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RESUMEN

En este trabajo se aplican técnicas de analisis autoafin para la caracterizacion de las
superficies de fractura, en una aleacién aluminio-silicio, obtenidas a partir de ensayos de
impacto y de tension.

El objetivo logrado en este trabajo fue relacionar los parametros autoafines con la
microestructura del material analizado. Teniendo como objetivos especificos los siguientes:

o Confirmar que las superficies de fractura presentan un comportamiento fractal
anisotropico.

e Corroborar que el exponente de rugosidad £ utilizado para la caracterizacion de
las superficies de fractura presenta un valor universal de 0.8 independiente del
modo de fractura bajo condiciones cinéticas de propagacion de grieta aftas.

e Jmplementar métodos fractograficos experimentales encaminados a obtener la
mayor informacién de las superficies de fractura.

Para cumplir dichos objetivos se realiz6 una caracterizacién cuantitativa y
morfologica de la microestructura del material mediante téenicas de andlisis de imagenes,
microscopia &ptica, microscopia electrdnica de barrido y espectrometria de rayos X en
dispersion de energia.

Por otra parte se llevaron a cabo ensayos de fractura bajo condiciones cinéticas de
propagacién de grieta altas mediante ensayos de impacto y de tensién. A las superficies de
fractura se les analizé su topografia mediante la implementaciéon de métodos fractograficos
experimentales apoyados en técnicas de microscopia de fuerza atémica, microscopia
electronica de barrido y perfilometria, contando asi con datos de alturas cuantitativamente
compatibles lo que permitid obtener valores topograficos sobre siete décadas de escala de
longitud.

Una vez que se recabd la informacion de las distribuciones de alturas de las
superficies de fractura se procedio a efectuar el andlisis estadistico autoafin mediante el
método de banda de ancho variable resultando en un valor de exponente de rugosidad

concordante con el reportado como universal.



Asf mismo como resultado del analisis estadistico se determiné que la longitud de
correlacién presenta un valor que es del orden de magnitud del obtenido en la
caracterizacion de las heterogeneidades del material representadas mediante ¢l tamafio de
grano.

Los métodos experimentales y estadisticos aqui descritos son apropiados para la
caracterizacion de superficies fractales rugosas, contando con la ventaja, sobre los métodos
tradicionales de anélisis de rugosidad, de que el método de banda de ancho variable es

independiente del factor escala.



CAPITULO 1

INTRODUCCION

El conocimiento que se tiene acerca de las causas y/o mecanismos de la fractura
en materiales heterogéneos se basa principalmente en los estudios realizados a lo largo
de los afios sobre la apariencia morfolégica de las superficies de fractura, estos estudios
estan encaminados a ligar la apariencia con los parametros microestructurales del
material fracturado; dentro de estos estudios fractograficos tradicionales se han aplicado
analisis topograficos basados en métodos dependientes de factores de escala como Ja
rugosidad raiz-media-cuadrada (Root Mean Square RMS).

Sin embargo, es en 1984 que Mandelbrot [1] sugiere que estos objetos rugosos,
las fracturas, presentan rasgos de fractalidad empleando el método de la dimensién
fractal, que ya habia sido probado por é mismo con resultados satisfactorios en la
descripcién de algunos objetos naturales como las lineas costeras, para estudiar
superficies de fractura de materiales con tenacidades diferentes. Esta investigacion
parecia proveer de un método adecuado, independiente de factores de escala, para
caracterizar estos fractales anisotrépicos, lo que generd una expectacion en el ambiente
cientifico acerca de la posible correlacion entre la tenacidad del material y la dimension
fractal de sus superficies de fractura. Sin embargo ésta esperada correlacién no llegd
debido a que en experimentos similares a los de Mandelbrot realizados por Bouchaud [2]
en 1990 concluian, en base a resultados provententes de analisis estadisticos refinados
como [a funcion de autocorrelacion, que la dimension fractal no era tan “apropiada” para
la descripcion de estos objetos rugosos. La descripcion de estos objetos se ajusta maés
bien a una transformacion afin de d-1 exponentes, denominados exponentes de Hurst £
en el plano d-dimensional para llevar a cabo la caracterizacion, Bouchaud encontrd que

el exponente de Hurst £ perpendicular a la direccion de avance del frente de grieta

presenta un valor universal = 0.8 para las superficies fracturadas en condiciones de

propagacion de grieta rédpidas y en escalas de longitudes consideradas grandes —

micrometros a milimetros-.



Con estos resultados pareciera que no existe relacion entre los parametros
autoafines y las heterogeneidades del material, pero Hinojosa [3] en 1999 publica que el
valor limite de la conducta autoafin es igual en orden de magnitud al tamafio de las
mayores heterogeneidades de una superaleacion de niquel N18.

Teniendo como antecedentes las técnicas autoafines implementadas por los
investigadores citados, enire otros, se pretende al realizar esta investigacion encontrar
una relacién definitiva entre la microestructura de un material dendritico de uso
ingenieril y su longitud de correlacion, abarcando la mayor cantidad posible de décadas
de escala de longitud de observacidn, lo que se trata de alcanzar con el uso de técnicas
experimentales fractograficas apoyadas de microscopia de fuerza atdmica, microscopia
electrénica de barrido y perfilometria para la recopilacién de datos topograficos de las

superficies fracturadas de una aleacidn aluminio-silicio tipo A319.



CAPITULO 2

GEOMETRIA DE FRACTALES
2.1 INTRODUCCION

A raiz de la introduccion de la geometria fractal por Mandelbrot [4], se ha
encontrado una nueva rama matemadtica que permite analizar de manera cuantitativa
morfologias que no podian ser descritas satisfactoriamente por medio de las geometrias
existentes como lo eran las formas adoptadas por los objetos creados por la naturaleza.

Dentro de las diversas aplicaciones que ha encontrado esta nueva geometria en la
ciencia de matenales se encuentra la caracterizacion fractal de superficies de fractura,
prolifico campo de investigacién que ha generado una abundante cantidad de trabajos
encaminados a relacionar las caracteristicas de la superficie de fractura con la tenacidad
del material [1,2,5,6,7].

En este capitulo se efectia una recapitulacion de los conceptos de los fractales asi

como de los métodos méas empleados para su caracterizacion.
2.2 FRACTALES

El término fractal, propuesto por Mandelbrot, proviene del latin fracfus, el
correspondiente verbo frangere significa “romper, crear fragmentos imregulares” y se
aplica a las formas geométricas que pueden ser separadas en partes, en la que cada parte
es una version reducida del todo.

Una caracteristica inherente de los fractales es que poseen algin tipo de
autosimilitud, es decir que estan formados por partes pequefias que se parecen al todo,
esta similitud puede ser estrictamente geométrica (conjunto fractal) o bien puede ser
aproximada o estadistica (fractales naturales denominados autosimilares estadisticos o

fractales autoafines) dentro de esta ultima categoria se ubica nuestro objeto de estudio,



ias superficies de fractura, asi como multiples objetos encontrados en la naturaleza como
los contornos de nubes, ramas de helechos, fluctuaciones de precios, etc., las
caracteristicas mas relevantes de los objetos fractales se presentan en las dos siguientes

secciones.

2.2.1 Fractales autosimilares

Un objeto fractal presenta invariancia con respecto a una traslacion y a una
dilatacién global, lo que indica que se tiene un conjunto autosimilar, esta dilatacién se
presenta al transformar puntos x = (xj,...,xz) dentro de un espacio dimensional £ en
nuevos puntos x ‘= (rxy,...,rxg) con €l mismo valor de la razon de escalamiento r.

Este concepto de fractales autosimilares se basa en la propiedad de igual
escalamiento en todas direcciones: isotropia. Como se muestra en la figura 2.1, en la que

se representa un fractal autosimilar clasico conocido como curva de Von Koch.

Figura 2.1.- Curva de Von Koch, para esta curva la dimensién fractal tiene un valor de 1.2628.

Asociados a cada objeto fractal se encuentran varios nimeros que son
indicadores de [a eficiencia con lo que estos objetos llenan el espacio donde se
encuentran contenidos, y permiten ademas efectuar una comparacion entre diversos
objetos fractales, estos niimeros se denominan dimensiones fractales; en lo que resta de
este apartado se presentan diversos métodos para la evaluacion de diferentes
dimensiones que son constderadas como equivalentes y se engloban en el término

dimension fractal, representada con el simbolo “D”.



Mandelbrot en 1967 mostr6 que al medir la longitud L de una linea costera
—fractal natural- su valor depende de la unidad de medicién 6 empleada; de manera que
al disminuir ¢ la longitud L crece infinitamente, obteniéndose asi diferentes valores de
longitud para un misme objeto, esta conducta se encuentra alejada de la presentada por
los objetos “regulares” (euclidianos) los cuales siguen un comportamiento convergente
hacia una medida del tipo:

M-N&? 2.0
donde M es una medida, 4 es la dimensién del espacio y N ¢s el nimero de unidades de
medicion necesarias para cubrir el objeto. Mandelbrot observo que la longitud medida de
este objeto —linea costera- se regia por la siguiente ecuacion:

L =ad'™? (2.2)
donde L(é) es la longitud medida con la unidad de medicidn &, D es una constante < 1,
que Mandelbrot identifico como la dimension fractal de la linea costera; este
comportamiento de una ley de potencia se puede observar en la figura 2.2 en donde se
presenta un grafico denominado de Richardson que se construye graficando
logaritmicamente & vs L(§ donde la pendiente de la recta de regresion tieme un valor

1-D[89].
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Figura 2.2.- Grafico de Richardson de lineas costeras [9].
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Otra forma de cuantificar que tan densamente llenan los objetos autosimilares el
espacio métrico en €l cual estan contenidos, es mediante €l método del conteo de celdas
(Box counting method) que consiste en cubrir el objeto fractal -supongase de nueva
cuenta una linea costera- con celdas cuadradas de tamaiio o'y computando ¢l nimero de
estas celdas que contienen una parte del objeto N(§); al disminuir el tamafio de las celdas
el pardmetro N(§) se incrementa de acuerdo a:

N a CS® (2.3)

La dimension fractal D de la linea costera se encuentra al determinar la pendiente

de una grafica logaritmica N() vs &, ver figura 2.3.

Logo{N (6) }

N(8)=a &’
2F D=1521001

| 1 1 1 |

-0.5 0.0 0.5 1.0 1.5 20
Logio{ ¢ (km)}

Figura 2.3.- Grafico logaritmico del método de conteo de celda para la determinacion de la
dimension fractal de la costa del sur de Noruega [10].

Se puede también determinar la dimension fractal a partir de la idea de dimension
de Hausdorff-Besicovitch [10] aplicada a un conjunto de puntos S, este concepto es la
dimension critica en el que la medida My cambia de cero a infinito:

0, d)D;
w, d{D.

M, =) y{d)é* =y(d) N(5)5* ——— { (2.4)

donde y es un factor geométrico = 1 cuando se utilizan lineas, cuadrados y cubos para
cubrir el conjunto de puntos S, en cambio si se utilizan para esa tarea discos o esferas el
valor del factor geométrico cambia a n/4 y /6 respectivamente, N es el numero de

unidades de medicién necesarias para cubrir el conjunto, & es ¢l tamafio del objeto



utilizado para efectuar la medicion y d es la dimension. Esta conducta se ilustra en la
gréafica de la figura 2.4, en la que se presenta la funcién de medida dimensional d versus

la dimension observandose nuevamente el comportamiento establecido en la ecuacién

2.4 en el fractal conocido como tridngulo de Sierpinski.
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I
I
'
0 d > 1.58 2

Figura 2.4.- Grafico representando la dimension Hausdorff-Besicovitch en el fractal conocido
como triangulo de Sierpinski [11].

Un ultimo método para la determinacion de la dimension fractal se presenta a
continuacion y esta basado en la determinacion de la funcion de autocorrelacion [12], se
ha mencionado que los objetos fractales se caracterizan por su invariancia de escala y su

funcién de correlacion no interviene en el escalamiento rigiéndose por una ley de la

potencia
Cor)~r™* f(acr«é;x>0) (2.5)
donde C(r) es la funcién de correlacién, a es el limite inferior a partir del cual se

extiende el régimen de autosimilitud, & es el limite superior del régimen de

autosimilitud.

Integrando C(¥) entre el limite inferior 4 y un tamafio R < ¢&:
M@= [ Cinre dr (2.6)

donde M(r) es la masa contenida dentro de una esfera (para d=3) de radio R,
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Esta cantidad M (7) se comporta como:
M (r) ~R* 2.7y
suponiendo x = d — dy se obtiene:
~plf-d
Clr) ~1 (acral) (2.8)

2.2.2 Fractales autoafines

Hay muchos objetos en la naturaleza que presentan un escalamiento desigual en
diferentes direcciones, estos objetos se denominan fractales autoafines, y a diferencia de
los objetos fractales, éstos son anisotropicos, ademds poseen la caracteristica de no ser
invariantes estadisticamente a través de una dilatacion global ajustindose mas bien a una
transformacién afin en la que un punto x = (xy,...,x5 ) se transforma en un nuevo punto
x' = (bx;bxs..,b%z bt) donde b es cualquier nimero real, ¢ es el tiempo y £ es el
exponente de rugosidad o exponente de Hurst (suponiende como direccidn anisotrdpica
unicamente Xg.)

Un gran numero de superficies naturales son encontradas a ser autoafines, tales
como las encontradas en modelos de crecimiento de superficies [13], en superficies de
paisajes [14], en superficies erosionadas [15] o en superficies de fractura [1, 2, 5, 6, 7].

Un ejemplo de estos fenomenos naturales que sirve como patron para caracterizar
estos fractales anisotropicos es el movimiento fraccional Browniano (miB),
generalizacion del movimiento browniano clasico. Antes de abordar el movimiento
fraccional Browniano introducido por Mandelbrot y Van Ness [16] se detallardn primero
las propiedades fractales del movimiento cldsico procediendo a la universalizacién de
este comportamiento, mfB, al que se le caracterizara mediante la determinacion de sus
exponentes de rugosidad o de Hurst.

El movimiento browniano clasico ha sido objeto de numerosas investigaciones
desde los pioneros trabajos empiricos realizados por Von Gleichen y Needham (1768)
hasta la primera investigacidn detallada efectuada por el boténico inglés Robert Brown
[17] (1828) quien observé el movimiento continuo y accidentado, en forma de zigzag,

seguido por particulas de polen embebidas en una solucién de agua, ver figura 2.5. En
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las observaciones realizadas al movimiento Browniano se determiné que el
desplazamiento de la particula Browniana en un intervalo de tiempo era independiente
del desplazamiento de la particula durante otro intervalo de tiempo, no asi la posicion de

la particula en un tiempo dado la cual si dependia de la posicién en otro fiempo.

