laser No invasivo | [113]
Difraccion de rayos X de sincrotron No invasivo | [114]
Fotoelasticidad Invasivo [116]
Meétodo de las causticas No invasivo | [117]
Termoelasticidad No invasivo | [119]
M¢étodo de los campos virtuales No invasivo | [126]
TEM y SEM Invasivo [130]
EBSD Invasivo [144]

Como se puede observar en la descripcion anterior, existe una gran cantidad de
métodos disponibles para la estimacion de la zona pléstica generada en torno a una
grieta de fatiga. Sin embargo, los métodos requieren o bien equipos experimentales
muy costosos, o bien procedimientos muy complejos cuya precision final no es
suficiente para estimar la zona plastica de forma satisfactoria. En esta tesis se propone

una nueva metodologia con el objetivo de evitar estos dos inconvenientes. En primer
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lugar, 1a metodologia propuesta requiere un equipamiento relativamente barato, por lo
que se podra incorporar en talleres y laboratorios de automocién y de otras industrias
en las que el deterioro por fatiga sigue siendo un problema grave. En segundo lugar,
la metodologia propuesta estd basada en el endurecimiento que sufre el material en
torno al vértice de la grieta. Se describe una metodologia para detectar este
endurecimiento, asi como la mejor forma de implementar esta metodologia y las

limitaciones de la misma.
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5. Materiales y métodos

En este capitulo se especificaran los dos materiales utilizados en los ensayos. A
continuacion, se describiran las pruebas de fatiga a las que han sido sometidas las

distintas probetas.

5.1. Material utilizado: Aleacion de aluminio 2024-

T351

El principal material usado en esta tesis ha sido la aleacion de aluminio 2024-T351. Se
ha seleccionado este material debido a sus aplicaciones en el campo de la industria de
la automocion [151-153] ademads de otras industrias como la aerondutica [154,155]. El
gran impacto que ocasionan los fallos por fatiga en la industria de la automocion es
indudable, a la vista de la gran cantidad de trabajos publicados que intentan explicar y
caracterizar distintos aspectos de fatiga [9,156,157]. La composicion quimica de la
aleacion de aluminio usada se resume en la Tabla 6. La curva de ensayo de traccion
del material se muestra en la Fig. 12. El ensayo de traccion se basé en la normativa
ASTM B557 para aleaciones de aluminio, con probeta cilindrica y con lectura de
deformaciones mediante correlacion de imagenes [170]. La carga se aplicé mediante
una maquina de traccion electromecanica MTS Insight de 300 kN de carga méaxima.
Las propiedades mecanicas de la aleacion se indican en la Tabla 7 y la relaciéon de

endurecimiento por deformacion (cu/cy) es de 1,31.

En la Fig. 13 se presenta una micrografia que muestra la microestructura, registrandose
un tamano de grano de aproximadamente 74 um [158]. Para ello se realiz6 un desbaste
con lijas de granulometria #800, #1200 seguido de un pulido con pasta de diamante
#3um, y se uso6 reactivo Keller (15 ml de 4cido clorhidrico al 37%, 10 ml de acido

fluorhidrico al 48%, 25 ml de &cido nitrico al 65% y 50 ml de agua destilada).

El utilizado para el estudio de la microestructura fue una solucion
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La microestructura estd formada mayoritariamente por la fase a con el compuesto

intermetalico 0' (AlICuz) como precipitado. Estos precipitados son consecuencia del

tratamiento térmico aplicado a la aleacidon y causan el aumento de la resistencia y la

dureza en la aleacion. El tamafo medio de los precipitados es de 6,8 um y 8,6 pm en

la direccioén de crecimiento de la grieta y en la direccion de apertura de la grieta,

respectivamente.

Tabla 6. Composicion quimica en peso de la aleacion de aluminio 2024-T351, facilitada por el
fabricante. El resto es Al. (en peso %).

Table 6. Chemical composition by weight of aluminium alloy 2024-T351, provided by the

manufacturer. The remainder is Al (by weight %)

Mn Si Cr Cu Zn Pb Fe Ti Mg
0.650 0.070 0.010 4.570 0.060 0.004 0.120 0.039 1.500
600
500
—
—~ 400
<
[a )
=
<300
s
200
100
—2024 T351
0 A A A A A
0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3
Strain (-)

Figura 12. Curva de comportamiento tension-deformacion obtenida con el ensayo uniaxial de
traccion de la aleacion de aluminio 2024-T351.

Figure 12. Monotonic stress-strain curve of 2024-T351 aluminium alloy obtained from the uniaxial

tensile test.
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Tabla 7. Propiedades monotoénicas de la aleacion de aluminio 2024-T351 obtenidas en el ensayo
uniaxial de traccion.

Table 7. Monotonic properties of the 2024-T351 aluminium alloy obtained in the uniaxial tensile test.

Yield stress, oy 375 MPa
Ultimate tensile stress, ou 492 MPa
Young's modulus, E 73 GPa

100 pm

Figura 13. Micrografia optica de la aleacion de aluminio 2024-T351 que muestra las dos fases
principales.

Figure 13. Optical micrograph of the 2024-T351 aluminium alloy showing the two main phases.

5.2. Ensayos de fatiga

Para los ensayos de fatiga se utilizaron tres probetas de tension compacta (CT). En la
Fig. 14 se muestra un esquema de la forma y las dimensiones de las probetas. La
longitud de la grieta inicial (en la Fig. 14) es de 11 mm. Los pardmetros de fatiga se
resumen en la Tabla 8. La carga ciclica de las probetas se realizd en un equipo de carga
Instron 8501. La relacion de carga, R, fue de 0,1 para todas las probetas, y la frecuencia
de carga fue de 20 Hz durante todos los ensayos. La carga maxima aplicada fue de 2,1
kN en todos los casos. Los diferentes factores de intensidad de tensiones (4K) se
lograron probando diferentes longitudes de grieta. La longitud de la grieta se
monitorizé con la ayuda de una cdmara CCD Limes de SMP. Las probetas se

sometieron a una amplitud de carga constante y a un 4K creciente. El nimero de ciclos
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necesarios para alcanzar la longitud de grieta descrita en la Tabla 8 fue de 40300 ciclos,

612000 ciclos y 646000 ciclos para las probetas S1, S2 y S3, respectivamente.

12.5£0.05 mm Dia.

