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RESUMEN

Se analiza el cardcter autoafin de las superficies de fractura en muestras
de vidrio opalo con dos tamariios de particula opacificante, que se fracturaron
mediante flexion en tres puntos. Se obtuvieron perfiles de altura mediante
microscopia de fuerza atémica en modo contacto. El andlisis autoafin realizado
por el método de ventanas de ancho variable mostré que el exponente de Hurst
presenta un valor cercano a {~ 0.8 y que la longitud de correlacion corresponde
al tamaiio de las particulas opacificantes. Estos resultados apoyan la hipotesis
de la existencia de un valor atractor que gobierna la fractura autofin cuando
la propagacion de grietas ocurre a velocidades relativamente altas, asimismo
se sustenta la hipotesis, basada en el modelo de lineas, de que la longitud de
correlacion debe ser proporcional al tamario de las mayores heterogeneidades
microestructurales.
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ABSTRACT

We analyze the self-affine character of fracture surfaces obtained in three-
point bend tests of opal glass with opacifying particles of different sizes. Height
profiles of the surfaces were obtained by atomic force microscopy in the contact
mode and the self-affine analysis was performed by the variable bandwidth
method. A value of 0.8 was obtained for the Hurst exponent and the correlation
length was found to be related to the size of the opacifying particles. These results
support the hypothesis stating that the fracture process has an attractor value for
the Hurst exponent when crack propagation proceeds at relatively high velocities,
the hypothesis stating that the correlation length should be of the order of the
largest heterogeneities is also supported by our resullts.
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INTRODUCCION

La fractura de los materiales es una de las mas importantes causas de pérdidas
econdmicas en las sociedades industrializadas. En los Estados Unidos, segin un
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estudio del Departamento de Comercio que data de
1983, las fallas por fractura de materiales le cuestan
a la sociedad aproximadamente el 4% del producto
nacional bruto. A pesar de la gran importancia de este
problema queda mucho por conocer acerca de larazén
por la que algunas grietas son benignas, mientras que
otras se propagan de manera catastrofica.!

Después de décadas de estudio mediante
la fractografia convencional, que produjeron
importantes avances, el surgimiento de la geometria
fractal ha dado un nuevo impulso a la fractografia.
Mandelbrot et al? fueron los primeros en analizar
cuantitativamente los aspectos fractales de las
superficies de fractura de metales. Sus resultados,
obtenidos sobre muestras de acero tratadas
térmicamente fracturadas en ensayos de impacto,
sugirieron una fuerte correlacion entre la propiedad
macroscopica de tenacidad y la dimension fractal
de la superficie de fractura. Esto provocd un gran
entusiasmo en la comunidad cientifica y a partir de
entonces se han obtenido grandes avances.

Actualmente se reconoce que las superficies
de fractura son objetos fractales naturales que
manifiestan escalamiento anisotropico.? Los fractales
matematicos son autosimilares, pero las superficies
de fractura solo son autosimilares estadisticamente,
no es estrictamente correcto aplicar el concepto de
dimension fractal para ellas, por lo que su caracter
fractal, o autoafin, se describe en términos de
sus parametros autoafines como el exponente de
Hurst o exponente de rugosidad, {; y la longitud de
correlacion, &, que es el limite superior para el que
se presenta el comportamiento autoafin.

Uno de los mejores métodos para determinar
el exponente de Hurst es el de ventanas de ancho
variable,* en el que un perfil de alturas se analiza
determinando la funcién Z_ (r), dada por:

Zmax(r) = < max{z(r’)}, ... ..

- min{z(r’)} ro<r<rotr” ro o al

donde r es el ancho de las ventanas moviles,
Z (r) es la diferencia maxima de alturas z en
la ventana, promediada sobre todos los posibles
origenes r, de la ventana. Mediante este método se
puede determinar el exponente de Hurst y la longitud
de correlacion construyendo un grafico log-log de
Zmax(r) vs r.

En la literatura se reporta el escalamiento de

las superficies de fractura de medios heterogéneos
tridimensionales; se ha encontrado que para una
variedad de materiales el exponente de rugosidad
(o de Hurst) de sus superficies de fractura presenta
un comportamiento invariante e independiente del
tipo de material, de su microestructura, propiedades
y modo de carga.