5000
4000 Bl
A \-’f—’:
00,0 % (J;&&' SV
]
> % Hor i
i ?'g% FESC Y S
y i ‘g Ao
206 {F
4000
£000 <000 200 00 2000

X

Figura 2.5.- El movimiento Browniano visto dentro de un plano [12].

Si se traza en un grafico la posicion de la particula browniana X(#) como funcion
del tiempo ¢ se obtiene el denominado registro del movimiento browniano, ver figura
2.6. La posicion X(t) de la particula queda determinada por una ley de la potencia dei
tipo

Xt -x@t,)F =2Dit-t,™ (2.9)

donde D cs el coeficientc de difusividad y el exponente [/ = ¢ es el denominado

exponente de Hurst o exponente de rugosidad que para el movimiento browniano tiene
un valor invariante igual a %.

40 —

20 e

-60 A - L L
0 S00 1000 1500 2009 2500
{

Figura 2.6.- Registro del movimiento Browniano [10].
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Mandelbrot y Van Ness introdujeron el concepto de movimiento fraccional
Browniano como una generalizacion del movimiento browniano, en el que el exponente
cambia de H = 1/2 a cualquier niimero real en el rango 0 < H < 1. Mandelbrot denota la

posicion de la particula X¢(2) mediante By(t) y caracteriza el proceso fraccional

Browniano mediante la ley de la potencia mostrada en la ecuacion 2.10.
Bu(-B.(t,)F =2D t-t,” (2.10)

Al graficar la funcién By(t) la cual representa la localizacién x de una particula en
movimiento Browniano como funcion del tiempo, ¢, se obtiene la grafica de la figura 2.7.
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t
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Figura. 2.7.- Grifico de la localizacion Bu(f) contra el tiempo para una particula en
movimiento Browniano, con exponente de Hurst = %, 0.7 y 0.9,
respectivamente [10].
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Al desglosar las graficas de la figura 2.7 es posible establecer que la posicion de

la particula Browniana se determina por

X@=nD)=Y¢ 2.11)
i=]

donde X es la posicion de la particula en un eje coordenado denominado x, T es un
intervalo de tiempo microscépico, & es una secuencia aleatoria de pasos de longitud
microscopica cuyo valor se ajusta a una disiribucion de probabilidad normal. Esta
distribucion de probabilidades normales es clave en el concepto de autoafinidad por lo
que es necesario ahondar en la estadistica de la funcién Browniana.

La ecuacion 2.12 muestra fa distribucion de probabilidad normal que rige la
secuencia aleatoria de pasos de longitud microscopica seguida por la particula

Browniana en cada intervalo microscopico de tiempo T entre observaciones efectuadas al

movimiento Browniano

" 1 ¢’
)= —==_oxph-—" )
P ) ArDT exp( 4DT] (2.12)

Si se cambia la resolucidn del registro del movimiento Browniano, como ejemplo
las gréficas de [a figura 2.7, se observa “lo mismo”, Sin embargo, debido a que el tiempo
t y la localizacién Byt) del registro son entidades fisicas diferentes se esperaria que

sufrieran de un escalamiento diferentemente, lo cual queda expresado por la

transformacion de la ecuacion 2.12 al reemplazar £=56'°f y T=5bT, con esta

transformacién se asegura la invariancia de escala, el resultado de esta transformacion se

expresa en la ecuacién 2.13

p(E=b'"8 T =bT)=b"? p(ET) 2.13)

En esta ecuacién se demuestra que ¢l proceso aleatorio Browniano es invariante

en distribucion bajo una transformacion afin en la que se cambia la escala de tiempo por
b y la escala de longitud por b7, Aqui se puede generalizar que aquellas curvas que se

reproducen asi mismas en algin sentido bajo una transformacion afin son llamadas

autoafines.
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Una vez establecido el caracter fractal anisotrdpico o autoafin del movimiento
aleatorio Browniano se puede tratar de caracterizatlo por medio de los métodos
tradicionales vistos en el apartado 2.2.1, pero como se asentard en lo subsiguiente el
valor de la dimensién fractal D utilizado para la caracterizaciéon de los fractales
isotropicos no se encuentra determinado para fos objetos naturales como lo es el registro
del movimiento Browniano.

Al aplicar ¢l método de conteo de celdas para la caracterizacién del registro de
una funcién Browniana, en un proceso Gaussiano independiente X(2) como funcién del
tiempo, se necesitan T/bT segmentos de longitud 4T para cubrir el eje ttempo. En cada
segmento el rango del registro es del orden de ABu(bT) = " ABu(T) necesitandose un
apilamiento de 8" ABu(T)/ba celdas de altura éa para cubrir ese rango; ademds de
requerirse de un nimero de celdas N para cubrir el registro.
b"4B,(T) T

ba bT

Enconirandose que la dimensiéo fractal D =2 - H

N(b;aT)= 52 P (2.14)

Al aplicar el método del divisor utilizando una unidad de medicién & para medir
la longitud del registro Browniano se tiene una longitud proyectada bT sobre el eje
tiempo, pudiéndose representar 6 conto

s =lr? 6B (Tyraf) (2.15)

Si se tiene un valor de @ pequerio en el ultimo término de la raiz cuadrada se tiene
que este ultimo término es dominante dentro del valor de &, obteniéndose & ~ |
niimero de segmentos a lo largo del eje tiempo es T/bT ~b" ~ 5, encontrandose que
la longitud del registro Brownjano es

L~5}-IH ~5I<DD (216)

Y la dimensidn fractal se presenta como D = I/H.

Con los resultados establecidos con los métodos clasicos de evaluacion de la
dimension fractal, métodos de celdas y de divisor, se determina que es ambiguo hablar
de dimension fractal para un objeto autoafin, como el registro del movimiento

Browniano, siendo mas correcto hablar de exponentes de rugosidad; debido al caracter
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autoafin de nuestro objeto de estudio se dedicara la seccion 2.3 para conocer los métodos

creados especialmente para la caracterizacién de los objetos naturales.

2.3 METODOS EXPERIMENTALES PARA LA
CARACTERIZACION DE ESTRUCTURAS
AUTOAFINES

La caracterizacién de las estructuras autoafines se realiza por diversos métodos,
éstos se pueden agrupar de la siguiente manera, por un lado se encuentran los métodos
clasicos desarrollados para analizar objstos autosimilares en los cuales se incluyen el
método del divisor, el método de conteo de celdas, el método 4rea-perimetro, entre otros;
los cuales producen como resultado el valor de la dimension fractal del arreglo; por otra
parte, se encuentran los métodos disefiados especificamente para determinar el cardcter
autoafin de una estructura, lo que se lleva a cabo mediante la determinacién de los d - |
exponentes en un espacio d-dimensional dentro del cual se encuentra el conjunto a
caracterizar, en esta segunda clasificacion se incluyen los métodos de banda de ancho

variable, el método de probabilidad de retomno y el método de espectro de potencias [18].
2.3.1 El metodo de banda de ancho variable

En este método un perfil de longitud L se divide en ventanas o bandas de ancho
4, 1niciando por la posicion del primer punto x, de la ventana, dentro de cada ventana se
computan dos momentos estadisticos de la distribucién de alturas, como son el momento
de orden infinito we 0 Z,a Que es la diferencia entre la altura maxima y la altura minima
y el momento w, o desviacién estandar, estas cantidades son calculadas para cada
ventana de tamafio 4, la ventana es movida por todos los puntos del perfil hasta el punto
L - 4, donde se procede a efectuar un promedio de wo, y de w, con respecto al nimero
de ventanas utilizado. Estos promedios obtenidos para cada tamafio de ventana A4 se
ajustan a leyes de potencia sobre A de la siguiente manera:

w, ad® w, adf (2.17)

Xs i
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El ancho de ventana A varia desde un tamafio igual al limite de resolucién entre
puntos del perfil hasta un tamafio de ventana igual a L.

El procedimiento descrito es ejemplificado en la figura 2.8:

T = 1 & 1 2 &
0.8 4 _> -
_r:‘_ ;:'r\ < b
0.6 1 :‘f; X ‘“r\- ]
A \
E W
£ ."\: B
< 044 i ¢ -
",? : Wm (A) .
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€= By N\
A 4 \
0.2 5 i . -
'Z 4
004 L E
A
T T T T 1 T T A T
0 1 2 3 4 5 6 7 8
X jm

Figura 2.8.- Grafico representativo del método de banda de ancho variable.

2.3.2 Probabilidad de retorno

En este método para cada punto x,, del perfil con altura A(x,), se detecta la minima

distancia d en la cual el perfil es intersectado otra vez a la misma altura Afx, + d) = Afx,),

ver figura 2.9.
1 Sh=oR i — l & g T T T T g
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< :._,/\
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X em

Figura 2.9 .- Gréafico representativo del método de probabilidad de retorno.
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La distribucion de las distancias  construidas para todos los puntos del perfil es
llamada la distribucion de probabilidad del primer retorno p,(d). Para perfiles autoafines

se satisface que la primera probabilidad de retorno

py(d) ad®™ (2.18)
Esta propiedad se puede derivar del hecho de que la interseccion entre una linea
de altura constante y el perfil es un conjunto fractal de dimensién D; = 7 - £ Por lo tanto

la distribucidn estadistica de distancias entre intersecciones, p;, sigue una ley de la

potencia en la cual el exponente es - D; - 1.
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CAPITULO 3

AUTOAFINIDAD DE SUPERFICIES
DE FRACTURA

3.1 INTRODUCCION

Se menciond en el capitulo precedente que el objeto de investigacion del presente
trabajo, superficie de fractura, es un fractal anisotropico. Esta aseveracién se prueba en
el presente capitulo como punto de paﬁida para la visualizacién de los diferentes
trabajos experimentales que se han desarrollado en Ja caracterizacidn de superficies de
fractura de diversos materiales, de estos trabajos de investigacién se desprenden dos
puntos de vista historicos en cuanto al valor del exponente de rugosidad. Por un lado
existen investigaciones pioneras que indican que la tenacidad del material se encuentra
correlacionada a su dimension fractal mientras que otros ftrabajos reportan la
universalidad del valor del exponente de rugosidad ¢ =~ 0.8 + 0.05 independiente del
material v del modo de fractura, consecuentemente el valor de la dimensién fractal es
constante, existiendo un dominio de escala —dependiente del material- sobre la que se

presenta este exponente.

3.2 AUTOAFINIDAD DE SUPERFICIES DE FRACTURA

Como se asentd en la seccion 2.2.2 el concepto de autoafinidad introducido por
Mandelbrot y Van Ness fue usado primero para caracterizar el registro fraccional
Browniano como una extension de los registros Brownianos asociados a caminos
estandar aleatorios. Las estructuras autoafines siendo intrinsecamente anisotropicas no
son invariantes estadisticamente a través de una dilatacion global, estas estructuras se
mantienen invariantes estadisticamente a través de una transformacidn afin [19]:

(%32 —>  (bx, by, b%) (3.1)
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donde z es la altura en la superficie, x y y son las coordenadas dentro del plano
perpendicular a la direccidn z, este plano se denomina “horizontal” y se asume que posee
isotropia, ¢ es el llamado exponente de Hurst o indice de rugosidad. La ecuacion 3.1

12

implica que la altura tipica A(r) en un punto r = x* + ¥°)*? se encuentra determinada

por:
h(r)= V(z(x +r)- z(x))]t_l N ~r (3.2)

4 se encuentra en el rango entre 0 y I, y esta relacionado a la dimensién fractal
(dimension de celda) de la estructura a través de la relacion:

de=3-¢ (3.3)
¢ = 1 corresponde a una superficie regular, inclinada con respecto al plano horizontal.
Asi, este corresponde a una dimensién fractal dp = 2. Cuanto mds pequefio es £ la
superficie es mas rugosa (en consecuencia la dimension fractal es mds grande); estas
propiedades de escalamiento se entienden en escalas de longitudes pequefias r. Una
superficie autoafin presenta su compoertamiento fractal anisotrépico hasta una distancia
del orden de una longitud caracteristica llamada longitud de correlacion &, traspasando

esta longitud caracteristica el objeto es plano y su-dimension es simplemente igual a 2.

3.3 ESTUDIOS EXPERIMENTALES DE SUPERFICIES DE
FRACTURA

En 1984, Mandelbrot junto a Passoja y Paullay [1] presentan la caracterizacion
fractal autoafin de superficies de fractura en acero. Ellos estudiaron seis muestras de
aceros Maraging que tenjan diferentes tratamientos térmicos, eso les conferia diferentes
energias de fractura medidas mediante pruebas de impacto. El procedimiento
experimental seguido por Mandelbrot consistia en analizar las superficies de fractura
resultantes de las pruebas a las que se les efectuaba un recubrimiento que era
subsecuentemente cortado y pulido para contener un plano constante z, paralelo a la
superficie de fractura, Al efectuar los pulidos se encontraban islas de acero rodeadas de

niguel, a cada isla se le cuantificaba su drea 4 y su perimetro P, ver figura 3.1.
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Muestra fracturada Muestra con recubrimiento Observacion  de la
seccion transversal
pulida

Figura 3.1.- Representacion de! procedimiento experimental realizado por Mandelbrot.

