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Abstract

In this work we report the long distance
roughness of the fracture surface of a nickel
superalloy. Two samples of very different grain size
were broken in fatigue. Self affinity analysis was
performed over a wide range of length scales, from
a few nanometersto a fe

w millimeters, using atomic force microscopy
and scanning electron microscopy. Long distance
fracture profiles were obtained from overlapping
electron micrographs. This procedure allowed us to
obtain the self-affine correlation length. We have
also analyzed the long distance roughness of the
mirror zone on a soda-lime glass using atomic force
microscopy. In the case of the metal samples,
correlation length is found to correspond well to the
grain size, assumed to be the largest heterogeneity
in the microstructure.

Keywords self-affinity, correlation length, fracture
surfaces, roughness exponent.

INTRODUCCION

En 1984, Mandelbrot” et al establecié el carécter
fractal de las superficies de fractura de metales. Sus
resultados sugirieron la existencia de una relacién
entre la dimensién fractal de la superficie con la
tenacidad de los aceros estudiados. Estos resultados
alentaron a grupos de investigacion® arededor del
mundo a estudiar las superficies de fractura y €
fendmeno de propagacion de grietas bajo esta nueva
perspectiva.

Estos primeros resultados fueron cuestionados
cuando se tuvieron nuevas evidencias en muchos
materiales diferentes analizados mediante varias
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técnicas experimentales y métodos estadisticos y
espectrales sofisticados aplicados a datos que
cubrian varias décadas de longitud de escala.
Actualmente se encuentra bien establecido que las
superficies de fractura son objetos fractaes
naturales  anisotropicos, objetos  autoafines
caracterizados por el exponente de rugosidad .

Benoit Mandelbrot.

Existe abundante evidencia acumulada en los
Ultimos afios que apoya la idea propuesta por

Bouchaud,® de que existe un regimen de
autoafinidad comuin a muchos materiales, con un
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valor universal { = 0.8. Este regimen es valido en
general para velocidades de propagacion de grietas
dtas y longitudes de escada de andisis
relativamente grandes. Para velocidad de
propagacion suficientemente lenta y/o escalas de
observacion suficientemente pequefias, se observa
otro regimen de autoafinidad, con exponente de
rugosidad ¢ = 0.5. Cuando se presentan las
condiciones cinéticas adecuadas, pueden observarse
ambos regimenes en la misma superficie de
fractura,* separados a una cierta longitud de quiebre
&, misma que parece estar estrechamente ligada a
la microestructura del material. Esto nos lleva a una
cuestion que permanece abiertaz Siendo €
comportamiento autoafin  universal para muy
distintas clases de materiales ¢Cudl es realmente €l
papel de los parametros microestructurales en €
proceso de propagacién de grietas y de la
generacién de la superficie de fractura?

Una superficie autoafin presenta caracteristicas
de escalamiento hasta una distancia o longitud de
andlisis caracteristica llamada la longitud de
correlacion &, mas alla de esta longitud la superficie
puede considerarse plana. Resulta intuitivo pensar
gue esta longitud de correlacién debe corresponder
a tamafio de las heterogeneidades més grandes
existentes en e material, pero esto debe ser
comprobado con datos fidedignos.

Experimentos recientes™ que explotan la
microscopia de fuerza atémica a la par con
observaciones de MEB, han permitido efectuar el
andlisis de autoafinidad en superficies de fracturaen
un intervalo de longitudes de escala de hasta cinco
décadas. Sin embargo, no resulta siempre posible
determinar con precision la elusiva longitud de
correlacion.

En este trabgjo presentamos los resultados
obtenidos en la determinacién de la longitud de
correlacion de superficies de fractura de una

superaleacién de niquel para dos muestras de muy
diferente tamafio de grano. Nuestro objetivo fue
determinar si & estarelacionada a tamario de grano,
considerando éste como la mas grande
heterogeneidad microestructural del material. Para
este propésito analizamos la rugosidad a larga
distancia en perfiles de hasta tres milimetros de
longitud. Para el andlisis de autoafinidad aplicamos
principalmente e método de ventanas de tamafo
variable,*® el uso de los perfiles de larga distancia
nos permitié anaizar tamafios de ventana de
longitud por 1o menos un orden de magnitud mas
grandes que el tamafio de grano. Con propésito de
comparacion hemos analizado también la rugosidad
de larga distancia en una muestra de vidrio sodo-
célcico.