I - >"\
g +
- 14 £ 0.05mm
=
xe= ———
2 /{-\ [ 14 +0.05mm
] l N
- . — a4, |+ a,=1 £ 0.05 mm
=12 + 0.05 mm
— g —>
— =50+ 0.1 mm —
+— 62.5+£0.1 mm ——

Figura 14. Geometria de tension compacta (CT) de la probeta, fabricada segin la norma ASTM
[159].

Figure 14. Compact stress-strain (CT) geometry of the specimen, manufactured according to ASTM
standard [159].

Tabla 8. Parametros de fatiga utilizados en las tres probetas.

Table 8. Fatigue parameters used in the three specimens.

Specimen ID a, mm AKi, MPaVvm
S1 30.40 9.91
S2 37.61 20.61
S3 40.25 30.23
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6. Técnica de microindentacion

6.1. Descripcion del procedimiento experimental de

microindentacion.

Los ensayos de microindentacion se realizaron siguiendo la norma ASTM [160]. Para
ello se utilizo un tester de microdureza Matsuzawa MXT-70. La microdureza Vickers,

HYV, se midi6 con el tester, de acuerdo con la siguiente expresion [160]:
P
HV = 1854.4ﬁ

donde P es la fuerza aplicada con el microindentador y d es la media de las diagonales
medidas en las indentaciones. Las diagonales en la indentacion se midieron con una
camara digital EOS 2000D de 24 MP acoplada a un microscopio optico Nikon Epiphot

280. Las mediciones se realizaron con el software de codigo abierto Imagel [161].

Este es un sistema de especificaciones relativamente bajas. Si se utilizan microscopios
y sistemas de imagen de gama mas alta, la calidad de las lecturas puede mejorar. Sin
embargo, mediante el uso de arreglos relativamente sencillos como la configuracion
descrita, se consigue un andlisis de la zona plastica mas preciso que en estudios
anteriores [90,93,95,96]. Esta configuracion relativamente sencilla permite ademas
que la metodologia pueda ser usada por talleres e industrias no ligadas a la
investigacion, pero afectadas de forma severa por los fallos por fatiga, como es el caso

de la industria del automovil.

Una de las ventajas del procedimiento actual es su bajo coste, que no esté ligado a una
baja resolucion en las estimaciones. Para conseguir la mayor resolucion posible, la
region de la punta de la grieta en la muestra debe pulirse hasta un grado submicrénico.
Resulta muy dificil conseguir un acabado tan fino en toda la superficie de la muestra,
En consecuencia, es necesario cortar un fragmento de dicha muestra. Esto contrasta
con trabajos recientes en los que la zona plastica se ha determinado a través de
mediciones de indentacion tomadas directamente en la probeta [98]. El fragmento

objeto de estudio debe ser notablemente mayor que la zona plastica para que el
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procedimiento no distorsione los resultados de la estimacion. Hay que tener especial
cuidado al cortar la probeta para no introducir plasticidad adicional en la misma. En la
disposicion actual, el fragmento se obtuvo cortdndolo con una hoja de sierra circular.
La configuracion requirid que el montaje se sujetara firmemente. El agarre de la misma
se obtiene con una palanca (véase la Fig. 15). Un agarre muy fuerte en la direccion de
apertura de la grieta cerca de los orificios (véase la Fig. 15.a) podria inducir cierta
deformacion plastica alrededor de la punta de la grieta. La solucidon empleada en este
caso fue colocar la probeta en posicion vertical (Fig. 15.b) para que la fuerza de agarre

no indujera ninguna carga adicional a lo largo de la direccion de apertura de la grieta.

Figura 15. Muestra de TC lista para ser cortada con una hoja de sierra circular. (a) El agarre podria
inducir una fuerza en la direccion de apertura de la grieta. (b) El agarre no induce ninguna carga que
pueda afectar a la zona plastica de la grieta de fatiga.

Figure 15. CT specimen ready to be cut with a circular saw blade. (a) The grip could induce a force in
the crack opening direction. (b) The grip does not induce any load that could affect the plastic zone of
the fatigue crack.

Segun la normativa [160], la fuerza total debe aplicarse entre 10 y 15 segundos. Al
aplicar toda la fuerza de prueba durante 10 segundos, la dureza general fue menor
(hendiduras mas pequefias) que durante 15 segundos. Esto, a su vez, provoca que la
forma de la zona plastica aparezca algo borrosa y resultaba perjudicial para estimar el
tamafo de la zona plastica. Como consecuencia, la carga se aplico durante 15 segundos

para todas las mediciones de dureza.
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6.2. Analisis de sensibilidad

Para conseguir una buena precision en la estimacion de la zona plastica, las mediciones
de dureza deben ser lo més cercanas posible. Ademas, la carga que se aplica con el
durémetro afecta directamente a la resolucion para la estimacion de la zona pléstica.
Por un lado, una carga mas alta produce indentaciones con una mejor relacion
sefal/ruido en cada medicion de la HV. Es decir, cuanto mayor es la carga, mejor es
la calidad de cada HV. Por otro lado, la aplicacion de cargas mas altas produce huellas
mas grandes. La distancia entre indentaciones adyacentes debe ser mayor que 2,5 veces
la longitud de la diagonal de la indentacion, para evitar interferencias entre mediciones
consecutivas [160]. Por lo tanto, el uso de una fuerza mayor implica una menor
resolucion en la estimacion de la zona plastica, ya que el nimero de mediciones de HV
por unidad de superficie es menor, en comparacioén con una fuerza menor. Al mismo
tiempo, menores fuerzas produciran indentaciones mas pequefias y, por lo tanto, la
preparacion de la superficie se vuelve cada vez mas critica [160]. Por lo tanto, se
realizd un estudio paramétrico para identificar un buen equilibrio en términos de fuerza

de indentacion, acabado superficial y precision para identificar la zona pléstica.

Para ello, se tomaron series de mediciones a lo largo de la direccion de apertura de la
grieta y a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta. Cada serie se tomo en
linea recta desde una region alejada de la zona plastica para evitar la influencia de la
plasticidad de la punta de la grieta. Esto se muestra en la Fig. 15.a)como "Region of

interest for sensitivity study".