Las islas representan objetos bidimensionales, en la que sus contornos son las
intersecciones de la superficie de fractura con un plano z constante, ellas se ven como
lineas costeras con una dimension fractal D’= dr — 1 si la superficie de la isla es
autoafin de dimension ds. Asi 4 @ y P a I ", donde ! es el tamafio lineal de las islas
consideradas por lo que A4 a P¥@ -~ Al graficar logatitmicamente érea versus
perimetro aparecian dos regimenes, en escalas més pequefias que la longitud de
correlacién se muestra una pendiente 2/(2 - {) y una pendiente de 2 arriba del valor de
la longitud de correlacion. Los valores medidos por estos investigadores del exponente
de rugosidad estaban en el rango de 0.70 a 0.85. La conclusion establecida era que
conforme la energia de fractura disminuia ¢l valor de la dimensién fractal aumentaba

con lo que la superficie de fractura era mds rugosa, ver figura 3.2.
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Figura 3.2.- Energia de impacto contra el incremento en dimension fractal de la superficie de
fractura de acero Maraging [1].
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El mismo tipo de mediciones fue efectuado por Bouchaud [2] en 1990 en una
aleacion comercial de aluminio 7475 utilizando un procedimiento experimental
diferente. Bouchaud ensayd con probetas que tenian diferentes tratamientos térmicos. La
tenacidad a la fractura de deformacién plana K fue medida en probetas de tension
compacta a las que se les habia preagrietado en fatiga. Las superficies de fractura fueron
recubiertas electroquimcamente con niquel, e igual que Mandelbrot, obtuvo cortes en un
plano z constante; estas superficies fueron observadas en varias magnificaciones con un
microscopio electrénico de barrido usando electrones retrodispersados obteniendo con
esta técnica un contraste entre la aleacién de aluminio y el niquel. Las imdgenes
obtenidas fueron binarizadas y se calculd la funcién de autocorrelacién C(r) para cada
micrografia. Debido a que la dimensién fractal del conjunto de contornos es igual a
dp — 1 se esperaria que C(#) se comporte como C(r) a r *¢ dentro de la regién autoafin.
C(r) mostré que exhibia una ley de potencias decreciente que se extendia hasta un
tamarto 4 comparable al tamafic de la micrografia.

Las curvas relativas a la misma muestra fueron puestas en un mismo diagrama
graficando C(r) versus r/A. En esas unidades reducidas, el dominio de escala se extendia
sobre dos décadas, pero corresponde a tres décadas en escala real:
0.5x 10%m <1< 0.5 x 10° m. Dentro de ese dominio el exponente fue medido en cada
caso y no hubo variacién sistematica de { con K, encontrando un valor de
£ = 0.80 £ 0.05. Proponiendo que este exponente encontrado podria ser universal,
independientemente del material, del modo de fractura y de la tenacidad. Unicamente
podria depender de la velocidad de propagacion de la grieta y de la escala de longitud de
observacion. Dentro de las escalas de longitudes que se presentan en la conducta
anisotrépica de la superficie de fractura parece haber una dependencia entre el valor
limite del comportamiento autoafin, denominade longitud de correlacion, con la
microestructura y tenacidad del material.

En 1992 Maloy y colaboradores [20], estudiaron seis materiales fragiles muy
diferentes (plastico, baquelita, porcelana, grafito, acero y Al-Si) grabando sus perfiles de
fractura usando perfilometria. Utilizando como métodos de analisis estadisticos la
primera probabilidad de retorno y el especiro de potencias, ellos encontraron valores

consistentes de £ los cuales no variaban mucho de un material a otro siendo estos del
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orden de £ = 0.87 + 0.07, apoyando la conclusion establecida por Bouchaud de que el
valor del exponente de rugosidad es universal.

Basandose en estos resultados, en los que se sugeria una posible universalidad, se
analizaron diversos materiales como pastas viscoeldsticas [21] y rocas [22,23], se
utilizaron también modos de fractura diversos como el aplicado por Bouchaud [24] en el
que provocd fractura en modo II en NisAl, y todos ellos arrojaron resultados similares al
valor reportado por Bouchaud.

No es sino hasta 1993 cuando Milmann y colaboradores [25,26], utilizando como
herramienta de exploracién microscopia de barrido por tunelamiento, en escalas de
observacién nanométricas, cuestionan la probable universalidad ya que ellos reportan
0.6 de exponente de rugosidad para superficies fracturadas de tungsteno, y 0.5 para
grafito. Aunado a estos resultados surge el establecido por McAnulty [27] en el que
reporté valores de exponentes cercanos a 0.6 en experimentos de fatiga de bajos ciclos
realizados sobre acero.

Con estos resultados Bouchaud replantea su teorfa de la universalidad del
exponente de rugosidad, estableciendo la aparente existencia de dos regimenes, en €l que
la extension de cada régimen depende de la velocidad de propagacién de la grieta;
presentandose un valor de 0.5 en el exponente de rugosidad en escalas de longitud
pequefia y/o en bajas velocidades de propagacion “cuasi-estatico” mientras que un valor
de 0.8 surge en altas velocidades de propagacion de grieta y/o en grandes escalas de
longitud de observacion {28].

Una vez establecida la existencia de dos regimenes se ha implementado como
herramienta de extraccidn de informacion en escalas nanométricas, consideradas como
pequerias, la microscopia de fuerza atomica (MFA) que permite encontrar resultados que
se muestran cuantitativamente compatibles con los encontrados con la microscopia
electrénica de barrido (MEB) como !os encontrados por Daguier [29] quien mostré la
aparicion de los dos regimenes, reportando el régimen de exponente de rugosidad de 0.5
en un rango de escala de 1 nm hasta 1 micrémetro, y el régimen de 0.8 lo mostré arriba
de 1 micrometro en la escala de longitud de observacion hasta | milimetro. En este

estudio Daguier (1996) hizo uso de MFA y de MEB sobre la fractura de una aleacion
basada en Ti;Al



23

Hinojosa (1999) [3], utilizando MEB y MFA en el estudio de superficies de
fractura de una superaleacion basada en niquel reportd que el valor de la longitud de
correlacion era correspondiente al tamaiio de las mayores heterogeneidades del material,
dentro de su investigacion se observa el valor de 0.8 del exponente de rugosidad sobre
seis décadas de escala de longitud.

Reyes (1999) [30], utilizando MFA en el analisis de fracturas realizadas en
materiales poliméricos, en altas velocidades de propagacion de grieta, confirma el valor
del exponente de rugosidad = 0.8 en materiales no metélicos.

Todas estas investigaciones han permitiendo el uso y desarrollo de técnicas de
analisis de fractura, buscando siempre nbtener la mayor informacion de la superficie de
fractura; aunadas a estas investigaciones, se desarrollan teorias que tratan de explicar
este comportamiento presentado por la naturaleza, dentro de éstas se encuentran como

las mas aceptadas los modelos de linea (capitulo 4).
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CAPITULO 4

MECANICA DE LA FRACTURA Y
FRACTOGRAFIA ESTADISTICA

4.1 INTRODUCCION

La fractura es la separacion o fragmentacion de un sélido bajo la accién de una
carga externa, a través de un proceso de creacién de nuevas superficies, las superficies de
fractura. El proceso de fractura consta de dos etapas iniciacién de grietas y propagacion
de las mismas. Dependiendo de las condiciones de carga, geometria del cuerpo y de las
propiedades mecanicas del material, para fracturar un componente estructural, puede ser
necesario sostener e incluso incrementar la carga después de que la iniciacion de grietas
ha tenido lugar; mientras que en otros casos bastard con alcanzar el punto de iniciacién
de grieta que después se propagard espontaneamente. La fractura puede iniciar a partir de
una grieta preexistente en el material, entonces la etapa de nucleacion de grietas es
suprimida y el proceso se reduce a iniciar la propagacion de la grieta.

Para que la fractura ocurra no es necesario que el esfuerzo de iniciacién y
propagacion de grietas esté presente en todo el volumen del cuerpo, si este esfuerzo de
iniciacion se alcanza en una pequefia region del cuerpo la fractura ocurrira.

El hecho de que una fractura pueda iniciar en regiones muy localizadas,
frecuentemente pequeilas de un componente estructural, y de que ocurra a esfuerzos
menores a los de disefio ocasiona que la fractura presente caracteristicas de ser stbita,
inesperada y con consecuencias no gratas para un proceso. Estas caracteristicas del

fenomeno de fractura em materiales son las que la hacen un objeto constante de

investigacion.
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4.2 TIPOS DE FRACTURA

La clasificacién de la fractura se puede efectuar considerando diversas
caracteristicas tales como deformacion a la fractura, modo cristalografico de fractura y la
apariencia de la fractura.

De acuerdo al punto de vista de la deformacioén a la fractura, se reconocen dos
tipos de fractura dependiendo de la cantidad de deformacion pléstica previa, éstos son:

Fractura fragil: es {a que ocurre cuando Ja deformacidn de la mayor parte del
cuerpo es eldstica, de manera que después de la fractura, los fragmentos de la pieza
pueden volver a juntarse sin que haya cambios significativos en la geometria. Ocurre en
metales con baja ductilidad y tenacidad aunque metales normalmente ductiles también
fallan de manera fragil cuando se les aplica grandes tasas de deformacién (como en
impacto).

Fractura dictil: es la fractura que ocurre después de una apreciable deformacién
plastica del cuerpo, entendiendo que los esfuerzos en una regién relativamente grande de
la pieza rebasaron el esfuerzo de cedencia o limite eldstico. Ocurre normalmente de
manera transgranular (a través de los granos) en los metales con buena ductilidad y
tenacidad.

La figura 4.1 presenta en forma esquemadtica dos cuerpos con fractura fragil y
dictil respectivamente. La clasificacién de las fracturas en fragiles y ductiles es
estrictamente ingenieril, ya que de hecho, en algunas fracturas de aspecto fragil, puede
existir una intensa deformacién pléastica, s¢lo que ésta se localiza en una regién pequefia
alrededor de la grieta y el resto del material permanece sin deformacioén plastica, como

muestra el tercer cuerpo de la figura 4.1.
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Figura 4.1 .- Clasificacion de la fractura, desde e! punto de vista ingenieril.

4.3 MECANICA DE LA FRACTURA

La mecanica de fractura relaciona el tamafio y forma de una grieta y las fuerzas o
cargas que conducen a la fractura de un componente de forma y dimensiones definidas,
para esto se apoya en el cilculo de la distribucion de esfuerzos, deformaciones,
desplazamientos alrededor de una grieta y en €l establecimiento de los balances de
energia que tienen lugar durante la extension de una grieta. Existen varias metodologias
de analisis de componentes agrietades, dependiendo de la extensién de la deformacion
plastica que precede a la fractura. De acuerdo con la extensiéon de la deformacion
plastica, las categorias de la fractura son:

Fractura lineal elastica: cuando la extension de la zona pléstica esta confinada a
una pequefia region frente a la punta de la grieta y la deformacion del resto del cuerpo es
elastica.

Fractura elasto plastica: la zona plastica se extiende en el total remanente del
ancho de la pieza, pero permaneciendo como una regién relativamente estrecha

alrededor del plano de la grieta.

Colapso plastico: la fractura es precedida de deformacioén plastica generalizada.
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Estas tres categorias se presentan en la figura 4.2.

ZONA PLASTICA ZONA PLASTICA DEFORMACION
PLASTICA

>L_

LINEAL ELASTICA ELASTO-PLASTICA COLAPSO PLASTICO

Figura 4.2 - Categorias de la fractura de acuerdo a la extension de la zona plastica.

La mecénica de fractura considera que el proceso de fractura inicia con una grieta
que se propaga hasta la separaciéon final o fragmentacion de la pieza. Si durante la
propagacién de la grieta, ésta puede detenerse al disminuir o desaparecer los esfuerzos,
se dice que la propagacién es estable; por otro lado, si la grieta se propaga de manera
rdpida y autoacelerada, de manera que es practicamente imposible de detener, entonces
la propagacién es inestable.

Como la mayoria de los componentes estructurales y mecéanicos son disefiados y
operados en condiciones que no preducen esfuerzos mas alld del limite elédstico del
material, la aproximacion mas comun es la de la Mecanica de Fractura Lineal Elastica
(MELE).

El fundamento del andlisis de la resistencia residual con base en la MFLE es la
aplicacion de un pardmetro que caracteriza la fractura, éste es el factor de intensidad de
esfuerzos (X), el cual describe la distribucion de esfuerzos alrededor de una

imperfeccién del material y en su forma més general es expresado matematicamente

como:

K=Yoc-ra (4.1)
donde Y es un pardmetro que involucra la geometria de la grieta y del componente, a es
la longitud de la grieta o imperfeccion y o es una funcidén que representa la magnitud del
esfuerzo en el componente.

El factor de intensidad de esfuerzos (K), es el pardmetro que define la magnitud

de los esfuerzos en la punta de la grieta si la deformacion en el cuerpo es esencialmente
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elastica. Cuando se alcanza un valor critico de K, conocido como tenacidad a la fractura
y denotado como Kc, ocurre la fractura. La tenacidad a la fractura constituye una
propiedad del materal, medible por medio de pruebas de laboratorio.

Aunado con el factor de intensidad de esfuerzos existen varios modos de
deformacion que pueden ser aplicadas a la grieta, ver figura 4.3. El modo 1, modo de
apertura de la grieta, se refiere a un esfuerzo tensil aplicado en la direccion normal a las
caras de la grieta. Este es el modo usual para pruebas de tenacidad determinando el valor
critico de intensidad de esfuerzos como K. El modo I, el modo de corte, se refiere a un
esfuerzo de corte aplicado normal al borde principal de la grieta pero en el plano de la
grieta. El modo Iil, el modo de corte paraielo, es para esfuerzos de corte aplicado

paralelo al borde principal de la grieta.

MODO | MODO 11 g MODO Iil
Abertura Corte 7z Corte
Tensil

Deslizante :'(_

Tangencial | 1

Figura 4.3 .- Modos de deformacién de grieta.

4.4 EL CRITERIO DE GRIFFITH

El primer intento significativo para analizar matematicamente el fendmeno de
fractura fue llevado a cabo por Griffith [31], quien derivo una expresion para determinar
el esfuerzo de fractura en materiales fragiles como el vidrio.

Griffith propuso que un material fragil contiene una poblacién de finas grietas,
las cuales producen una concentracién de esfuerzos de magnitud suficiente tal que la
resistencia cohesiva tedrica se alcanza en regiones localizadas. Cuando una de las grietas
se extiende dentro de una fractura fragil, ésta produce un incremento en el area
superficial de los lados de la grieta. La grieta requiere energia para vencer la fuerza
cohesiva de los dtomos o expresado en otra forma esta requiere un incremento en la
energia de superficie. La fuente del incremento de la energia de superficie es la energia

de deformacion eléstica la cual es liberada cuando se extiende la grieta. Griffith
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establecio el siguiente criterio para la propagacion de una grieta: Una grieta se propagari
cuando el decremento en energia de deformacidn elastica es al menos igual a la energia
requerida para crear la nueva superficie.

A continuacién se aplica ¢l criterio de Griffith al modelo de grieta mostrado en la
figura 4.4. El espesor de la placa es ignorable, y asi el problema puede ser tratado como
un caso de esfuerzo plano. La forma asumida de la grieta es eliptica. Para una grieta en el
interior del elemento la longitud es 24, mientras para una en ¢l borde del elemento la

longitud es a. El efecto de ambos tipos de grieta en la conducta de la fractura es el

mismo.