De acuerdo al escenario actual,*!” las superficies
de fractura manifiestan exponentes de rugosidad que
tienden a tomar dos valores: en condiciones cinéticas
altas propias de ensayos de tension, impacto y
fatiga en régimen de Paris, el exponente tiende a un
valor cercano a 0.8, mientras que para propagacion
lenta y en particular a escala nanométrica, el
exponente se ha reportado en el orden de 0.5.
Estos resultados se han obtenido en una variedad
de materiales*!” metalicos, ceramicos y, en menor
escala, poliméricos. Es oportuno mencionar que se
han realizado relativamente pocos trabajos intensivos
en el area de materiales plasticos y compdsitos,
que sin embargo muestran aspectos de gran interés
e importancia. También se ha demostrado que en
medios bidimensionales, como en hojas de papel
de celulosa y papel de aluminio, las trayectorias de
propagacion de grietas son autoafines y se encuentra
buena correspondencia entre el valor del exponente
de Hurst (2/3) que predicen los modelos con los
valores experimentales. Es adecuado considerar que
algunos autores cuestionan la existencia de valores
“universales”, existiendo ain un cierto debate al
respecto.

En el llamado modelo de lineas, el frente de
propagacion se visualiza como una linea, que
puede ser autoafin y que avanza a través de la
microestructura, interactuando con los obstaculos
u heterogeneidades de la misma, dejando tras de si
las superficies de fractura, es 16gico suponer que el
tamafio caracteristico de las fluctuaciones de esta
linea autoafin quede determinado por el tamafio
de las mayores heterogeneidades relevantes, por
lo que se espera que la longitud de correlacion esté
relacionada con el tamafio de estas heterogeneidades.
Recientemente se ha reportado que la longitud de
correlacion de superficies de fractura de algunos
materiales efectivamente estd estrechamente
correlacionada con la microestructura. Esto se ha
reportado para materiales como superaleaciones
de niquel,® algunos materiales poliméricos con
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esferulitas,'> ¢ aleaciones de aluminio vaciadas’'’
y en papel de aluminio,’ entre otros.

Este escenario, sin embargo, no es del todo claro y
existen cuestionamientos que confirman la necesidad
de indagar mas a fondo estas cuestiones, aplicando
nuevos conceptos propuestos como la mecanica de
la fractura multifractal y el concepto de geometria
cuantica.'” Los mas recientes avances se concentran
en los aspectos tedricos y muy especialmente en
simulaciones cada vez mds detalladas. Estas nuevas
propuestas no pueden ser, sin embargo, totalmente
validadas, en parte por una cierta carencia o rezago
experimental. Como una contribucién a este estado
del arte, en el presente trabajo se reporta el analisis
del escalamiento en el fendmeno de fractura en vidrio
opalo con dos tamafios de particulas opacificantes.

EXPERIMENTACION

El material empleado consistié en muestras de
vidrio 6palo con diferente tamafio de particulas
opacificantes, obtenidas durante la fabricacion

cps

Energy (keV)

Fig. 1. Los diagramas muestran la composicion cualitativa
de la particula opacificante en (a) y de la matriz vitrea
en (b) obtenida mediante EDX en el MEB.
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del vidrio por tratamiento térmico. Los tamafios
promedio de particula (0.78 pm y 3 pm) se
determinaron mediante mediciones de microscopia
de fuerza atomica. En la figura 1 se muestra la
composicion cualitativa del vidrio y las particulas
opacificantes, obtenida mediante EDX en el MEB.
Se emplearon cilindros de 100 mm de longitud y 3
mm de didmetro, que fueron sometidas a ensayos
de flexién en tres puntos.

El analisis fractografico se realiz6 mediante
microscopia electronica de barrido (MEB). Para el
analisis fractométrico se utiliz6 el Microscopio de
Fuerza Atomica (MFA) en modo de contacto con
frecuencias de barrido de 0.8 y 1 Hertz. Se obtuvieron
imagenes tridimensionales con tamafios de barrido
de hasta 60 x 60 pm con resolucion de 512 x 512
pixeles, a partir de dichas imagenes se extrajeron
perfiles de alturas a escalas nanométricas. El analisis
autoafin se realizéo mediante el método de ventanas
de ancho variable descrito anteriormente.

RESULTADOS Y DISCUSION

El estudio fractografico reveld que en las regiones
de inicio de las fallas, las superficies de fractura
muestran las 3 zonas caracteristicas de un material
fragil y amorfo como el vidrio, las cuales son la
zona espejo, difusa y fibrosa, como se observa en
la figura 2.