Se utilizé la misma distancia en el material para cubrir 10 indentaciones tomadas a 25
gf y para cubrir 15 indentaciones tomadas a 10 gf. Se estudiaron tres acabados
superficiales diferentes. Estos fueron #800, #1200 y #3 um, siendo #3 pum el acabado
superficial mas fino entre los diferentes casos estudiados. Los acabados superficiales
#800 y #1200 se obtuvieron con papeles abrasivos de SiC de grado #800 y #1200,
respectivamente. El acabado #3 pum se obtuvo cargando previamente el pafio de pulido
con diamante de grado 3 um en una pasta portadora. El pafio también se humedecio
con liquido emulsionante durante el pulido. Ademds, se probaron dos cargas

diferentes, a saber, 10 gf' y 25 gf. En la Fig. 16 se muestran algunos ejemplos de los
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diferentes acabados superficiales. Los acabados superficiales #800 y #1200 se
utilizaron para comprender el efecto de una mala preparacion de la superficie en el

proceso de microindentacion.

La Fig. 16 también muestra las diferentes indentaciones obtenidas con la fuerza mas
baja y la mas alta. La mejora del acabado de la superficie es evidente en las diferentes
imagenes mostradas en la Fig. 16. El mayor tamafio de las hendiduras producidas con
25 gf también es evidente en las imagenes mostradas en la Fig. 16. Esta mayor
indentaciéon implica un menor numero de mediciones realizadas sobre la misma

distancia, como se observa en la Fig. 16.
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(e) )

Figura 16: Diferentes indentaciones observadas en distintos acabados superficiales. a) Acabado
superficial #800 e indentacion obtenida con 10 gf, b) #800 y 25 gf, ¢) #1200 y 10 gf, d) #1200 y 25 gf,
e) #3 umy 10 gf, f) #3 um y 25 gf. Todas las imagenes se tomaron en un microscopio optico Nikon
Epiphot 280 con un objetivo de 100X.

Figure 16: Different indentations observed on different surface finishes a) Surface finish #800 and
indentation obtained with 10 gf, b) #800 and 25 gf, ¢) #1200 and 10 gf, d) #1200 and 25 gf, ¢) #3 pm
and 10 gf, f) #3 um and 25 gf. All images were taken on a Nikon Epiphot 280 optical microscope with
a 100X objective.

El acabado de la superficie del #800 (Figs. 16.a y 16.b) muestra indentaciones muy
irregulares, especialmente por debajo de 10 gf (Fig. 16.a), donde la diferencia entre
indentaciones es mayor y la diferencia entre la diagonal vertical y la horizontal es
grande. Cuando la diferencia entre las diagonales es superior al 5%, la muesca debe
descartarse [ 160]. Ademas, el mal acabado de la superficie crea regiones oscuras que
dificultan la medicion de las diagonales y, por tanto, disminuye la calidad de las

mediciones de dureza. En algunos casos, estas regiones oscuras oscurecen la
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indentacion hasta el punto de que la medicion de la diagonal no es posible. La
comparacion entre las iméagenes tomadas a 10 gf (Figs. 16.a, 16.c y 16.e) y las
imagenes tomadas a 25 gf (Figs. 16.b, 16.d y 16.f) muestra claramente unas muescas
mas deformadas con la disminucion de la carga. El paso de #800 a #1200 mejora
claramente la calidad de las muescas, aunque siguen siendo bastante irregulares,
especialmente por debajo de 10 gf (Fig. 16.c). La distorsion de las hendiduras se reduce
claramente al pulir al siguiente grado (#3 um), como se observa en las Figs. 16.e y
16.f. Ademas, la huella resultante de la direccion de pulido se reduce drasticamente al
utilizar el diamante de grado 3 um en una pasta portadora (ver Figs. 16.e y 16.1). El
pulido mas fino (Figs. 16.e y 16.f) produce las hendiduras mas regulares y el fondo
mas uniforme, libre de marcas o huellas, facilitando asi la medicion de las diagonales

de las hendiduras.

La reproducibilidad de las mediciones se estudia trazando la media y la desviacion
estandar para las diferentes condiciones experimentales. Los resultados de las
mediciones a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta y a lo largo de la
direccion de apertura de la grieta en una region alejada de la punta de la grieta se

muestran en las Figs. 17 y 18, respectivamente.
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Figura 17. Mediciones de dureza media obtenidas con el ensayo de microdureza Vickers a lo largo de
la direccion de crecimiento de la grieta para diferentes acabados superficiales. a) 25 gfyb) 10 gf. La
desviacion estandar se muestra como barras de error.

Figure 17: Average hardness measurements obtained with the Vickers microhardness test along the
crack growth direction for different surface finishes a) 25 gf and b) 10 gf. The standard deviation is
shown as error bars.
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Figura 18. Mediciones de dureza media obtenidas con el ensayo de microdureza Vickers a lo largo de
la direccion de apertura de la grieta para diferentes acabados superficiales. a) 25 gf y b) 10 gf. La
desviacion estandar se muestra como barras de error.

Figure 18. Average hardness measurements obtained by Vickers microhardness testing along the
crack opening direction for different surface finishes a) 25 gf and b) 10 gf. The standard deviation is
shown as error bars.

Al comparar las Figs. 17 y 18 se aprecian pequefas diferencias en la direccion de
crecimiento y la direccion de apertura de la grieta. Las medidas en las dos direcciones
no tienden a ser claramente mayores o menores para cada una de las direcciones. For
ejemplo, el valore medio observado en la Fig. 17A es ligeramente mayor para el
acabado #800, pero ligeramente inferior para los acabados #1200 y #3um. Sin
embargo, la tendencia observada en la direccion de crecimiento (Fig. 17) es algo mas
uniforme que en la direccion de apertura (Fig. 18). Esta mayor uniformidad se aprecia
en primer lugar en un descenso de los valores medios de HV mas lineal con la mejora
del acabado superficia. En segundo lugar, la desviacion tipica también decrece de
manera mas lineal en la direccion de crecimiento (Fig. 17) que en la direccion de
apertura de la grieta (Fig. 18). Este comportamiento mas complejo puede deberse al
menor tamafio de los granos en la direccion de apertura que en la direccion de
crecimiento (Fig. 13), como consecuencia de que la direccion de laminacion coincide
con la direccion de crecimiento. Existen, por tanto, mas limites de grano a lo largo de
la direccion de apertura de la grieta que a lo largo de la direccion de crecimiento de la
grieta. Los limites de grano se caracterizan por tener un menor empaquetamiento
atomico que el resto del material y por tener un porcentaje de impurezas mayores,