{1 20)

ch Superficies
de fractura Nuevas
superficies
Energla
I
24 almacenada L

q B

u—>7s
$ da
4 ¢ ¢ Defommiacion Extension de la griela
Placa agrietads bajo Registro
esfuerzo uniforme Carga-Defommacion

Figura 4.4.- Modelo de Griffith de fractura fragil.

La distribucion de esfuerzos para una grieta eliptica fue determinada por Inglis
[32]. Un decremento en la energia de deformacion resulta de la formacién de una grieta.

La energia de deformacion elastica por unidad de espesor de placa es igual a
U, =e— (4.2)

donde & es el esfuerzo tensil actuando normal a la longitud de ia grieta de longitud 2a
y.E es el modulo de Young. El signo negativo es utilizado debido a que el crecimiento de
la grieta libera energia de deformacién elastica. La energia de superficie debido a la

presencia de la grieta se encuentra dada por la siguiente ecuacién

Us=22a)y, (4.3)
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donde y es la energia superficial, 2a es la longitud de la grieta y €l 2 es debido a las

caras de las superficies que se forman.
El cambio total en energia potencial resultante de la creacion de la grieta es
AU=Ug+U, (4.4)
De acuerdo al criterio de Griffith la grieta se propagard bajo un esfuerzo
constante aplicado o si un incremento en la longitud de la grieta no produce cambio en la

energia total del sistema ya que el incremento en la energia de superficie es compensado

por un decremento en la energia de deformacion elastica.

g 2 .2
dAU=0=i 4ay5-ﬂ-a o (45)
da da E
2 2
Pys- =0 (4.6)
E
1Ey.)?
0=(—}’SJ @
za

La ecuacion proporciona el esfuerzo requerido para propagar una grieta en un

material fragil como una funcidn del tamafio de la microgrieta.

Para una placa que es gruesa comparada con la longitud de la grieta (deformacion

plana) la ecuacion de Griffith se expresa como:
“2
] “
donde v es la razon de Poisson, £ es el médulo de Young, ys es la energia superficial y a
es la mitad de la longitud de la grieta.
Orowan [33] sugirid que la ecuacién de Griffith debe ser mas compatible con la

fractura fragil en metales por la inclusién de un término y, el cual expresa el trabajo

plastico requerido para extender la pared de la grieta

1
e {ZELH_*V_;»)) (4.9)
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45 ASPECTOS MICROESTRUCTURALES DE LA
FRACTURA

La iniciacion de microgrietas puede estar influenciada por la presencia y
naturaleza de particulas de segunda fases. La resistencia a la fractura mejora si la
particulas se encuentran bien ligadas a la matriz. Particulas pequefias (r < 1 pm) y
particulas esféricas son mds resistentes al agrietamiento, si la dispersion de particulas de
una segunda fase es ficilmente cortada por las dislocaciones, entonces habra
deslizamiento plano y ocurrirdn apilamientos de dislocaciones relativamente grandes.
Esto lleva a tener altos esfuerzos, facil iniciacién de microgrietas y comportamiento
fragil. Sin embargo, si la segunda fase consiste en una dispersién de particulas finas
impenetrables, la distancia de deslizamiento es reducida de manera importante, y en
correspondencia, el numero de dislocaciones que pueden ser apiladas es reducido.
Ademds, una vez que las grietas se encuentren formadas serdn forzadas a arquearse entre
las particulas incrementando la energia interfacial efectiva. Asi, dispersiongs finas de
particulas pueden incrementar la tenacidad bajo circunstancias adecuadas. Una fase

ductil puede también impartir ductitidad a la matriz fragil.
4.6 FRACTOGRAFIA

La examinacién microscopica de la superficie de fractura con el objetivo de
obtener informacion acerca de la naturaleza de la fractura es llamada fractografia. Este
estudio se lleva a cabo utilizando microscopia electronica de barrido (MEB),
aprovechando su gran profundidad de campo.

Generalmente en la escala microscopica se observan tres modos de fractura:
clivaje, cuasi-clivaje y ruptura de huecos.

La fractura de clivaje representa fractura fragil que ocurre a lo largo de planos
cristalograficos. Los arreglos caracteristicos de la fractura por clivaje son de caras
planas, con marcas de rio que son causadas por la grieta moviéndose a través del eristal a
lo largo de un numero de planos paralelos formando una serie de mesetas. La direccion

de estos patrones de rio representan la direccion de propagacién de la grieta.
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La fractura cuasi-clivaje es observada principalmente en fracturas realizadas a
bajas temperaturas en aceros templados. En esta forma de fractura las caras no son
verdaderos planos de clivaje, exhiben a menudo huecos y colinas rasgadas alrededor de
las caras.

La ruptura de huecos se caracteriza por depresiones como copa que pueden ser
equiaxiales, parabélicos o elipticos dependiendo del estado de esfuerzos. Este tipo de
superficie de fractura denota una fractura ductil. Las microgrietas son iniciadas en
particulas de segunda fase, los huecos crecen, y eventualmente existen ligas entre las

microgrietas de fractura.

4.7 MODELOS DE LINEA

Una formulacién que en la Gltima década se ha utilizado para describir la
propagacién del frente de grieta en materiales heterogéneos consiste en imaginar el
frente de fractura como una linea moviéndose a través de un material que contiene
obstaculos microestructurales aleatoriamente distribuidos. Este frente va a separar el
espécimen en dos piezas quebradas. La morfologia de la linea en cada tiempo ¢

determina la morfologia de la superficie de fractura final, figura 4.5.

A " < Heterogeneidades

~—~~ Superficie de fractura

~-+--_ Frente de linea

Figura 4.5.- Representacion de una linea moviéndose a [o largo del eje y, dentro de un medio
heterogéneo dejando detréds una superficie rugosa.
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El movimiento del frente de grieta se describe por una ecuacién local no lineal de
tipo Langevin [34], aplicada primero por Ertas y Kardar en un contexto muy diferente

[35-37].
6: 2—) — g -
pa—:ax r+f(x, r(x,t)]+F (4.10)

-

donde p es el inverso de la movilidad, /(x,r} es una fuerza aleatoria debida a las

5
impurezas del medio heterogéneo y F es una fuerza uniforme aplicada.

Los términos no lineales toman en cuenta las variaciones de la velocidad de la
grieta local con la orientacion local del frente. Esta ecuacién guia a un gran nimero de
regimenes, dependiente de los valores relativos de las constantes de los términos no
lineales. Aunque este modelo sufre de algunas carencias [38] sugiere la existencia de dos
regimenes de fractura. Para velocidades de grieta tendientes a cero, la linea es capaz de
liberarse de los obstaculos microesiructurales. Esto es conocido como la transicidn de
desanclaje en el problema de la linea atrapada [39]. En este caso, el indice de rugosidad
¢, perpendicular a la dircccién de propagacion de la grieta es igual a 0.5. Mas
generalmente, para una velocidad dada, hay un cruce en alguna escala de longitud &£ys de
la conducta cuasiestatica a la conducta dindmica. Para escalas de longitud pequerias (r <
&os), el Indice de rugosidad es igual a ¢ = 0.5, mientras que para grandes escalas de
longitud, cuando r > &ps, ¢ = 0.75. La longitud de cruce &ps decrece rdpidamente con la
velocidad de grieta, tendiendo a infinito cuando la velocidad de grieta tiende a cero.
Debido a que la velocidad aumenta con el aumento del factor de intensidad de esfuerzos,
se espera, dentro del marco de este modelo, que la longitud de cruce decrezca cuando se
incrementa K.

Otros modelos interesantes son los establecidos por Roux y Frangois [40] para la
fractura de materiales plésticos en los que la superficie de fractura son superficies de
minima energia y el indice de rugosidad presenta un valor entre 0.4 y 0.5.

Vashista y Nakano [41] proveen interesantes simulaciones dindmicas moleculares
con la existencia de dos regimenes con una longitud de cruce que decrece al aumentar las

velocidades de la grieta.
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CAPITULO 5

ALEACIONES ALUMINIO-SILICIO

5.1 INTRODUCCION

En este capitulo se abordan los aspecfos generales de la solidiftcacion de las
aleaciones aluminio-silicio, objeto de estudio de esta investigacién, esta transformacion
del estado [fquido al solido es determinante de las propiedades mecdnicas que presenta la
fundicién,

Después de su solidificacién, el material puede ser utilizado como fue
solidificado, o se le puede efectuar algliin tratamiento térmico, los cuales son

dependientes de las estructuras formadas en la solidificacidn.

5.2 ALEACIONES ALUMINIO-SILICIO

Las aleaciones con silicio como elemento principal de aleacion son las mas
importantes de las aleaciones fundidas de aluminio debido a la alta fluidez impartida por
la presencia de grandes volimenes del eutéctico Al-Si. Otras ventajas de esas
fundiciones son la alta resistencia a la corrosion, buena soldabilidad y el reducido

coeficiente de expansion térmica debido al silicio [42].

5.2.1 SOLIDIFICACION EN ALEACIONES ALUMINIO-
SILICIO

Las aleaciones comerciales de aluminio-silicio estan disponibles con
composiciones hipoeutécticas, eutécticas y, menos cominmente, se encuentran las
hipereutécticas. El eutéctico de aluminio y silicio se forma con 12.6% de Si y solidifica a

577°C. Por lo que de acuerdo al contenido de silicio las aleaciones hipoeutécticas
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contienen entre 5 y 10% de Si, las eutécticas poseen un contenido entre 11y 13 % Siy

las hipereutécticas poseen contenidos de silicio entre 14 y 20%, ver figura 5.1.

T
°C
Liq.
700
Liqg.
660 &
Si
600
500
Al 10 20
% Si, en peso

Figura 5.1.- Diagrama de equilibrio Al-Si [43].

Dependiendo de la pureza del material base, las aleaciones Al-Si pueden
contener varias cantidades de impurezas como hierro, manganeso, cobre y zinc. A
menudo el cobre y el magnesio son agregados para incrementar la resistencia de la
fundicidn. Las impurezas y elementos aleantes entran parcialmente en solucién sélida en
la matriz y forman particulas intermetalicas durante el proceso de solidificacién.

En las aleaciones hipoeutécticas como la aleacion tipo A319 estudiada en este
trabajo que contienen aproximadamente 7% de Si, ocurre la siguiente secuencia de
precipitacion de fases: formacion de una red dendritica de aluminio-ct, reaccidn eutéctica
aluminio-silicio y formacién de otras fases eutécticas secundarias como Mg,Si y Al,Cu,

que se observan debido a la presencia de aleantes, tales como magnesio y cobre [43].
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5.2.2 COMPUESTOS INTERMETALICOS

En las aleaciones impuras aluminio-silicio, los compuestos intermetédlicos mds
relevantes son las diferentes fases de hierro, debido a su efecto sobre las propiedades
mecanicas. La formacién del intermetdlico AlsFeSi (fase PB) es la mas perjudicial en
estas aleaciones, y es debido a su forma de agujas o placas alargadas, las cuales son
duras y fragiles, tienen escasa adhesidn con la matriz por lo que la resistencia a la
fractura disminuye, la fase AlsFeSi se forma a rapideces de solidificacién comunmente
presentes en vaciados en arena y moldes permanentes. Cuando la cantidad de hierro
sobrepasa el 0.7% en peso, las agujas o placas no se multiplican stno que crecen
longitudinalmente y se vuelven mds nocivas; sin embargo, esta fase 8 no deseada se
puede eliminar y convertir en Al;s(Fe,Mn);S1,, llamada también fase o, lo que se logra
mediante la adicion de manganeso a la aleacidn, esta fase o tiene forma de escritura

china y es menos nociva para las propiedades mecanicas [44], ver figura 5.2.

Simbologia:
Al 3. Al 3F e
“% Wt Alg: AlgFeSi
A 415: Al;FeSi
Al/j.‘ Al,,—(Mn,Fe);Sig
Mn | ]
o
2 o
%Wt ¢
Fe

Figura 5.2.- Diagrama de fases Al-Si-Fe-Mn [45].

5.2.3 REFINAMIENTO DE GRANO

Las aleaciones de aluminio tienden a poseer un grano grande a causa de
sobrecalentamiento, refusiones sucesivas, mantenimientos prolongados en estado

liquido.
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Este engrosamiento de grano disminuye las propiedades mecanicas de la aleacion
como la resistencia a la tensién, la resistencia a la fatiga y la tenacidad, aumentando la
tendencia a la formacién de grietas. También perjudica al aspecto de las piezas, sobre
todo si son anodizadas posteriormente. Por lo tanto, se tiene la necesidad de efectuar un
afinamiento del tamafio de grano. Este refinamiento es muy utilizado en el caso de
moldeo en arena siendo menos necesario en el moldeo en coquilla y moldeo bajo presién
que producen, de por si, un grano fino, como consecuencia de un enfriamiento rapido
debido a la naturaleza del molde sobre todo st los espesores son reducidos.

El refinamiento de grano, es casi obligatorio para las aleaciones Al-Si,
pudiéndose llevar a cabo mediante métodos fisicos o quimicos. Dentro de los métodos
fistcos se encuentran la agitacién o vibractdn mediante el cual se fragmentan las
dendritas solidas formando partes mds pequeiias estos fragmentos se pueden dispersar
dentro del metal que esta ain solidificado, para posteriormente crecer como cristales

sélidos independiente, ver figura 5.3 [46].

Figura 5.3.- Principales caracteristicas microestructurales: (a) Espaciamiento dendritico
secundario; (b) Fase de silicio eutéctica; (¢) Tamafio de grano [46].

Por medio de agentes quimicos se aplican generalmente como fundentes
constituidos por sales o por mezclas de sales, principalmente fluroruros simples o
compuestos que reaccionan ¢on el metal fundido liberando, segin el caso, titanio, boro,
sodio o por medio de aleaciones maestras Al-Ti-B o Al-Ti. Siendo el més comun el uso
de titanio en contenidos de alrededor de 0.25% en peso, lo cual promueve la

precipitacién de particulas de TiAl; que se forman por una reaccion peritéctica. Es a
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partir de los compuestos de TiAl; donde se inicia el crecimiento del soélido, que
posteriormente se convierten en dendritas. El tamafio de grano se estima en una relacién

inversa al numero de compuestos de TiAlz existentes [44,47].
5.2.4 MODIFICACION DE ESTRUCTURA EUTECTICA

En las aleaciones aluminio-silicio hipoeutécticas sin modificar se forman
crstales en forma de grandes placas en Ja fase eutéctica del silicio aluminio en la pieza
fundida durante su solidificacion, ver figura 5.4, estas particulas son fragiles, y reducen
la resistencia y ductilidad de la pieza fundida, tienden a dificultar la circulacién del

metal fundido (alimentacién) durante el proceso de solidificacion.