EXPERIMENTACION

El material andizado en este trabgjo fue la
superaleacion base niquel N18, también se estudio
un vidrio sodo-cllcico con propésito de
comparacion. La aleacion N18 se produce por
pulvimetalurgia’ y fue especiamente desarrollada
para aplicaciones en discos de turbinas de ata
temperatura. La composicion tipica de este material
es como sigue: (% peso): C:0.015, Co:15.7, Ni:
balance, Cr:11.5, M0:6.5, Al:4.35, Ti:4.35, B:0.015,
Hf:0.45, Zr:0.03, O: menos de 0.010 (100 ppm), N:
menos de 0.005 (50 ppm).

Esta aleacién posee una estructura de matriz
austenitica. La dta resistencia a temperaturas
elevadas se obtiene principalmente mediante dos
mecanismos. precipitacion de la fase intermetélica
ordenada y’, Nis(Al,Ti), y por endurecimiento por
solucion solida, primordialmente por el molibdeno.
El tratamiento térmico habitual consiste en
solubilizacion parcial a temperatura ligeramente
inferior a la temperatura de solvus de la fase y
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(~1195°C), seguido de un enfriamiento rapido y un
subsecuente envejecimiento  con propdsito de
controlar € tamafio y distribucion de los
precipitadosy .

La microestructura caracteristica® de esta
aleacion en la condicion de tratamiento térmico
completo (tratamiento “sub-solvus’) consiste en
granos austeniticos de aproximadamente 10
micrometros, existiendo ademés la fase y* en tres
tamafios claramente distinguibles. La fase y de
mayor tamafio, 3-5 um, llamada primaria, se forma
durante el proceso de forja. La fase secundaria,
0.15-0.30 pm, se forma durante el enfriamiento. La
fase y’ més fina, ~ 0.02 um, que se forma durante €l
envejecimiento, es llamadaterciariay se cree que es
la que determina las propiedades mecanicas. Estas
tres formas de la fase y poseen diferente
composicion quimicay diferente parametro de red.
En la condicion solubilizada, la microestructura
consiste principalmente en granos austeniticos
gruesos.

Para los propésitos de este trabajo tomamos dos
muestras de este material, una en la condicion de
tratamiento térmico completo, con tamafio de grano
de ~ 10 um, la otra estaba en la condicion de
solubilizado con tamafio de grano de ~ 100 um. De
esta manera tuvimos el mismo materia en diferente
condicion con una diferencia en tamario de grano de
un orden de magnitud. En la figura 1 se muestra la
microestructura de estas muestras.

Para generar las superficies de fractura, se
realizaron ensayos de fatiga tension-compresion
usando probetas planas con muesca. Se utilizd una
maguina servo-hidraulica operando bajo control de
carga. Las pruebas serealizaron a aire con razon de
esfuerzos R = 0.1 a una frecuencia de 30 Hz. En la
figura 2 se muestran imégenes de MEB de las
superficies de fractura obtenidas. El andlisis

fractografico muestra en genera un modo de
propagacion mixto intergranular y transgranular
para ambos tamafios de grano.

Fig. 1. Microestructura de las muestras analizadas.
Muestra de grano grande (arriba) y muestra de grano
fino (abajo).
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Fig. 2. Superﬁmes de fractura de Ias muestras de grano
grueso (arriba) y grano fino (abajo).

Las superficies de fractura fueron analizadas por
MEB y microscopia de fuerza atbmica (MFA). Para
las observaciones en MEB, las muestras fueron
seccionadas y pulidas en planos perpendiculares ala
direccién de propagacion de la grieta. Los cortes se
realizaron en posiciones donde la velocidad de
propagacion correspondia al régimen de Paris,
siendo la velocidad de ~ 0.1 pm/s para ambas
muestras. Los perfiles obtenidos se observaron en
MEB a 200X, se obtuvieron imagenes digitales de
1024 pixeles de largo con resolucion de 0.22
um/pixel. Se obtuvieron imagenes ligeramente
traslapadas en campos adyacentes de manera que
permitieron la construccién de perfiles de larga

distancia con una longitud tota @ de
aproximadamente 3 mm. Para cada muestra, 10s
perfiles individuales de 1024 pixeles se extrgjeron
mediante analisis de iméagenes, fueron convertidos a
arreglos de coordenadas x,y, posteriormente fueron
unidos para obtener un Unico conjunto de datos de
mas de 14,000 puntos. La figura 3 muestra los
perfiles obtenidos para ambas muestras.
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Fig. 3. Perfiles de alturas de las muestras de N18, cada
uno consiste de mas 14,000 puntos con resolucion de
0.22 pm/punto. El recuadro muestra un perfil de MEB, se
necesitaron 14 de estas imagenes para obtener cada uno
de los perfiles de 3mm mostrados.