como consecuencia del mayor estado energético en el que se encuentran los 4tomos en
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estas regiones. Estos factores probablemente induzcan una mayor dispersion en las
medidas de dureza que a la postre se traducen en un comportamiento mas irregular en
la direccion de apertura (Fig. 18) que en la direccion de crecimiento (Fig. 17). Las
Figs. 17 y 18 muestran ademds que, tanto los valores medios como la dispersion
(medida como desviacion estandar) en las mediciones, disminuyen a medida que se
mejora el acabado de la superficie. Esto se debe a la mayor facilidad de penetracion
del indentador en la superficie, debido a las menores irregularidades existentes en la
misma. Este comportamiento se observo también en trabajos anteriores en los que se
registré una mayor dispersion para cargas menores del indentador [89]. El hecho de
que las cargas mayores del indentador produzcan valores generales de HV mas bajos
también se ha observado en estudios anteriores de reproducibilidad [160]. Este efecto
se observa en los diferentes acabados superficiales estudiados. En consecuencia, los
mejores resultados tanto en la direccion de crecimiento de la grieta (Fig. 17) como en
la direccion de apertura de la grieta (Fig. 18) se obtienen con una carga de 25 gf y un
acabado superficial de 3 um. En base a los resultados obtenidos con carga de 25 gf y
acabado superficial de 3 um, el error en las medidas de micro-dureza se puede estimar
en £3.4 pm en la direccion de crecimiento y £6.2 pm en la direccidon de apertura de la

grieta.
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7. Resultados y discusion

7.1. Estimacion de la zona plastica

Siguiendo los resultados de la seccion anterior, todas las indentaciones se realizaron
con 25 gf de carga y 3 um de acabado superficial. Se tomaron alrededor de 2000 micro-
indentaciones en cada mapa para caracterizar adecuadamente la evolucion de la dureza
Vickers alrededor de la punta de la grieta. La Fig. 19 muestra una foto mosaico con las
medidas de dureza tomadas para la probeta P1. En la Fig. 19 se aprecia ademas la
grieta de fatiga, que crece horizontalmente desde el borde izquierdo de la micrografia
hacia la derecha. Con el objetivo de abarcar una mayor superficie, y, teniendo en
cuenta la simetria del campo en torno al plano de la grieta, se tomaron mas medidas a
un lado de la grieta. Esa informacion se utilizé para extrapolar las medidas de dureza

al otro lado de la grieta.

Figura 19. Composicion de micrografias tipo mosaico mostrando las indentaciones realizadas para la
probeta P1.

Figure 19. Mosaic composition of micrographs showing the indentations applied to sample P1.
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La Fig. 20 muestra los mapas de contorno 2D de las mediciones de microdureza

tomadas alrededor de la punta de la grieta para las tres muestras.

Las Figs. 20.a, 20.b y 20.c muestran los resultados de las muestras P1, P2 y P3,

respectivamente.

Para la validacion, también se calcul6 la zona plastica monotdnica tedrica de forma
similar a los trabajos anteriores [162]. Esta estimacion tedrica se basé en el campo de
tensiones de Westergaard alrededor de la punta de la grieta (ecuaciones 1 a 4) [163]
combinado con el criterio de Von Mises [164]. Esta solucién se establecié para
entender la forma y el tamafio de la zona plastica [162,164,165]. Se asumieron

condiciones de tension plana, ya que el analisis se realiza en la superficie.

O = Ay - r_% - COS (g) . (1 — sin (g) - sin (32—9)) (1)
oy, = A r_% - COS (S) : (1 + sin (S) - sin (?)) (2)
- cos (g) - sin (g) - cos (32—9) 3)

A = 7= (4)

donde r y 6 son las coordenadas polares con respecto a la punta de la grieta y K; es el

factor de intensidad de la tension aplicada.

La zona plastica ciclica también se calcul6 analiticamente y se utilizé como referencia

para la comparacion. La zona plastica ciclica tedrica, segln [2]:

2
r.(8) = i(%) [1 + cos6 + zsinze] (5)
y

donde rc y 0 son los valores de las coordenadas polares del limite de la zona pléstica
ciclica, 4K es el rango del factor de intensidad de la tension en el modo I y oy es el

limite elastico.
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Figura 20. Mapas de contorno 2D de la microdureza alrededor de la punta de la grieta para las tres
muestras: a) P1, AK=9,91MPaVm, b) P2, AK=20,61MPavVm y ¢) P3, AK=30,23MPaVm. La punta de
la grieta se encuentra en las coordenadas (0, 0) en todos los mapas. La prediccion tedrica de
Westergaard de la zona plastica monotdnica se muestra como una linea solida rosa. La zona plastica
ciclica teodrica se muestra como una linea discontinua rosa.

Figure 20. 2D contour maps of the microhardness around the crack tip for the three samples a) P1,
AK=9.91MPam, b) P2, AK=20.61MPaVm and c) P3, AK=30.23MPaVm. The crack tip is located at
coordinates (0, 0) in all maps. Westergaard's theoretical prediction of the monotonic plastic zone is
shown as a pink solid line. The theoretical cyclic plastic zone is shown as a pink dashed line.

Estas zonas plasticas teoricas también se representan en la Fig. 20 como linea solida
rosa (monotodnica) y linea discontinua rosa (ciclica). La punta de la grieta se encuentra
en el origen de coordenadas (coordenadas (0, 0) en la Fig. 20). Las coordenadas del
vértice de la grieta se obtuvieron combinando dos fuentes de informacién. Se tuvo en
cuenta la posicion del vértice de la grieta al someter la probeta a carga maxima y
observar la superficie a través de un microscopio de larga distancia. Se tuvo en cuenta
también la evolucidn de los contornos en el mapa 2D de valores de microdureza, dada
su gran similitud a los campos de deformaciones. Las longitudes de grieta obtenidas
de esta forma estan recogidas en la Tabla 8. Las coordenadas del vértice de la grieta se
estudiaron también mediante observacion directa al microscopio al aplicar la técnica
de microdureza. Este método gener6 longitudes de grieta ligeramente inferiores (en
torno a 40 um menos) en comparacion con las longitudes indicadas en la Tabla 8. Los
valores recogidos en la Tabla 8 hacen referencia a la longitud de grieta medida en la
superficie de la probeta bajo estudio. Sin embargo, para cada probeta existen formas
alternativas para estimar la longitud de la grieta. Una de ellas consiste en tener en