Si se emplea aluminto modificado se forma una mejor estructura en la cual la
fase de silicio es de naturaleza fibrosa y se encuentra finamente dispersa en el material,
ver figura 5.5, esta estructura proporciona mejores propiedades mecanicas especialmente
ductilidad a la pieza. Durante el proceso de solidificaciéon es posible modificar la

estructura eutéctica agregando agentes quimicos a la aleacién o incrementando las

velocidades de enfriamiento [44].
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eutéctica modificada.

Actualmente se conocen los beneficios de la modificacién quimica aunque el
mecanismo total no se encuentra entendido. Las investigaciones mas recientes [48]
sefialan que durante este mecanismo el crecimiento de la fase de silicio es afectado por
impurezas de Na, Sr y algunas tierras raras; estos elementos originan una alta densidad
de maclas (cristales especulares) durante el crecimiento de la fase de silicio, dando como
resultado una red interconectada de fibras curvadas, dobladas o separadas que permiten
una microestructura fina [46].

Las primeras investigaciones demostraron que ¢l porcentaje de crecimiento y
nucleacion de la fase de silicio durante la solidificacién de las aleaciones Al-Si podia
quedar influido por la presencia de ciertos elementos, Pacz alrededor de 1930 encontré
vcomo pequeiias adiciones de metales alcalinos, especialmente sodio, a la aleacién de
aluminio-silicio en estado liquido cambiaban la naturaleza de la fase de silicio desde
cristales como placas a cristales fibrosos, finamente dispersados cuando se solidificaba
el metal [49].

Durante muchos afios, el sodio fue el tinico medio disponible para la
modificacion de las aleaciones de aluminio-silicio. La mejora en las propiedades
obtenida provocé un aumento notable de su utilizacidn en estas aleaciones. Sin embargo
el sodio es un metal muy reactivo, Puede reaccionar violentamente durante su adicion a
la aleacion de aluminio-silicio fundido, por tanto, es dificil un control estricto del nivel

de adicién.
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Los niveles residuales de sodio en cl metal fundido debieran hallarse en los
margenes de 0.01 a 0.02% para que la modificacién sea eficaz. Debido a la combustién
violenta al afiadir sodio metélico, las recuperaciones reales pueden ser tan bajas como el
20%, por tanto, deben afiadirse cantidades relativamente grandes.

Debido a estas inconveniencias del sodio se ha encontrado que el modificar con
estroncio es mds practico, y mas aceptado en la industria de la fundicion, debido a que
retiene su eficacia de modificacion durante perfodos prolongados de mantenimiento del
metal fundido, ademads de no requerir los cuidados especiales exigidos en la utilizacién y
manejo del sodio. La modificacién aportada por el estroncio tiende a mantenerse en
fusiones repetidas por lo que al estroncio se le conoce habitualmente como modificador
“permanente”.

Puede conseguirse la modificacion completa de una aleaciéon fundida con un
nivel de estroncio residual en el rango de 0.01 a 0.015%, y algunas pruebas han
demostrado que se consigue la modificacion completa con tan poco como 0.005%.

Existen pruebas de que el estroncio estimula la formacién de particulas més finas
de los compuestos intermetélicos ricos en hierro en lugar de las particulas relativamente
grandes de la fase silicio-aluminio-hierro observadas normalmente en las aleaciones de

aluminio-silicio fundidas con alto contenido de hierro.
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CAPITULO 6
DESARROLLO EXPERIMENTAL

6.1 INTRODUCCION

En esta investigacion se efectud un estudio y caracterizacion de las superficies de
fractura de un material de uso ingenieril por medio del exponente de Hurst ({) y de la
longitud de correlacién (&) con el proposito de examinar la hipétesis de que en un
material dendritico las mayores heterogeneidades presentes se encuentran relacionadas a
fa longitud de correlacién de la superficie de fractura, para probar lo anterior se buscd
como punto de partida un material que cumpliera con los siguientes requisitos:

» Una microestructura dendritica, la cual se considera como la mayor

heterogenidad del material a estudiar; y

e Un marcado contraste entre fases.

El material que satisfacia los requisitos establecidos fue la aleacién dendritica
aluminio-silicio tipo A319, la cual posee una amplia demanda en la industria automotriz.

Una vez que se determind el material a utilizar se procedié a elaborar la
metodologia experimental para generar resultados que permitieran evaluar [a hipétesis
establecida, esta metodologia consistio en el maquinado de probetas para la realizacion
de ensayos de fractura por impacto y por tensién. Ademads, se realizaron preparaciones
metalogrdficas para la caracterizacion de las heterogeneidades de la aleacion empleando
un microscopio electrénico de barrido, para la identificacién de las fases mediante
comparacton morfolégica, auxilidandose de espectrometria de rayos X en dispersion de
energia. Una vez identificadas las heterogeneidades de la aleacidn, se utilizé6 un
microscapio optico acoplado a un analizador de iméagenes para gvaluar el tamario de las
fases presentes; dicha caracterizacién consistié en determinar la fraccion de area,
diametro de Feret y factor de forma de cada fase presente en diversos planos

digitalizados aleatoriamente de las muestras metalograficas. Obtenidas las superficies de
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fractura se procedié al analisis de fractura para lo cual se recurrié al microscopio
electrénico de barrido (MEB) para la digitalizacién de imdgenes de las superficies de
fractura; haciendo uso de esta herramienta (MEB) junto con microscopia de fuerza
atomica (MFA) y perfilometria, se obtuvieron perfiles de fractura en diferentes escalas
de longitud de observacién (desde nanémetros hasta un centimetro). De la informacién
topografica recopilada, representada por los perfiles de fractura, se llevd a cabo el
analisis de autoafinidad por medio del método de banda de ancho variable 6 Zy,, para la
determinacion del exponente de rugosidad (&) y de la longitud de correlacién (£). Con
los resultados generados de la caracterizacién microestructural y los de autoafinidad fue

posible la evaluacion de la hipotesis establecida.

6.2 MATERIAL UTILIZADO

Las muestras empleadas en la experimentacion fueron extraidas de piezas de
aluminio-silicio vaciado tipo A319, su composicién quimica se presenta en la tabla 6.1,
la cual fue obtenida mediante la técnica de espectrometria de rayos X en dispersidn de

energia.

Tabla 6.1.- Composiciones quimicas de las muestras a investigar.

Elemento - Muestras

Ensayadas por impacto  Ensayadas por tensién

% en peso
Si 7.147 6.497
Cu 3.261 2901
Fe 0.612 0.318
Zn 0.664 0.182
Mn 0.374 0.125
N1 0.041 0.015
Ti 0.134 0.181
Mg 0.313 0.275
Sr 0.014 0.013
Otros 0.114 0.003

Al Balance Balance
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6.3 ENSAYO DE TENSION Y ENSAYO DE IMPACTO.

Como medio para la obtencion de las superficies de fractura se realizaron ensayos
de tension los cuales fueron llevados hasta la fractura en una maquina universal de
pruebas mecénicas servohidraulica con capacidad de carga maxima de 8 000 Kg,

también se realizaron ensayos de impacto.

6.3.1 Preparacion de las probetas.

Las probetas para los ensayos de impacto, norma ASTM E-23, y para los ensayos

de tensién se maquinaron siguiendo las dimensiones mostradas en la figura 6.1 y 6.2

respectivamente.

—_— 0.25 mm rad 2 mm

10 mm /\ l
T~ 55 mm 72 T \/450_‘_[\_-/

Lados opuestos paralglos
a 90°+10" de los lados
adyacentes

Figura 6.1.- Geometria de las probetas maquinadas para ensayos de impacto.

TE— 3()O.znr:lnmt_’| l

- : /
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Lk ousacsosads amsovencns’ R = 5 mn] Masinntonscmrnrranrinn s
—»| 19mm D ~—» 16 mm L —»l 16 mm L—

Figura 6.2.- Geometria de las probetas maquinadas para ensayos a tension.
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6.4 PREPARACION METALOGRAFICA

Para la observacion metalografica se siguieron las técnicas indicadas por la
norma ASTM E-3 en cuanto a preparacion de la muestra (corte, montaje y pulido),
finalizando dicha preparacion con un pulide final a partir de suspensién de diamante de
0.25 pm en pafios de raydn, obteniendo superficies metalogréaficas con acabado espejo.
Las muestras se obtuvieron por cortes longitudinales y transversales de las probetas a

ensayar por tension € impacto.

6.5 DETERMINACION DEL TAMARQ DE LAS
HETEROGENEIDADES DEL MATERIAL POR MEDIO
DE MICROSCOPIA OPTICA Y DE ANALISIS DE
IMAGENES

Para la identificacién de cada fase de la aleacidn aluminio-silicio se utilizé un
microscopio electrénico de barrido marca Leo modelo Leica S440, ¢n ¢l cual se trabajo a
magnificaciones de 3500x con un voltaje de operacion de 25 XV, y a una distancia de
trabajo de 25 mm, esta identificacion se efectué mediante comparacion morfoldgica
apoyada con la técnica de espectrometria de rayos X en dispersién de energia del MEB.
Una vez que se tenia plenamente identificada cada fase se procedié a su caracterizacion
mediante microscopia Optica y andlisis de imagenes.

Las observaciones de la microestructura se efectuaron en un microscopio 4ptico
marca Nikon Epiphot-TME con platina invertida motorizada, equipado con cuatro lentes
objetivos que permiten obtener magnificaciones de 50, 100, 200 y 400X. El microscopio
se¢ encuentra conectado a un equipo de analisis de imagenes Leica modelo Quantimet
Q520+, el cual capta la imagen obtenida del microscopio por medio de una cdmara de
video tipo CCD (Charged Coupled Device) digitalizandola (512 x 480 pixeles) a 256
tonos de grises. El equipo permite la realizacidon de mediciones que son reproducibles a
* | pixel (picture element).

Para la digitalizacién de las imagenes de la microestructura se buscaron zonas en

las muestras que presentaran las mejores condiciones de pulido libre de rayaduras,
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buscando siempre incluir todas las diversas fases presentes en la microestructura. Una
vez elegidas las zonas se digitalizaron las iméagenes a 100x, esta magnificacion resulté
adecuada para diferenciar las diversas fases presentes.

Después de digitalizar las imagenes se procedié a calcular el diametro de Feret,
fraccidén de area y factor de forma de los granos (revelados con el reactivo de Keller
durante 8 minutos), los brazos dendriticos primarios, los brazos dendriticos secundarios,

el espaciamiento dendritico secundario y las otras fases presentes, ver figura 6.3.

g
ZT R

Vl'@é

=% e

Figura 6.3.- lmagen tipica a 100 X, (a) [magen de 256 tonos de gris de 512 x 480 pixeles
(b) Deteccion de la fase Al;s(Fe,Mn);Si,, imagen binaria de 512 x 512 pixeles.

6.6 FRACTOGRAFIA

Paralelamente a la caracterizacién microestructural de la aleacién se procedié al
estudio de las superficies de fractura a través del microscopio electrénico de barrido, este
estudio se llevé a cabo sin ninguna preparacién especial de las muestras fracturadas, las
condiciones en las cuales se trabajé el microscopio fueron de un voltaje de operacién de
25 KV y una distancia de trabajo de 25 mm bajo la técnica de electrones secundarios, se
emplearon magnificaciones de imagenes a 100, 200, 400, 1 000, 2 000, 4 000, 8 000 y
10 000X las cuales se digitalizaron en imégenes grises de 256 tonos (1024 x 480

pixeles).
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6.7 MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA

Para la adqusicion de los perfiles topograficos de la superficie de fractura en
escalas de longitudes de observacion pequefia, especificamente en escalas
submicrométricas, se utilizé la técnica del microscopio de fuerza atdémica. El equipo
utilizado fue un microscopio marca Park Scientific modelo AutoPrebe CP, operado en
modo de contacto en aire; el scanner utilizado para la realizacién de los barridos fue de
10 x 10 pm de érea de barrido, el cual cuenta con resolucidn atémica en movimientos
relativos a los ejes coordenados x-y.

En la realizacion de ios barridos no se requirié de alguna preparacion especial de
la muestra tnicamente se cortaron las probetas fracturadas en tamafios de 0.01 x 0.01 x
0.01 m de ancho, largo y espesos. Las trayectorias de los barridos de las muestras fueron
de izquierda a derecha en direccion paralela al frente de avance de grieta (perpendicular
a la direccion de propagacion de grieta) empleando un cantilever tipo microlever APML-
06AU-50.

Se obtuvieron diversas imagenes en tres dimensiones con tamafios de barridos de
1 x 1 pm hasta 10 x 10 pm, ver figura 6.4, digitalizadas en 512 por 512 pixeles en 256
tonos de grises, estas imagenes se construyen con la sefial proveniente del movimiento
del scanner que reproduce la topografia de la superficie reaccionando a los picos y valles
que presenta la muestra. Las partes mds brillantes y claras de las timdgenes corresponden
a las partes mas altas de las muestras (ver figura 6.5), cada imagen digitalizada
corresponde a una matriz discreta de datos de altura. De esta matriz de datos se
extrajeron diversos perfiles de cada imagen, figura 6.6, representativos de la topografia
de la muestra, obteniendo una resolucién lateral de 20 A aproximadamente al obtener
imégenes de 512 por 512 pixeles en barridos de 1 x 1 pm [50]. Una vez que se tenian los
datos de los perfiles de las muestras se almacenaron en disco para su posterior analisis de

autoafinidad.
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Figura 6.4.- Imagen tipica en tres dimensiones de MFA de 3 x 3 um sobre la superficie de
fractura.

Figura 6.5.- Imagen tipica en dos dimensiones de MFA de 3 x 3 pm, las partes mas claras
representan las partes mas altas de la muestra.
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Figura 6.6.- Grafico representativo de un perfil tipico recopilado por MFA.