En cuanto a andlisis mediante MFA de las
muestras de N18, se obtuvieron diez perfiles de una
longitud de 10 pum. El barrido se rediz6 en
direccién perpendicular a la de propagacion de la
fisura. En el caso del vidrio sodo-célcico analizado
con propdsito de comparacion, se obtuvieron 10
perfiles de MFA con longitud de 10 um, estas
observaciones se efectuaron en la region especular
de la superficie de fractura. La muestra fue
fracturada en flexién.

El andlisis de autoafinidad se efectué mediante
el método de ventanas de tamafio variable*® Se
calcularon las cantidades Zmax(r) y € segundo
momento w(r) de la distribucion estadistica de
alturas. Los mejores resultados en la determinacion
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de la longitud de correlacién se obtuvieron
utilizando el segundo momento, por lo que solo se
presentan |os resultados obteni dos con este método.

RESULTADOS

La figura 4 muestralos resultados del andlisis de
autoafinidad para las muestras de N18. Los
resultados para MFA y MEB son perfectamente
compatibles, como se habia reportado anteriormente
por Daguier® et al, de manera que fue posible
obtener una Unica curva para cada muestra que
cubre més de seis décadas de longitud de escala.
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Fig. 4. Curvas de autoafinidad de las muestras de N18,
se muestran los resultados de MFA y MEB, que se
extienden en un intervalo de méas de seis décadas de
longitud de escala. Los limites del regimen de
autoafinidad se obtuvieron a 10 pm y 100 pm para las
muestras de tamafio de grano fino y grueso
respectivamente. En ambos casos el exponente de
rugosidad arrojé un valor de { =0.8.

Estas curvas de larga distancia permiten
observar todo € dominio de régimen de
autoafinidad, incluyendo su limite superior, llamado
longitud de correlacién, &. Podemos ver claramente
que las superficies de fractura de la aleacion N18
son fractales o autoafines en un amplio intervalo de
longitudes de escala, pero dejan de serlo para
longitudes de escala superiores a su longitud de

correlacion. Estalongitud de correlacion resulto ser
del orden de 10 um para la muestra de grano fino y
del orden de 100 um para la muestra de grano
grueso. La longitud de correlacion resulta
corresponder al tamafio de grano en ambos casos.
Este resultado confirma la idea de que esta longitud
de correlacion de la superficie de fractura es del
orden de las mayores heterogenei dades presentes en
la microestructura del material. Este hecho sugiere
gque €l frente de grieta interactia con las
heterogeneidades a través del material y no “ve’
nada a escalas por encima de esta longitud de
correlacion, generando asi una superficie de fractura
gue es “plana’ para escalas de andlisis mayores a
este limite.

En el régimen de autoafinidad de las muestras de
N18, encontramos € mismo comportamiento para
ambas muestras, con un exponente de rugosidad ¢ =
0.8, resultado que concuerda con € exponente
[lamado universa reportado para condiciones
cinéticas similares en diversos materiales.

En el caso de la muestra de vidrio, en lafiguras
se muestra que los perfiles de 10 um equivalen alos
perfiles de MEB de larga distancia paralaaleacion
N18.
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Fig. 5. Curvas de autoafinidad para la zona especular
de la superficie de fractura de la muestra de vidrio. El
valor de la longitud de correlacion resulta ser de 100 nm.
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Puede observarse claramente el limite del
régimen de autoafinidad, con una longitud de
correlacion &€ = 100 nm. Para escalas de andlisis
superiores a este limite, la superficie de fractura es
plana y debagjo de este limite es autoafin, o que
implica que € frente de grieta detecta un material
homogéneo para escala superiores a estalongitud de
correlacion. En el régimen de autoafinidad se
obtuvo nuevamente el valor universal { = 0.8.

CONCLUSIONES

El uso de perfiles de larga distancia permitio
estimar con buena precision la longitud de
correlacion de las superficies de ruptura en fatiga de
las muestras de N18. Este limite del régimen de
autoafinidad correspondid estrechamente a tamario
de grano en ambas muestras. Estos resultados
muestran que la longitud de corrdacién de las
superficies de fractura de estos materiales
heterogéneos es del orden del tamafio de las
mayores heterogeneidades microestructurales. El
uso conjunto de MFA y MEB permitid realizar €
andisis de autoafinidad en un intervalo de longitud
de escala de més de sei's décadas con resultados que
son cuantitativamente compatibles. En €l caso de la
superficie de fractura de vidrio analizada también
fue posible determinar la longitud de correlacion
con ata precision, obteniendo un valor de ~ 100
nm. Respecto a régimen de autoafinidad,
encontramos el exponente de rugosidad universal {
= 0.8 para ambos materiales.
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