cuenta la evolucion de la longitud de grieta a lo largo del espesor. Asi, para historias
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de carga similares a las usadas en este trabajo, se ha observado una mayor penetracion
de la grieta en el interior (region alejada de los laterales de la probeta) que en el exterior
(superficie estudiada en esta investigacion). La diferencia de longitudes es de
aproximadamente 1.8 mm. Sin embargo, este valor es fuertemente dependiente del tipo
de carga y del espesor de la probeta. Otra de ellas consiste en medir la longitud de la
grieta en las dos caras de la probeta CT. En funcion de la microestructura de cada
probeta, se pueden observar desajuestes entre ambas caras. Para el material, geometria,
espesor e historiales de carga estudiados, las diferencias observadas oscilan entre 0.4
mm y 2.6 mm. Dado que los resultados mostrados en la Fig. 20 se han obtenido en una
de las caras de la probeta CT, por coherencia, las longitudes de grieta se obtenido en
la misma cara de la probeta. No se ha tenido en cuenta la longitud de grieta a lo largo
del espesor ni en la cara opuesta a aquella en la que se realizaron las medidas de
microdureza. Las zonas plasticas se han corregido, inclinandolas ligeramente en la Fig.
20.a 'y 20.c para compensar el angulo de la grieta observado experimentalmente en las
muestras P1 y P3. En el caso de la muestra P2, la grieta aparecia perfectamente
horizontal en el momento del analisis, por lo que no se requiridé ninguna correccion del
angulo en este caso. La Fig. 20 también muestra la region con deformaciones plasticas
localizada detras del vértice de la grieta (coordenadas x negativas). Estos resultados
sugieren que la metodologia permite detectar la estela plastica. El estudio de la estela
pléstica esta fuera del alcance de esta tesis doctoral, aunque los resultados podran ser
de utilidad para investigaciones futuras, como la validacion de modelos de elementos

finitos que simulen el crecimiento de grieta por fatiga.

Como se observa en la Fig. 20, la escala de HV comienza en 140HV y termina en
180HV, con pasos de SHV. Segun el analisis de sensibilidad (Figs. 17 y 18), los valores
de dureza a 145HV o inferiores podrian considerarse como no afectados por el

endurecimiento causado por la grieta [166].

Los datos recopilados fuera de la zona plastica fueron utiles para identificar el valor
de 145HV como el valor umbral por encima del cual el material se endurece. En
consecuencia, el contorno de 145HV puede utilizarse para establecer los limites de la
zona plastica monotdnica. La Fig. 20 muestra una concordancia aceptable, tanto en
tamafio como en forma, entre la zona pldstica monotdnica estimada por micro-
indentacion y la zona plastica monotonica teorica, estimada segun la solucion de
Westergaard. Se observa que la zona pléstica segin el modelo de Westergaard en
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general subestima el tamafio de la zona plastica, en comparacion con los resultados

experimentales.

La forma de los contornos de microdureza coincide aproximadamente con el limite
indicado por la solucién de Westergaard. También se observa que las mediciones de
dureza se ven afectadas por cierto ruido (Fig. 20). Este ruido probablemente sea
causado por la distribucion naturalmente desigual de los precipitados 0' (fase mas
dura), como se observa en la Fig. 13. El hecho de que el tamafo de las hendiduras sea
similar al tamafio de los precipitados 0' probablemente contribuya a la distorsion de
los contornos HV en la Fig. 20. El ruido es probablemente la razén por la que la
estimacion de Westergaard de la zona pléstica esta mas cerca del contorno de 150 HV
para P2 y P3, mientras que para P1 parece estar mas cerca del contorno de 145 HV
(Fig. 20). En cuanto a la zona pléstica ciclica, la estimacion teodrica se sitiia en torno a

los contornos de 170 y 175 HV.

Un analisis adicional para comparar las zonas plasticas puede realizarse extrayendo
los perfiles de dureza a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta (direccion
X en la Fig. 20). Las Figs. 21, 22 y 23 muestran los resultados de los perfiles para las
muestras P1, P2 y P3, respectivamente, aplicando un filtro gaussiano a los datos [167].
Todos los perfiles de HV muestran un breve aumento inicial de HV justo por delante
de la punta de la grieta. Més alla de este méximo, los datos muestran dos partes: una
porcién inicial con una alta pendiente negativa seguida de una region de menor

pendiente negativa.

Para la muestra P2 (Fig. 22), el maximo inicial se encuentra en X = 0,10 mm. La
primera pendiente alta tiene lugar entre X = 0,10 y X = 0,21 mm. Por tltimo, la tercera
region con una pendiente negativa menor tiene lugar en X > 0,21 mm. Se observa
claramente una tendencia similar en las tres muestras. El comportamiento similar en
las tres muestras valida la metodologia actual. Las dos pendientes diferentes también

se identificaron en diferentes materiales [90, 93,95,96].

Ghodrat y sus coautores también detectaron el aumento inicial justo por delante de la
punta de la grieta en una aleacion de aluminio 6061-T4 [90]. El limite entre la
pendiente mayor y la menor se utilizO como lugar para la zona plastica ciclica,
siguiendo los trabajos anteriores de Gwider y Ranganathan [98]. También definen el

limite de la zona plastica monotdnica como el final de la segunda pendiente inferior.
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Sin embargo, este criterio para definir el limite de la zona plastica monotdnica parece
algo impreciso para nuestros datos. En su lugar, se propone utilizar la primera vez que
los datos alcanzan los 145 HV, como limite de la zona plastica monotdnica. Esta
demarcacidon parece mas inequivoca y, por tanto, mas facil de reproducir para otras
aleaciones y condiciones. Se elige 145 HV porque ese valor se identifico previamente

como el valor umbral por encima del cual el material se endurece.