6.8 MICROSCOPiA ELECTRONICA DE BARRIDO Y
ANALISIS DE IMAGENES.

Para la adquisicion de datos topograficos en longitudes de escala micrométrica-
milimétrica se utilizd6 un microscopio electronico de barrido usando electrones
retrodispersados, los cuales permiten la distincién entre elementos con diferente nimero
atomico. Gracias a una técnica de recubrimiento electrolitico de niquel aplicada en las
superficies de fractura (previamente cortadas a 0.01 x 0.01 x 0.01 m) se obtuvieron altos
contrastes de intensidad de tonos de la imagen adquirida. Para la aplicacion del
recubrimiento se sigui6 un procedimiento que consistié basicamente en 3 pasos [51]:

1) Limpieza y pasivado de la aleacion.- En este paso las muestras de fractura fueron
introducidas en una solucién de 40 g/l de NaOH y 10 g/l de KMnO4 durante 5

“minutos, al finalizar este tiempo se les enjuagé con agua destilada.

2) Depositacién de cinc.- Las piezas pasivadas se introdujeron en una solucién de
500 g/l de NaOH y 100 g/l de ZnO durante 3 minutos, para después ser enjuagadas
en agua caliente (T = 100°C) como resultado de este paso se consiguid un
recubrimiento con espesor promedio de lpum que sirve como interfase entre la
aleacion y el recubrimiento de niquel.

3) Depositacion de niquel.- Las piezas recubiertas con zinc se introdujeron en un bafio
de sulfamato de niquel con una intensidad de corriente aplicada a la solucién de 3
A/dm* obteniendo una rapidez de depositacion de 35 pm/h. El recubrimiento

obtenido tenia un espesor aproximadamente igual a 30 pm.
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Este procedimiento arrojo resultados satisfactorios, ya que se logré una buena
adherencia entre aleacidn-niquel, se tuvieron espesores de recubrimientos de buen
tamafio ~ 30 pum, junto con excelentes contrastes de fases; concluido el proceso de los
recubrimientos se llevo a cabo un proceso de corte de las piezas en forma perpendicular
a la direccidn de avance de la grieta. El objetivo de este paso fue la obtencién de perfiles
de fractura. Este procedimiento se ejecuté con una cortadora marca Struers modelo
minitom con discos de alimina. Concluido el corte, se prosiguié a montar las piezas en
resina epdxica, con la finalidad de darles un proceso de pulido. Enseguida, las muestras
fueron introducidas al MEB obteniendo imédgenes digitalizadas, de 512 x 480 pixeles,
del perfil de la fractura hasta magnificaciones de 2 000 X con resolucién lateral de 0.06
micrometros en tamaiio de imagenes de 62.5 pm por 62.5 um.

Una vez obtenidas las imdgenes por medio del MEB, se procedié a efectuar la
deteccidn del perfil de fractura por medio del analizador de imégenes, ver figuras 6.7 y
6.8, obteniendo perfiles de 512 pixeles de longitud. También se construyeron perfiles
extensos mediante la unidén de imdagenes de campos adyacentes ligeramente traslapados
obteniendo perfiles de una longitud aproximada a 3.7 mm con una cantidad de 3070

datos puntuales al utilizar las imagenes de 100X, ver figura 6.9. Una vez que se tenian

los datos de los perfiles de las muestras se almacenaron en disco para su posterior

andlisis de autoafinidad.
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(e)

Figura 6.7.- Secuencia de deteccion del perfil de fractura: (a) Jmagen gris de 256 niveles de grises
obtenida por MEB a 100X, (b) Deteccion del recubrimiento mediante el nivel mds
débil del tono de gris, imagen binaria, (c) Aislamiento del 4rea de la aleacion
aluminio-silicio, (d) Deteccién del contorno de las fases presentes en la imagen (c),
{e) Aislamiento del perfil de fractura ¢liminando las fases indeseables.

Figura 6.8.- Imagen obtenida a una magnificacion de 100 X a la cual se le sobrepuso su perfil
deteclado de 512 datos puntuales.
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Figura 6.9.- Composicion tipica de perfiles secuenciales consistente en 3070 datos puntuales,
magnificacién 100X, escala 100 pm. En (a) se muestra la imagen final consistente
de 6 planos secuenciales, solo como referencia, en (b) se muestra el perfil final
obtenido por la union de los datos detectados con el analizador de imagenes,

6.9 PERFILOMETRIA

La adquisicién de datos topograficos en la escala de longitud desde milimetros
hasta centimetros, fue efectuada mediante un equipo de perfilometria (Form Taylor
Hobson Series 2), el cual posee una aguia modele 112/2009 con un radio de punta de 2
um del tipo cénico. Para la adquisicidn de datos se efectuaron barridos en direccién
perpendicular al avance de la grieta para el caso de las probetas fracturadas en impacto,
para las probetas fracturadas en tensidn se efectuaron los barridos en direcciones
aleatorias; los datos se recopilaron por medio del software FTSS V6.30 el cual permite el
almacenamiento y transformacién de los datos provenientes de la sefial eléctrica sin
filtrar (sefial originada por medio de un transductor al transformar el desplazamiento
mecéanico de la punta o aguja adherida al cantilever en sefial eléctrica, ver figura 6.10) en
datos discretos de altura, obteniendo como maxima resolucion lateral 0.25 micrometros
en barridos ~ 1 cm con 28841 datos puntuales. Una vez que se tenian los datos de los
perfiles de las muestras se almacenaron en disco para su posterior andlisis de

autoafinidad.

1020129202
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Figura 6.10.- Esquema del dispositivo utilizado en el rugosimetro para la recopilacién
topografica.

6.10 MEDICION DEL EXPONENTE DE RUGOSIDAD Y DE
LA LONGITUD DE CORRELACION

Para la determinacion del exponente de rugosidad asi como de la longitud de
correlacion, se siguio el procedimiento descrito a continuacion:

Los perfiles de fractura obtenidos mediante las diversas técnicas experimentales
MEB, MFA y perfilometria en unidades de micrémetros (tanto para el espaciamiento
entre puntos muestrales de longitud en el eje X como para los datos de altura en el eje Y)
se alimentaron en un programa diseflado para eliminar Jas tendencias presentes en
cualquier superficie denominadas ondulacion y error de forma, estos conceptos
inherentes a cualquier superficic se encuentran ligados a la rugosidad formando la

textura superficial, ver figura 6.11 [52].
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wwwwwwmwwwmml,ﬂnwﬁrww«hm“rw Rugosidad

Ondulacién
M_\—/—\—AJ—\N

/—‘_\—,/ Error de forma

Figura 6.11.- Representacidn del perfil superficial en el cual se muestran los efectos combinados
de rugosidad, ondulacion y error de forma.
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Esta ondulacion y error de forma son eliminados mediante la sustraccion de una
linea de ajuste que se formula estadisticamente mediante el método de minimos cuadrados

obteniendo como resultado el perfil corregido sin tendencia, ver figura 6.12.
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Figura 6.12.- Grafico que representa la sustraccion de la linea de tendencia del perfil original,

Para la determinacion de los parametros autoafines se utilizé el metodo de banda
de ancho variable, el cual ha sido probado en la determinacién de mediciones autoafines
resultando en un error (= exponente de entrada - exponente de salida) < 30.05 en
perfiles con més de 1,000 datos [18]. Ademds de esta evaluacion efectuada por
Schmittbuhl y colaboradores, éste método ha sido aplicado en numerosas ocasiones por
investigadores como Feder, Bouchaud, Daguier entre otros proveyéndolos de resultados
confiables en mediciones autoafines [10,53,54].

Establecido el método de caractenizacion autoafin, Z,..x 0 banda de ancho variable,
se implementé en programa al cual se alimentan los perfiles de fractura ya sin
ondulaciones y errores de forma obteniendo el tamario de ventana v/s Zpa. Estos
resultados se introducen en un grafico logaritmico obteniendo una dispersion de puntos
que siguen un comportamiento lineal, al determinar la pendiente se obtiene el exponente
de Hurst £ mediante

Zmax (r) ar® .- log Zmax (r) a {log r
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La longitud de correlacion sc¢ establece en el limite superior del comportamiento

autoafin que presentan los puntos muestrales provenientes del perfilometro, los cuales

representan los barridos mas largos realizados (centimetros), ver figura 6.13.
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Figura 6.13.- Grafico tipico de salida obtenida al representar todos los datos de los perfiles (MFA,
MEB Y perfilometria).
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CAPITULO 7

RESULTADOS

7.1 MICROESTRUCTURA E IMAGENES DIGITALIZADAS

La figura 7.1 muestra la microcstructura tipica de la aleacién Aluminio-Silicio
modificada y refinada de las muestras usadas en las probetas de impacto y tension. De la
microestructura fue posible distinguir 6 fases presentes, de las cuales 5 de ellas se
ilustran en la imagen proveniente del microscopio dptico a 100X, éstas son las fases
aluminio alfa, silicio, eutéctico, Al,Cu, AlsFeSi y Al s(MnFe);Si;, asi mismo se
presentan los espectros de rayos X en dispersién de energia caracteristicos de las
distintas fases (figura 7.2 a, b, ¢, d y ¢). En la figura 7.3 se presenta una imagen tipica de

la microestructura, en la que se muestra la forma de medicién de las diferentes

estructuras.

£
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Figura 7.1 .- Microestructura tipica de las muestras de la aleacion Aluminio-Silicio.
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Figura 7.2.- Espectros de R-X en dispersion de energfa caracteristicos de las fases de la aleacién
Aluminio-Silicio: (a) Aluminio-a, (b) Alis(MnFe)sSi, , (¢) AlCu, (d) Silicio y
(e) eutéctico {aluminio-silicio}.
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Figura 7.3.- Microestructura tipicas de las muestras analizadas. (a) Microestructura granular de
las muestras fracturadas en el ensayo de tensién, (b) Microestructura granular de las
muestras fracturadas en ¢l ensayo de impacto.

7.2 MEDICION DE LA MICROESTRUCTURA

En la tabla 7.1 se muestran los resultados de las mediciones de fraccion de 4rea,
diametro de Feret' y factor de forma® de cada fase presente en 5 planos diferentes
captados a 100 X en el microscopio dptico, asi mismo se muestra en la tabla 7.2 las

mediciones de espaciamiento secundario dendritico, la longitud de brazos primarios de

la fase aluminio alfa y el tamafio de grano.

Tabla 7.1.- Resultados de las mediciones de fraccidn de area, didmetro de Feret y factor de
forma de cada fase presente en la aleacién Aluminio-Silicio.

“DeF eret, (jLon) t

Estructura Eutéctica 0.091 73.3 5.0
Silicio 0.027 20.0) 3.2
Aluminio-o& 0.787 11.2 2.0
Estructura Al;s(MnFe);Si, 0.088 23.3 42
Estructura Al,Cu 0.005 339 23
Estructura AlsFeSi 0.002 433 84

! E] diametro de Feret de un objeto ¢s Ja longitud maxima entre dos reclas tangentes paralelas.
2 El factor de forma es un pardmetro euclidiano. que se uliliza para poder comparar diferentes objetos. Se encuentra

dado por ff = p? (4724) siendo p el perimetro v 4 el drea del objcto en cuestion.
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Tabla 7.2.- Resultados de las mediciones de la longitud de los brazos primarios y del

espaciamiento secundario dendritico en la fase aluminio alfa, asi como del tamafio
de grano.

Longitud de los brazos primarios (pm) 2209 313.9

Espaciamiento dendritico secundario (um) 313 51.6

Tamario de grano (pm) 364.1 445.8
7.3 FRACTOGRAFiA

En las muestras fracturadas mediante el ensayo de impacto, ver la figura tipica
7.4 a, se presenté una fractura tipo granular (fractura por clivaje), esto se puede observar
en la imagen ya que se presenta una alta reflectividad y brillantez junto a una carencia de
huecos (fractura por corte) este mode de propagacion ocurrié a través de los granos. En
la parte externa de la superficie de fractura se presento6 Ia tendencia a la formacién de
labios de corte (fractura por corte) en un grado pequeiio estableciéndose con esto que se
presenta una fractura mixta [55].

En las muestras fracturadas por tension, ver figura tipica 7.4 b, se presentd un
modo de fractura dictil de coalescencia de microhuecos, los cuales presentan una forma

esférica sefial del esfuerzo tensil axisimétrico {S6].

Figura 7.4.- Imagenes tipicas de las superficies de fractura de los ensayos de impacto (a) y de las
superficie de fractura por tension (b) obtenidas mediante MEB en electrones
secundarios a 1000X. En (a) se presenta un modo de fractura mixta y en (b) se

presenta una fractura ductit indicada por los diversos microhuecos presentes en toda
la muestra.
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7.4 ANALISIS DE AUTOAFINIDAD

Como punto dc partida del anahsis autoafin se efectué un andlisis de las
imagenes obtenidas mediante MFA y MEB, en las que es posible observar una conducta
que exhibe un cierto grado de similitud al variar la escala de medici6n de las imagenes,
esta conducta se presenta tanto en las superficies fracturadas por impacto, como en

aquellas provenientes de los ensayos de tension, ver figuras tipicas 7.5 y 7.6.

(@) i (b)

Figura 7.5.- Imagenes tipicas MFA de la superficie de fractura Charpy, en las que se puede
observar un grado de similitud al variar la escala de medicion. En (a) ¢l tamario de
barrido es de 10 x 10 um, en (b) el tamafio de barrido es de 3 x 3 pm.

. 2wl 18l
THToA o kY . Wegx 22,00 KR 3Rnm || ;
‘Wd. fSem Phto K251 Detector- SEU e | (b)

Figura 7.6.- Imigenes tipicas MEB de la superficie de fractura por tensién. En (a) la
magnificacién de la imagen es de 10 KX y en (b) se presenta una imagen a 20KX.
En estas imagenes s¢ puede observar un grado de similitud de la parie derecha de
la figura (a) con la imagen completa de (b) al variar la magnificacion de 10KX a
20KX.
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EL stablecida la conducta de similitud morfolégica de las superficies se procedio a
efectuar el andlisis estadistico de autoafinidad lo que permitié aseverar que estas
superfica es cumplen con una conducta de autosimilitud anisotrdpica.