La Fig. 20 permite también distinguir el material que ha quedado deformado
plasticamente por detras del vértice de la grieta, llamada estela plastica. La estela
plastica se observa en tonos amarillos y verdes en torno a la coordenada y = 0, y
coordenadas x negativas. A lo largo de la estela plastica, las medidas de dureza son
consistentemente superiores a las regiones alejadas de la grieta (regiones fuera de la
estela pléstica). Dichos datos pueden ser interesantes de cara a la validacion de
modelos de elementos finitos que simulen el crecimiento de grieta por fatiga. El
modelo de Westergaard no toma en consideracion los estados de fatiga anteriores al
instante analizado mediante micro-dureza y inicamente describe el campo creado por
la singularidad de la grieta. Por esa razon, no se estudia la coincidencia entre el modelo
de Westergaard en la region de la estela pléstica. La dispersion de los datos parece ser
menor para la muestra P1 (Fig. 20), seguida de la muestra P2 (Fig. 21), siendo los datos
mas dispersos los de la muestra P3 (Fig. 22). Esta diferencia podria estar relacionada
con el diferente tamafio de las regiones de interés analizadas para las muestras P1, P2
y P3 (véanse las diferencias en los ejes X en las Figs. 20, 21 y 22). La region de interés
era mayor para la muestra P3, ya que se esperaba una zona plastica mas grande. Esto
a su vez hace que haya mas fases duras dentro de la region de interés haciendo que el

perfil fluctiie mas.
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Figura 21. Perfil de microdureza tomado a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta para P1
simple (AK=9,91MPaVm).

Figure 21. Microhardness profile taken along the crack growth direction for single P1
(AK=9.91MPavm).
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Figura 22: Perfil de microdureza tomado a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta para P2
simple (AK=20,61MPavVm).

Figure 22: Microhardness profile taken along the crack growth direction for P2 single
(AK=20.61MPa\m).
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Figura 23. Perfil de microdureza tomado a lo largo de la direccion de crecimiento de la grieta para P3
simple (AK=30,23MPavVm).

Figure 23: Microhardness profile taken along the crack growth direction for P3 single
(AK=30.23MPaVm)

Los resultados del tamafio de la zona plastica obtenidos experimentalmente, los valores
teoricos, el error (en %) y las diferencias (en mm) entre ambas se resumen en la Tabla
9. Se observa que la estimacion experimental de la zona plastica monotdnica es
adecuada para las tres muestras, siendo el mayor error el 13,27% para la muestra P1.
La Tabla 9 muestra claramente que las estimaciones experimentales son mejores para
la zona plastica monotonica que para la ciclica. Ademas, el error en la estimacion de
la zona plastica ciclica disminuye a medida que aumenta la zona plastica. Esto sugiere
que la precision de la metodologia para la aleacion estudiada podria estar en torno a
0,2 mm, en el sentido de que las zonas plasticas (tanto monotdnicas como ciclicas) de
0,2 mm o mas parecen estar bien caracterizadas. Siguiendo la discusion anterior, esta
precision esta influenciada por el tamafo relativo de las indentaciones con respecto a
las caracteristicas microestructurales. Si se observa la diferencia entre las estimaciones
teoricas y las experimentales (Gltima columna de la Tabla 9), queda claro que la
diferencia no es tan grande como podria parecer en principio al observar el error ciclico

de las muestras P1 y P2.
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Tabla 9. Resumen de los tamafios de las zonas plasticas estimados experimentalmente con
microindentacion (PZey,) y calculados tedricamente siguiendo el modelo de Westergaard (PZineo)-
También se muestra el error y la diferencia de las estimaciones con respecto a los resultados teoricos.

Table 9. Summary of the sizes of the plastic zones estimated experimentally with microindentation
(PZexp) and calculated theoretically following the Westergaard model (PZie,). The error and the
difference of the estimates with respect to the theoretical results are also shown.

Type of PZexp PZae, Error Difference
Sample PZ
(mm) (@M (%) (mm)
Pl Cyclic 0.11 0.04 197 0.07
Mono 0.22 0.20 13.27 0.03
P2 Cyclic 0.21 0.15 40.00 0.06
Mono 0.71 0.75 -5.16 -0.04
P3 Cyclic 0.35 0.34 2.94 0.01
Mono 1.78 1.64 8.48 0.14

Como se ha descrito en el Capitulo 5, todas las medidas de dureza se han realizado en
probetas planas de tipo CT. Esta cualidad de planitud es uno de los requisitos exigibles
en las probetas o componentes analizados para que la metodologia genere resultados
satisfactorios. Una posible linea de trabajo futura consistiria en la adaptacion de la
metodologia aqui descrita para su uso en probetas o0 componentes curvos. Se anticipa
que la adaptacion de la metodologia requerira indentadores de menor tamano, tales
como nano-indentadores, y que la eficacia serd tanto mayor cuanto mayor sea el radio
de curvatura de la pieza. En cualquier caso, para piezas de geometria compleja, con
gran numero de superficies curvas, el uso de esta metodologia serd muy limitado. En
estos casos, lo mas 16gico y practico sera recurrir a técnicas numéricas, como el método

de los elementos finitos.
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7.2. Analisis preliminar en el acero S355

También se ha realizado un analisis preliminar en un acero S355 de bajo contenido en
carbono. Se ha seguido el mismo procedimiento que el descrito con el aluminio. La
Fig. 24 ilustra un mapa de contorno 2D tipico de distribucion de microdureza alrededor
de la punta de la grieta. El mapa de contorno es claramente mas ruidoso que el
observado para la aleacién de aluminio 2024-T351. Las variaciones en la dureza
observadas en la Figura 24 en los mapas hacen que sea muy dificil identificar la zona
plastica. El acero S355 empleado para este andlisis tiene una relacion de
endurecimiento por deformacion de 1,11, siendo este valor relativamente bajo para los
metales [168]. La Fig. 25 incluye las curvas de traccion de ambos materiales y permite
apreciar la mayor diferencia entre la tension tltima de rotura en el caso de la aleacion
2024-T351, en comparacion con el acero S355. En todos los resultados se observo que
calidad de los mismos era siempre mucho menor que los obtenidos en la aleacion de
aluminio 2024-T351. Esto se debe probablemente a que la medicion de la dureza
depende en gran medida del comportamiento de endurecimiento del material [160].
Una relacion de endurecimiento mdas baja produce huellas de menor calidad para
determinar la dureza y, por tanto, la visualizacion global de la zona plastica se vuelve
mas dificil. La mayor relacion de endurecimiento de la aleacion de aluminio 2024-
T351 (1,31) mejora la relacion sefial/ruido y produce un mejor mapa para estimar la
zona plastica, como se observa al comparar la Fig. 20 y la Fig. 24. Basandose en los
resultados de estos dos materiales, parece que la metodologia proporciona resultados
fiables para los materiales que presentan relaciones de endurecimiento por
deformacion de 1,3 o mas. Unas relaciones de endurecimiento por deformacion mas
altas darian lugar a mayores diferencias de dureza entre el material dentro de la zona
plastica y el material alejado de la zona plastica, lo que produciria unos limites de la
zona plastica mas claros. Debido a la baja calidad de los mapas de dureza obtenidos
para el material S355, se decidid no profundizar mas en la aplicacién de la metodologia
descrita para esta aleacion férrea. El andlisis mostrado en este epigrafe es un estudio
preliminar, por lo que las conclusiones alcanzadas no son tan concluyentes como las
alcanzadas en la aleacion de aluminio 2024. El trabajo adicional relativo al acero S355
se propone como trabajo de investigacion de continuacion al mostrado en esta tesis

doctoral. Para confirmar la influencia de la relacion de endurecimiento seria necesario
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realizar estudios adicionales, con otras probetas de acero S355 con el objetivo de
estudiar condiciones distintas. Dichas condiciones incluirdn distintas longitudes de
grieta, asi como un analisis de sensibilidad similar al desarrollado para la aleacion de

aluminio 2024 pero aplicada al acero S355.
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Figura 24. Mapa de contorno 2D de la microdureza alrededor de la punta de la grieta en un acero
S355. Las coordenadas de la punta de la grieta estan situadas en (0, 0).

Figure 24. 2D contour map of the microhardness around the crack tip in an S355 steel. The crack tip
coordinates are located at (0, 0)

82



Resultados v discusion

800

700

600

D
(=
(=]

Stress (MPa)
B
S

300
200
100 —2024 T351
—S355
0 . 2 .
0 0.1 0.2 0.3 0.4
Strain (-)

Figura 25. Curvas de comportamiento tension-deformacion obtenida con el ensayo uniaxial de
traccion de la aleacion de aluminio 2024-T351 y del acero S355.

Figure 25. Monotonic stress-strain curves of 2024-T351 aluminium alloy and S355 steel obtained

from the uniaxial tensile test.

&3



€ Conclusiones

8. Conclusiones y lineas futuras de investigacion

Se ha descrito una metodologia basada en la microindentacion Vickers para
caracterizar la zona plastica monotonica y la zona plastica ciclica. Se basa en el analisis
de mapas de contorno 2D de la evolucion de la dureza alrededor de la punta de la
grieta. La metodologia se ha aplicado con éxito en una aleacion de aluminio 2024-
T351 que se usa extensivamente en la industria de la automocion. En este trabajo se
han aplicado tres AKs diferentes, a saber, 9,91, 20,61 y 30,23 MPaVm. La aleacion

presenta una relacion de endurecimiento por deformacion relativamente alta.

Los mapas de contorno de las medidas de microdureza han permitido visualizar la zona
pléstica a partir de la evolucion bidimensional de la microdureza en el entorno del
vértice de la grieta. Los resultados suponen una mejora substancial a nivel de
resolucion en comparacion con trabajos previos desarrollados en la misma linea de
investigacion. El procedimiento experimental se ha descrito con gran detalle para que
la técnica pueda reproducirse facilmente para otras aleaciones o condiciones. Los

principales resultados pueden resumirse como sigue:

- El efecto de la microestructura ha sido identificado como la principal causa de ruido
en los resultados. El hecho de que el tamafio de las indentaciones sea muy similar al
de los precipitados duros de esta aleacion disminuye probablemente la calidad de los

resultados.

- Los resultados y el andlisis de sensibilidad indican que, para la aleacion actual, los
mejores resultados se obtienen alcanzando un acabado superficial de 3 pum, utilizando
una carga de 25 gf durante 15 segundos. Estos pardmetros proporcionan un buen
equilibrio en términos de resolucion y calidad de cada microindentacion para producir
un mapa lo suficientemente fino como para que pueda ser utilizado para el analisis

cuantitativo de las zonas plasticas.

- Los resultados también han demostrado que la forma y el tamafio pueden estimarse
de forma aproximada a partir de los mapas de contorno 2D, en comparaciéon con la
estimacion de la zona plastica de Westergaard. Los perfiles de dureza a lo largo de la
direccion de crecimiento de la grieta han permitido realizar estimaciones aceptables
de la zona plastica, tanto para las zonas plasticas monotonicas como para las ciclicas.
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Para los casos estudiados, las estimaciones de las zonas pldsticas monotonicas han

sido, en general, mejores que las de la zona plastica ciclica.

- Los resultados indican que 0,2 mm parece ser el tamafio aproximado de la zona
plastica que esta metodologia capta de forma fiable. Pueden detectarse zonas plasticas
muy por debajo de esta cifra, pero la visualizacion del tamafio y la forma puede resultar

dificil.

- Basandose en trabajos anteriores, se propone un nuevo criterio para separar la
contribucion elastica de la contribucién pléastica a partir de las mediciones de
microdureza, lo que permite recuperar la zona plastica monotonica y la ciclica. El
procedimiento actual para determinar la zona pléstica alrededor de una punta de grieta
por fatiga se basa en el endurecimiento del material ensayado. En consecuencia, la
aplicacion de este procedimiento en materiales que experimentan un bajo

endurecimiento por deformacion arrojara resultados menos precisos.

- Parte de la novedad de la metodologia actual reside en la combinacién de datos
experimentales tomados a microescala para generar parametros globales (tamafio de la
zona plastica). Creemos que este trabajo contribuye de esta forma a salvar la brecha
entre los enfoques microestructurales y los de la mecanica de medios continuos para

el diseflo contra la fatiga.

Los resultados descritos en este trabajo pueden utilizarse para incorporar las
caracteristicas microestructurales a las simulaciones numéricas mediante modelos
micromecanicos [80,81,169]. Este tipo de andlisis podria mejorar la parte

microestructural del presente estudio en lo que respecta a la zona pléstica.