Eln las graficas de las figuras 7.7 y 7.8 se muestran los resultados del anélisis de
autoafinmdad para las muestras de fractura de impacto y de tensién. Los resultados de
autoafinkdad de los datos provenientes de MFA, MEB y de rugosimetria resultaron
cuantitatiivamente compatibles y permitieron la construccidén de una curva tnica para
cada caso, superficies de fractura por tension y por impacto, sobre cerca de 7 décadas de
escalas cle longitud. La counstruccién de estas graficas se lleva a cabo sobre la base del
comportAmiento caracteristico que presentan los objetos autoafines —fractales
anisotropicos- en el que su momento de orden infinito de la distribucion de alturas,
calculado sobre un tamafio r, es proporcional a una ley de la potencia donde el

exponeryte de esta ley es el denominado exponente de rugosidad ¢, ver seccion 2.3.1.

Zmax (r):’iMaX{Z(r’)}x(r‘(x-»r - Min{z(rl)}x(r'(xu}x a rC

El graficar logaritimicamente Z,,. versus r permite observar el dominio del
régimen autoafin hasta una longitud superior limite, denominada longitud de correlacién
¢ Se observa en las graficas que el valor de longitud de correlacion es del orden de
456 pm para las superficies obtenidas de las pruebas de impacto, mientras que en el caso
de las superficies de fractura de tension, se presenta un valor de longitud de correlacién
de 372 pm, estos valores son del orden del tamafio de las mayores estructuras del
material. En ambos casos se encuenira que el comportamiento de las superficies se
ajusta a una ley de potencia donde el exponente caracteristico del régimen autoafin ¢
presenta un valor del orden de {= 0.8 = (.01, este resultado es consistente con el
reportado por otros investigadores para superficies de fractura obtenidas mediante

condiciones similares de propagacion de grieta [2-3,12,19-24,29-30,34,54].
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Figura 7.7.- Curva autoafin para las muestras de la aleacién Aluminio-Silicio fracturadas por
ensayos de impacto. Los puntos experimentales se ajustan correctamnente a una
funcidn 7, ar%.
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CAPITULO 8

ANALISIS Y DISCUSION DE
RESULTADOS

8.1 MICROESTRUCTURA DE LA ALEACION ALUMINIO-
SILICIO

En la microestructura de la aleacién aluminio-silicio se distinguieron seis
fases: aluminio alfa, silicio, eutéctico, AL,Cu, Al;FeSi y Al;s(MnFe);Si,, asi como
defectos de porosidad y rechupes. Para propositos de este trabajo la atencidn se centrd
en la caracterizacion de las diferentes fases encontradas junto con las estructuras
dendriticas y granulares. Dentro de la caracterizacion microestructural se encontrd
que el tamafio caracteristico de los granos, representado por el tamafio de grano
medido mediante el método de interseccién de lineas [57], presenta un valor del
orden de 445 um en las muestras ensayadas por impacto y en las muesiras ensayadas
por tension se presenta un tamafio de grano del orden de 364 pm, siendo estas las
heterogeneidades de mayor tamafio dentro del material investigado. La diferencia en
el tamafio de grano de las muestras inspeccionadas puede deberse a la cantidad de
titanio porcentual presente en las mismas, ya que como se reportd en la seccién 6.2 el
contenido de este elemento €s mayor ¢n las piezas ensayadas por tensién que en las
ensayadas por impacto (0.181 y 0.154 % en peso respectivamente) lo cual promueve
la precipitacién del compuesto TiAl; que sirve como nicleo del crecimiento
dendritico, asi al ser mayor la cantidad de nucleos se promueve un crecimiento en el
nimero de dendritas lo que ocasiona un tamafio de grano mas fino debido a la

interaccidn de las mismas dendritas que impiden un crecimiento mayor del grano.
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8.2 AUTOAFINIDAD

Del estudio autoafin efectuado mediante la examinacion de las imagenes MEB
y MFA de las superficies de fractura generadas mediante pruebas de impacto y de
tension fue posible observar un cierto grado de similitud al aumentar la resolucion de
las imégenes, esto indicaria que las superficies de fractura presentan rasgos de
fractalidad anisotrépica o autoafinidad.

Esta conducta autoafin se contirmd y cuantificé al efectuar andlisis estadistico
mediante el calculo del momento de orden infinito Z... sobre la distribucion de las
alturas de las superficies de fractura recopiladas por MEB, MFA y perfilometria. Al
graficar logaritimicamente los resultados del anélisis estadistico, Z,,, versus tamafio
de ventana, se logro la construecién de una curva unica con las curvas provenientes
de MEB, MFA y perfilometria, sobre cerca de sicte décadas de escala de longitud,
probando que los resultados de estas tres herramientas resultan ser cuantitativamente
compatibles, la conducta seguida por las superficies sc ajusté a un régimen lineal
dinamico con pendiente de = 0.8 = 0.01 lo que establece el caracter autoafin para
estos objetos naturales. Sin embargo a pesar de probarse la compatibilidad de los
resultados de las tres diferentes técnicas no fue posible en el caso de los resultados en
tension abarcar la escala de longitud intermedia debido a que no pudieron ser
observadas las piezas fracturadas en MEB ya que presentaron un adherimiento no
satisfactorio del recubrimiento de niquel, a pesar de eso se establece de acuerdo a la
grafica 7.8 que no hay cambio de la rugosidad con la escala.

El valor obtentdo para la pendiente, exponente de rugosidad, en las dos curvas
unicas de tensién y de impacto se encuentra que es del orden de magnitud del
establecido por otros investigadores sobre fracturas estudiadas en condiciones
similares de propagacion de grieta.

Asi mismo, de las curvas tTnicas se establece que la longitud limite del
caracter autoafin —longitud de correlacién- presenta valores de 372 um y 456 pum para
las muestras fracturadas por tensién y por impacto. Estos valores son similares al
tamafio de grano en estas muestras, tension e impacto respectivamente, lo que lleva a

pensar que la longitud de correlacion se encuentra ligada directamente con el tamafio
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de las heterogeneidades del material estudiado las que impiden que el
comportamiento autoafin se observe sobre mayores longitudes ya que estas
heterogeneidades al interactuar con el frente de grieta hacen que la superficie que se
genera presente un caracter de planicidad. Este pensamiento intuitivo se confirma al
cotejar el valor maximo del didmetro de Feret de las heterogeneidades contra la
longitud de correlacion, concluyendo que el valor de las heterogeneidades de mayor
tamafio, tamaiio de grano, corresponde a la longitud de limite del comportamiento

autoafin.
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CAPITULO 9

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

9.1 CONCLUSIONES

Las superficies de fractura presentan un cardcter fractal anisotrépico que puede
ser caracterizado apropiadamente mediante el método de banda de ancho variable.
El uso de téenicas experimentales en fractografia estadistica apoyadas con MFA,
MEB y perfilometria permiten obtener resultados cuantitativamente compatibles
de caracterizacion autoafin.

El valor del exponente de rugosidad o de Hurst £ utilizado para la caractenzacion
de superficies de fractura obtenidas mediante prucbas en las que la grieta se
propaga a velocidades altas como en los ensayos de impacto y de tension resulto
en un valor de = 0.80 = 0.01 lo que esta de acuerde con resultados obtenidos
por otros investigadores como Daguier, Bouchaud y Maloy.

Para las superficies de fractura caracterizadas en esta investigacién mediante
analisis autoafin se determind por primera vez en estudios similares un valor de
longitud de correlacidén que se extiende sobre cerca de siete décadas de escala de
longitud desde [ x 107 pm hasta 1 x 10* pm.

El valor limite de! dominio autoafin, denominado longitud de correlacién, se
encuentra que corresponde al tamafio de las mayores heterogeneidades del
material fracturado, en el caso de esta investigacion es correspondiente al tamafio
de grano. Con este resultado se determina una relacion entre los pardmetros
autoafines y la microestructura.

El método de analisis autoafin aplicado a superficies de fractura es adecuado para
llevar a cabo la caracterizacién de estos objetos anisotrépicos naturales debido a

que es independiente de factores de escala.
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9.2 RECOMENDACIONES PARA TRABAJOS FUTUROS

El analisis estadistico de autoafinidad presenta una gran variedad de

aplicaciones. A continuacidn se presentan algunas recomendaciones para continuar

esta linea de investigacion.

Continuacion del andlisis autoafin en superficies de fractura provenientes de
ensayos en los que la grieta se propague a velocidades lentas como durante la
fatiga.

Caracterizacion por microscopia de tunelamiento y de fuerza atémica de las
superficies fracturadas de materiales diversos para confirmar la existencia del
régimen universal con valor de 0.5 del exponente de rugosidad en escalas de
longitud pequefias -submicrométricas-.

Establecimiento del exponente de rugosidad en direccion paralela a la direccién

de propagacién de la grieta debido a que el plano de fractura es anisotrépico.
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ABSTRACT

The long distance roughness of the fracture surface of a dendritic aluminum alloy is studied over a wide
range of length scales. Self-affinity analysis was performed over samples broken in Charpy impact tests.
Simultaneous use of Atomic Force Microscopy, SEM and stylus profilometry allowed us to cover a wide
spectrum of length scales, spanning over seven decades, from a few nanometers up to one centimeter, The
roughness exponent and correlation length were obtained using the variable bandwidth method. For the
roughness exponent, a value of 0.8 was obtained, corresponding to the reported universal exponent,
Correlation length was found to correspond well 1o the characteristic length of the largest heterogeneities
in the complex microstructure. Our results provide information that can help to lmprove our understanding
of the role of microstructural parameters on crack propagation mechanisms.

INTRODUCTION

It is now accepted that the fracture surfaces of heterogeneous materials are self-affine objects. Mandelbrot
[1] was the first to attempt to corvelate the roughness of the fracture surface of steel with its macroscopic
mechanical properties. He claimed that there exists a direct correlation between the fracture toughness of
the material and the roughness exponent of its fracture surface. Since then, the self-affinity analysis of
fracture surfaces has been performed on a variety of materials. The use of sophisticated statistical methods
[2] along with the recording of topographical data by means of STM, AFM, SEM, optical microscopy and
stylus profilometry allowed us to characterize the self-affinity of the fracture surface through the
determination of its roughness exponents and correlation length.

The results of many workers [3] suggest that fracture surfaces exhibit two characteristic roughness
exponents. Surfaces generated by cracks propagating at high encugh speeds tend to exhibit the so-called
‘universal’ exponent {= 0.8 [4]. For low propagation rates, such as those obtained in fatigue tests, a
smaller roughness exponent, {= 0.5, is observed. In some cases the two exponents can be detected in the
same fracture surface [5,6], at the smaller Jength scales, typically in the nanometer range, the {= 0.5
cxponent might be detected, with the unjversal exponent existing in the micrometer-millimeter range, both
exponents separated at a characteristic cut-off length. For rapid kinetic conditions; the 0.8 exponent has
been observed even for the smaller length scales. In any case, the role of microstructure and it relations
with the self-affinity parameters are not well understood.

It seems that neither of the two roughness exponents is directly refated to the microstructure. Attempts
have been made to correlate the cut-off length to the size of microstructural features in some materials [7].

Fracture surfaces are self-affine for length scales up to a characteristic value called the correlation length,
£, beyond which the surface can be considered as a flat Euclidean object. The crack front can be imagined
as a line advancing through the microstructural obstacles. It seems evident that the interactions of the
crack front which the largest heterogeneities should determine the correlation length. Hinojosa [8]
reported the long distance roughness of the fracture surface of a nickel superalloy, he found that the
correlation length is of the order of the grain size. The results of Reyes [9] have also suggested that this
correlation length corresponds to the size of the spherulites in partially crystalline polymers.
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In this work we report the self-affinity analysis of the impact fracture surface of a dendritic aluminum
alloy. Topographic data were recorded using AFM, SEM and stylus profilometry, a total of seven decades
of length scales were covered using these techniques. The microstructure of the material is specially
interesting, there are several different phases with varying sizes, the largest heterogeneities are the primary
dendritic arms and the grain size, which are of the same order. We were mainly interested in finding out
which of the characteristic lengths is associated with the correlation length.

EXPERIMENT

The material used in this work was an Al-Si 319-type alloy in the refined and modified condition.
This alloy is employed in the automotive industry and is produced by casting. The chemical composition
of the material is as follows (% wt): Si: 7.147, Cu:3.261, Fe:0.612, Zn:0.664, Mn:0.374, Ni:0.041,
Ti:0.154, Mg:0.313, Sr:0.014, Al: balance. Grain refining treatment is normally accomplished with
titanium additions and modification of the eutectic phase is obtained with small Sr additions. The typical
microstructare is dendritic and a number of different phases are present. Figure 1 shows the six phases
present in the complex microstructure: alpha phase (aluminum rich solid solution), silicon, eutectic phase,
Al.Cu, AlsFeSi and Al s(MnFe);Si,. There is also a grain structure, not shown in Figure 1. This grain
structure was analyzed on an etched specimen using Keller's reagent. The largest heterogeneities were
identified as the grain size with a value of 446 pm, and the primary dendritic arm length with an average
value of 314 um. The sizes of the other phases were much smaller, less than 40 pm.

Charpy impact specimens were machined according to ASTM standard E23 then broken to obtain
the desired fracture surfaces. Fractographic observations were made by using the SEM and the AFM.
Figure 2a shows a typical fracture surface as observed by SEM. A mixed intergranular and transgranular
mode of propagation with evidence of some plastic deformations is observed. Figure 2b shows an AFM
3D image of this fracture surface.

Topographic data used in the self-affinity analysis were obtained by three different techniques:
AFM, SEM and stylus profilometry. In each case, height profiles were obtained in a direction
perpendicular to the crack propagation direction, i.e. parallel to the crack front.

In order to cover large length scales in the millimeter range, a stylus profiler was used to record
profiles of a maximum length of around one centimeter. The best height resolution obtained was 0.25
microns and the (ip radius was 2 um. A typical profile consists of more than 10,000 points. SEM profiles
were obtained in order to cover the scales at the micrometer level. The fracture surface was nickel plated
then sectioned and polished in a plane perpendicular to the direction of crack propagation. SEM images in
the BSE mode were recorded at different magnifications, from 100X up to 2000X. The profiles were
extracted by image analysis, the excellent contrast between the aluminum and nickel in the BSE mode
facilitated this task. The best resolution obtained in the 1024-point profiles was 0.06 microns/point. Figure
3 shows an example of the profiles obtained with the SEM technique.