Debido a la simplicidad del procedimiento descrito y al costo relativamente bajo de
los equipos utilizados, la metodologia descrita se puede incorporar facilmente en
talleres y laboratorios de automocion y de otras industrias afectadas por fatiga para
prediccion de fallos por fatiga en componentes reales. La metodologia presenta ciertas
limitaciones ya que, teniendo en cuenta los resultados presentados, solo genera
resultados satisfactorios para estimar la zona plastica en materiales cuya relacion de
endurecimiento sea elevada (superior a 1.3). Para relaciones de endurecimiento
inferiores a 1.3, los resultados preliminares obtenidos sugieren que la metodologia

tiene poca eficacia para evaluar la zona plastica causada por grietas de fatiga. En
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cualquier caso, para confirmar estos extremos, seria necesario un estudio mas detallado
sobre el acero S355. La metodologia descrita solo es aplicable a superficies planas, lo
cual, desde el punto de vista de la ingenieria de materiales es un logro interesante, dado
el alto porcentaje de superficies planas que existen en componentes mecanicos y
estructuras. Sin embargo, para todos aquellos componentes y estructuras que presenten
superficies curvas, la metodologia no podria aplicarse para estimar la zona plastica. Se
propone esta linea de investigacion como una continuacion del trabajo descrito en esta

tesis, a saber, la adaptacion de la metodologia propuesta para superficies curvas.

Dado que la informacién obtenida mediante esta metodologia esté ligada a medidas de
dureza superficiales, la informacion relativa a la zona pléstica también esta ligada a la
superficie. La metodologia descrita, por tanto, no proporciona informacion del
comportamiento en el interior del material. Asi, aspectos tridimensionales y estados
de deformacion plana no son abordados por la metodologia descrita. Esta limitacion
es comun a la gran mayoria de técnicas de mecénica experimental, como correlacion
de imagenes, termoelasticidad, interferometria Moiré o interferometria speckle (ESPI),
que, al igual que la técnica de micro-dureza, solo proporcionan informacion de la
superficie del material. Por el contrario, estas otras técnicas experimentales requieren
equipos mucho mas complejos y, en general, caros, y, sobre todo, para su uso,
requieren una formacién mucho mas intensa que para el uso de la maquina de micro-
dureza. Por esta razon, el uso de estas otras técnicas experimentales seria mas limitado

en ambientes industriales.

La metodologia presentada se ha aplicado a una aleacion de aluminio 2024. Sin
embargo, por limitaciones de tiempo propias de las tesis doctorales, no se han podido
abordar otros materiales. Se propone el estudio de esta metodologia para otros

materiales de uso en la ingenieria, como futura linea de investigacion.
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9. Conclusions and future topics for research

A methodology based on Vickers microindentation has been described to characterise
the monotonic plastic zone and cyclic plastic zone. It is based on the analysis of 2D
contour maps of the hardness evolution around the crack tip. The methodology has
been successfully applied on a 2024-T351 aluminum alloy that is extensively used in
the automotive industry. In this work, three different AKs have been applied, namely
9.91, 20.61 and 30.23 MPaVm. The alloy exhibits a relatively high strain hardening

ratio.

Contour maps of microindentation results taken around the crack tip have made it
possible to visualise the plastic zone. The results herein shown are substantially more
accurate than previous works in the field and allow a finer characterisation of the
plastic zone. The experimental procedure has been described in great detail so that the
technique can be easily reproduced for other alloys or conditions. The main results can

be summarised as follows:

- The effect of the microstructure has been identified as the main cause of noise in the
results. The fact that the size of the indentations is very similar to the hard precipitates

of this alloy probably decreases the quality of the results.

- The results and sensitivity analysis indicate that, for the current alloy, the best results
are obtained by achieving a surface finish of 3 pm, using a load of 25 gf for 15 seconds.
These parameters provide a good balance in terms of resolution and quality of each
microindentation to produce a map that is fine enough so that it can be used for

quantitative analysis of the plastic zones.

- The results have also shown that shape and size can be roughly estimated from the
2D contour maps, compared to Westergaard's plastic zone estimation. Hardness
profiles along the crack growth direction have allowed acceptable estimates of the
plastic zone for both monotonic and cyclic plastic zones. For the cases studied, the
estimates for the monotonic plastic zones were generally better than those for the

cyclic plastic zone.
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- The results indicate that 0.2 mm seems to be the approximate size of the plastic zone
that this methodology reliably captures. Plastic zones well below this figure can be

detected, but visualisation of size and shape can be difficult.

- Based on previous work, a new criterion is proposed to separate the elastic
contribution from the plastic contribution from the microhardness measurements,
allowing the monotonic and cyclic plastic zone to be recovered. The current procedure
to determine the plastic zone around a fatigue crack tip is based on the hardening of
the tested material. Consequently, the application of this procedure on materials

undergoing low strain hardening will yield less accurate results.

- Part of the novelty of the current methodology lies in the combination of experimental
data taken at the microscale to generate global parameters (size of the plastic zone).
We believe that this work contributes in this way to bridging the gap between

microstructural and continuum mechanics approaches to fatigue design.

The results described in this work can be used to incorporate microstructural features
into numerical simulations using micromechanical models [80,81,169]. This type of
analysis could improve the microstructural part of the present study with regard to the

plastic zone.

Due to the simplicity of the described procedure and the relatively low cost of the
equipment used, the described methodology can be easily incorporated in workshops
and laboratories of automotive and other industries affected by fatigue for prediction
of fatigue failures in real components. The methodology has some limitations such as
the material having a high strain hardening ratio (greater than 1.3). Nevertheless the
number of experiments performed during this research to identify this threshold (1.3)
is not enough. Hence, a continuation of the research described in this thesis is to apply
the methodology do different metal alloys with different strain hardening ratios and
study the influence of the ratio on the accuracy for characterising the plastic zone. The
methodology researched here can be applied to flat surfaces. A future topic for research
is extending the methodology to curved surfaces. We anticipate this new field of
research will involve smaller sized indentators. The effectiveness will be higher for

larger radius of curvature and smaller indentators, such as nano-indentators.
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Since this methodology is based on surface hardness measurements, the information
of the plastic zone is also linked to the surface. Thus, the methodology described in
this thesis does not characterise the behaviour in the bulk of the material. 3D issues
and plane strain conditions cannot be studied with this methodology. This limitation
is also common to most experimental techniques, such as Digital Image Correlation,
thermoelastic stress analysis, Moiré interferometry or Electronic Speckle Pattern
Interferometry (ESPI). These other experimental techniques together with micro-
hardness generate only surface information. Nevertheless, they require more complex
and expensive equipments and in order to use them the researcher or engineer needs a
more intense training than micro-hardness technique. As a consequence, the use of

these other experimental techniques might be more limited in industrial environments.

The methodology has been applied on 2024 aluminium alloy. Due to time limitations
of the PhD thesis, it was not possible to conduct deep studies on other materials. Hence,
the extension of the current methodology to other metal alloys is proposed a topic for

further research.
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