AFM observations in the contact mode allowed the highest resolution profiles to be recorded and
covered the nanometer length scales. Scan sizes ranging from 0.5 to 10 microns were obtained. Profiles
obtained had a minimum distance between points of around one nanometer,
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Figure 2: Typical fracture surface observed by SEM (2a) and AFM (25).
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a)

Figure 3: Typical SEM image of the fracture praofile, (a). The respective profile extracted by image
analysis is shown irt (b).

b}

Self-affinity analysis was perforimed using the variable bandwidth method. In this method we
calculated the quantity :

Znoalr) = < max{z(r’)}e poger- MIN{E(P )} pope 2er D ¥

Where » is the width of the window. Zmax(r) is the difference between the maximum and the
minimum heights z within this window, averaged over all possible origins x of the window.

For the profilometry data, ten different profiles were averaged. For the SEM profiles, we averaged ten

profiles for each magnification. In the case of the AFM profiles ten profiles were averaged for each scan
size.

RESULTS

Figure 4 shows the results of the self-affinity analysis. A single averaged curve was obtained joining
together the curves obtained from the different techniques. The AFM and SEM curves overlap in the
region of 0.1 um and give a continuous curve, thus showing a complete quantitative compatibility in
agreement with the previous results of Daguier [7] and Hinojosa {8]. There is an small gap between the
SEM and the profilometer curves but the tendency is clearly the same. The very existence of this gap
manifests the inability of the SEM technique to cover the upper region of the self-affine regime for this
case, thus showing the advantage of using profilometry data to cover the largest length scales necessary to
observe the limit of the regime and the determination of the corvelation length. As we can see, the
expected universal exponent € = 0.81 is observed in the entire regime which spans over more than five
decades. The correlation length is observed at a value of § =456 pm.

The maximum length of the profilometer profiles were around 1 cm and the largest heterogeneities have a
maximum characteristic length of less than 500 um. This guaraniees that the self-affinity analysis will
permit accurate determination of the correlation length if it is of order of the largest heterogeneities. This
is true in the current case, as is clearly seen in figure 4. From this result we can safely say that the
correfation length corresponds to the characteristic length of the largest heterageneities, which are the
grains and the dendrites with sizes of values 314 and 446 pin, respectively. For the microstructure
analyzed one can speculate that there exists a competition between the grain size and the primary dendritic
arm length, the crack front advancing with characteristic step sizes which correspond to either of this
features. Above this correlation limit the crack front “sees” nothing and thus the fracture surface can be
regarded as flat for length scales larger than this value. Our results are in agreement with those reported by
Hinojosa [8] for a nickel alloy, in which he found, figure 3, that the correlation Jength was of the order of
the grain size in samples with a difference of one order of magnitude in grain size. Reyes [9], studying the
fracture surface of a semicrystalline polymer has reported results that suggest that the correlation length is
of the order of the spherulite diameter. Many doubts remain regarding the correlation between the
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microstructure and the self-affinity parameters, but these results should help to improve our understanding
of the fracture process.
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Figure 4: Self-affinity curve spanning over seven decades of length scales, the correlation length and the
roughness exponent are shown.
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Figure 5: In nickel alloys the correlation length is of the order of the grain size [8] .
CONCLUSIONS

The simultaneous use of AFM, SEM and stylus profilometry allowed us to perform self-affinity
analysis of a fracture surface over seven decades of length scales, from the nanometer to one centimeter
of length scale. The three techniques are shown to be quantitatively compatible. The entire self-affinity
regime was studied together with its upper limit, this correlation length is of the order of the characteristic
length of the largest heterogeneities, which are the grain size and the primary dendritic arm length of the
Al-8i dendritic alloy. The universal exponent of 0.8 was recovered over the entire regime, in agreement
with the results previously obtained for similar kinetic propagation conditions in a variety of materials.
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RESUMEN

Al pasar de los aftos, la metalurgia y su forma de tratar diversos problemas ha evolucionado,
apoyandose en ciencias como las matemdticas, fisica y quimica. En la década de 1970 el polaco Benoit
Mandelbrot reunié un conjunto de conocimientos y ordeno algunas ideas del siglo pasado, creando la
geometria fractal. A partir del surgimiento de 2sta, se han abordado con gran éxito algunos problemas con
los que se enfrentaban las diferentes ciencias. La caracterizacion de superficies y la fractografia no fueron
la excepcion. En este trabajo se presentan diferentes técnicas de fractografia estadistica experimental
aplicadas a una aleacién automotriz aluminio-silicio del tipo A 319. Esta aleacién es especialmente
atractiva por la diversidad de fases presentes en su microestructura y por ser dendritica. A partir de los
datos obtenidos experimentalmente se logran determinar pardametros corro el exponente de rugosidad y los
posibles regimenes de autoafinidad. Se muestran los resultados del desarrollo de un recubrimiento
electroiitico de niquel sobre la superficie de fractura de la aleacién. Este recubrimiento permite la
obtencién del perfil de fractura mediante técnicas de andlisis de imdgenes. Se describe ademds el
algoritmo que permite aislar el perfil digitalizado de la fractura. Se realiza la observacién fractografica
mediante microscopia de fuerza atémica (MFA). También ,se hace uso de la materialografia cuantitativa
como una herramienta para la fractografia estadistica. E] uso conjunto de éstas técnicas permite realizar el
analisis estadistico de autoafinidad de la superficies de fractura en un amplio intervalo de longitudes
magnificaciones, resoluciones y longitudes de escala.

INTRODUCCION

De acuerdo al historiador metalirgico Cyril Stanley Smith, las superficies de fractura han sido
analizadas de alguna forma desde la edad de bronce'. La primera descripcion escrita de la apariencia de
una superficie de fractura fue hecha en 1540 por Vencecio Biringuccio en De la Pirotechnia®, €l relacioné
la apariencia de una superficie de fractura con la calidad de un proceso metaldrgico de bronces. Sin
embargo, el término fractografia (del latin fracrus = fractura y del griego graphos = descripcion) no fue
acufiado sino hasta 1944 por Carl A. Zapffe’, en una publicacion de la entonces American Society for
Metals (ASM), en esta publicacion se describe el uso de lentes para detallar la superficie de una fractura
sobre granos individuales. Con el desarrollo del microscopio electrénico de barrido (MEB) y el
microscopio electronico de transmisién (MET) fueron propuestos nuevos modelos® sobre la mecanica de la
fractura, gracias a las altas magnificaciones alcanzadas se pudieron observar clementos como.
microgrietas.

A principios de la década de 1970 el polaco Benoit Mandelbrot reunié un conjunto de
conocimientos ¢ ideas de filésofos del siglo pasado como Von Koch, Hausdorff y Besicovitch, creando la
geometria fractal. Esta nueva rama de las matematicas permite describir satisfactoriamente morfologias
creadas por la naturaleza y fenomenos dindmicos no lineales® como son las superficies de fractura y su
mecanismo de propagacion respectivamente. En 1984, Mandelbrot efectué por primera vez una
caracterizacién fractal de una superficie de fractura realizando sus experimentos en acero’.

Los entes matematicos conocidos como fractales poseen la propiedad de autosimilitud, es decir,
una parte del objeto es congruente con el objeto mismo sin importar el nijvel de magnificacion®. Los
objetos naturales creades por la naturaleza poseen autosimilitud estadistica Ilamada autoafinidad. En este
trabajo se presentan herramientas para la fractografia estadistica experimental, las técnicas empleadas
proporcionand datos de alta precisién los cuaies permiten elucidar los posibles regimenes de autoafinidad
de la superficie de fractura de una aleacidn automotriz Al-Si tipo A 319. Para cubrir una amplia gama de
magnificaciones se utilizaron diversas técnicas como rugosimetria, microscopia electrénica de barrido
(MEB), analisis de imagenes y microscopia de fuerza atomica (MFA}. En paralelo a estas técnicas se
desarrollé un recubrimiento electrolitico de niquel sobre la superficie de fractura, este recubrimiento
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permite preservar ¢l estado original de la fractura ademas de proporcionar una imagen de excelente
contraste mediante la técnica de electrones retrodispersados en MEB, se describe el algoritmo de andlisis
de imagenes para extraer el perfil de la fractura de esta imagen. También se aplica el analisis de iméagenes
para realizar mediciones de materialografia cuantitatuva que permiten conocer los tamafios caracteristicos
de los distintos elemtenos microestructurales de esta aleacion, los datos recolectados permiten explorar
una posible relacién entre [as longitudes caracteristicas de la aleacion y los regimenes de autoafinidad.

RECUBRIMIENTO ELECTROLITICO DE NIQUEL

El proceso del recubrimiento consta de tres fases:
1. Proteccion de la superficie de fractura. Debido a que el aluminio es un metal anfotérico, es imperioso
protegerlo contra todo ataque quimico. Para llegar a esto es necesario un medio fuertemente oxidante
que conduzca al metal hasta su estado pasivo. La solucion utilizada es la siguiente:

NaOH 40g/]
KmNO, 10g/1

La pieza se introduce en esta solucidn por un periodo de 3 a 5 min, al final se enjuaga la pieza en agua
destilada y posteriomente se reenjuaga en una solucion de acido nitrico al 10% (HNQ; 10%).

2. Predepdsito de cinc. Este depdsito forma una capa muy delgada, de menos de 1um de espesor, la cual
sirve de liga entre el aluminio y el niquel, Este es un predepdsito por desplazamiento quimico donde
el aluminio juega el papel de reducter, la solucion empleada fue la siguiente:

NaOH 500g/]
Zn0 100!

El especimen se mantiene en esta solucion por un periodo de 1 a 3 min. a temperatura ambiente. Una vez
concluido el depésito se enjuaga la pieza en agua caliente (=90°C) por uno o dos segundos, inmediatamene
después se introduce en agua destilada hasta el dltimo paso.

3. Depgsito de niquel, este se obtiene de un bafio de sulfamatos, se usé un dnodo de acero inoxidable, la
rapidez de depositacién es de aproximadamente 30um/hr, la composicién quimica de la solucidn, asi

como las condiciones dptimas encontradas se muestran en [a Tabla L.

Tabla [
Sulfamato de niquel 350g/1
Cloruro de niquel 3.5¢/1
Acido bdrico 40g/1
PH: 4.5
°T: 45°C
B 3A/dm’
Pot: ~4 8V
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Fig 1, ver el texto.

En la figura I(a) se observa una imagen de microscopia Optica que muestra el depdsito obtenido,
delineando perfectamente el perfil de la superficie de fractura. El recubrimiento mostr¢ una adherencia
excelente. El histograma de niveles de gris correspondiente a esta tmagen se muestra en la figura 1(b),
ilustrando ¢l contraste poco definido de la imagen. La figura 1(c) muestra una imagen de MEB utilizando
contraste por electrones retrodispersados. En esta imagen se aprecia un excelente contraste, con el metal
base con apariencia oscura y el recubrimiento en tono claro. La figura 1(d) muestra el respectivo
histograma de niveles de gris. El excelente contraste obtenido en las imagenes de electrones
retrodispersados demostro ser apropiado para la extraccion del perfil de la fractura mediante el algoritmo
de andlisis de imagenes que se desarrollo y se describe en la siguiente seccion.

ANALISIS DE IMAGENES Y METALOGRAFEA CUANTITATIVA

El andlisis de imagenes es una poderosa herramienta en cienca de materiales y en la industria
metalirgica en general. En este trabajo se aplic en dos importantes disciplinas de la ciencia de materiales,
fractografia y materialografia cuantitativa. A continuacién se describe el algoritmo de andlisis de imégenes
desarrollado especialmente para extraer el perfil de la fractura.
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Fig. 2.- Esquema del algoritmo de analisis de imagenes desarrollado para extraer el perfil de la fractura a
partir de ia imagen de ¢lectrones restrodisperados.

Partiendo de la imagen gris (512 x 480 pixeles y 256 niveles de gris) de electrones retrodispersados, el
agoritmo  desarrollado, esquematizado en la figura 2, inicia con la deteccion de  los pixeles
correspondientes a [a capa de recubrimiento, enseguida se procede a obtener una imagen binaria en la que
solamente se conservan dichos pixeles detectados. La siguiente etapa de edicién permite rellenar huecos
para después proceder a la delineacion de ambos bordes del recubrimiento, finalmente se aisla el borde
correspondiente a fa interfase aluminio-dep6sito con lo que se ha obtenido el perfil de la fractura. Este
perfil es posteriormente transformado a un arreglo de datos (x, z). El archivo de datos obtenido puede
entonces utilizarse para el analisis estadistico de autoafinidad de la superficie de fractura.

Para cuantificar parametros microestructurales como longitud del brazo primario, espaciamiento
interdendritico, tamafio de grano, diametro de Feret, etc., se utilizaron principios basicos de
materialografia cuantitativa y analisis de imagenes. Se prepard metalograficamente el material con lijas
grado 400, 600, 800, 1000, 1200, 2400 y 4000, posteriormente se efectud el pulido final con suspension de
diamante de lum y posteriormente 0.25um. La microestructura, figura 3, fue revelada mediante el
reactivo Keller modificado.
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Figura 3. (a) Imagen digitalizada de la microestrostura de Ja aleacion Al-Si tipo A319. (b) Imagen binaria
que resulta de procesar la imagen gris (a). Sobre las imagenes binarias se realizan las determinaciones
cuantitativas de la microestructura.

MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA

Mediante la aplicacion de MFA es posible obtener imagenes reales de alta magnificacién y
resolucion nanométrica de las superficies. Esta técnica ademds de proporcionar imégenes tridimensionales
sobre la topografia de las superficies, es un banco de datos muy rico y preciso que cubre escalas def orden
de nanometros. En la figura 4 se muestra una imagen tridimensional tipica.

Topography, af104004 hdf

Figura 4. Topografia de la superficie de fractura, barrido de 4.3 x 4.3um. Imagen de microscopia de
fuerza atémica.

CONCLUSIONES

Mediante las técnicas de fractografia estadistica implementadas, se logré obtener una amplia
gama de magnificaciones y resoluciones. El recubrimiento electrolitico de niquel deasarrollado ofrece una
alta adherencia, permitiendo ademas proteger el estado original de la superficie de fractura, ademas brinda
un excelente contraste mediante la técnica de electrones retrodispersados en MEB. El algoritmo de analisis
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de imagenes descrito permite obtener de manera rapida y sencilla el perfil de la fractura. La aplicacion del
andlisis de imagenes a las mediciones de materialografia cuantitativa permite extraer datos altamente
confiables y de manera rdpida. La aplicacion de la técnica de MFA permite obtener la topografia de la
superficie de fractura, ademas, las imégenes obtenidas son un banco de datos preciso en escala
nanométrica.
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