) 18pm

m— /

)

Fig. 2. Imagen obtenida mediante MEB en la modalidad
de electrones secundarios que muestra las zonas
caracteristicas de la fractura del vidrio 6palo, en este
caso corresponde a la muestra con particula pequena.
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En la figura 3 se aprecia que debido al choque
del frente de grieta con la particula se genera una
marca o “escalén”, mediante esta marca se puede
saber la direccion que tenia el frente de grieta al
interactuar con la heterogeneidad, que en este caso
es la particula opacificante, lo cual es de gran ayuda
para localizar el origen de la falla, ya que trazando
una linea en sentido contrario al frente de grieta pero
en la misma direccion de las marcas se encontrara
el origen de ésta.

Fig. 3. Imagen de la zona “fibrosa” que corresponde al
vidrio dpalo de particula pequeia, se muestran las fibras
mediante las flechas de mayor tamao y las particulas
opacificantes mediante las flechas pequehas.

La figura 4 muestra una imagen de la muestra con
particula grande donde se logra apreciar nuevamente
L]

la generacion de la marca o “escalon” resultado de la
interaccion del frente de grieta con la particula. Las

Fig. 4. Imagen de la zona “fibrosa” en el vidrio 6palo de
particula grande. Las flechas indican las particulas y la
direccion del frente de propagacion.
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flechas indican las particulas opacificantes y también
la direccion del frente de grieta al propagarse a través
del material.

En la figura 5 se muestra evidencia de la
interaccion de las heterogeneidades con el frente de
grieta y se muestran de manera especifica los perfiles
correspondientes una particula opacificante. Se
observa en los perfiles de la figura que las regiones
delimitadas por lineas verticales corresponden al
rectangulo sobre la imagen de la misma figura, donde
en el perfil (A) aparece una region amorfa antes de
llegar a la particula; en el perfil (B), correspondiente
a la interaccidén de la grieta con la particula
opacificante, inmediatamente después se aprecia la
aparicion de un “escaldén”, esto se presenta en todas
las particulas que interactian con el frente de grieta,
por lo que se puede decir que este comportamiento se
convierte en una “regla”; en el perfil (C) el escalon
continua creciendo y en el perfil (D) llega a su altura
maxima y de ahi en adelante inicia su disminucion
hasta hacerse plano nuevamente.

¥ == § W £ ® G

Fig. 5. Perfiles que muestran la formacion de un
“escalon”, en el vidrio 6palo de particula grande. El perfil
(A) corresponde a una zona amorfa, el perfil (B) esta
trazado sobre la particula mientras que en los perfiles
(C) y (D) se muestra la forma del escalon formado por la
interaccion de la particula con el frente de grieta.
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Es importante hacer énfasis en este fendmeno,
ya que se ha reportado anteriormente en trabajos
similares con enfoques diferentes en la propagacion
de grietas de materiales amorfos con heterogeneidades
cristalinas.

En la figura 6 se observa una particula opacificante
aislada que pertenece a una muestra de particula
pequeiia, en esta imagen se representa la formacion
de escalones asi como su morfologia.

Al

Fesfil | 4]
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Fig. 6. Particula opacificante aislada que corresponde
al vidrio de particula pequeia, donde se muestra la
morfologia de la interaccion del frente de grieta con la
heterogeneidad.

ANALISIS DE AUTOAFINIDAD

A continuacidn se presentan y discuten las curvas
de autoafinidad que determinan el caracter autoafin
de la superficie de fractura. Mediante el método de
ventana de ancho variable se construyeron las curvas
de autoafinidad presentadas en la figura 7, se obtiene
una pendiente o exponente de “Hurst” { = 0.8, estas
gréficas se construyeron con imagenes extraidas de
la zona espejo en el vidrio de particula pequeiia.

Al observar las graficas se comprueba que la
superficie de fractura del vidrio 6palo manifiesta
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Fig. 7. Curvas de autoafinidad para el vidrio con particula
opacificante pequena que muestra un { = 0.8 y una §
= 0.78 pm. Las dos graficas corresponden a imagenes
obtenidas en la zona “espejo”.

escalamiento autoafin en un regimen de escala
cuyo limite, o longitud de correlacion, es cercano
a 0.8 um, que corresponde tamafio caracteristico
de las particulas opacificantes (0.78 pm), con
esto se corrobora que el valor de la longitud de
correlacion esta ligado a los tamafios de las maximas
heterogeneidades presentes en el material.

En la figura 8 se muestran dos curvas de la
misma pendiente y longitud de correlacion pero
con diferentes valores caracteristicos de Z_, lo cual
induce a pensar que la generacion de las superficies
de fractura presentan un caracter universal para
materiales del mismo tipo.

Zmax (um)

1E-1 4

LR

r (um)

Fig. 8. Curva de autoafinidad para el vidrio con particula
opacificante grande, la cual muestraun { = 0.82yuna§ =
3um. Las dos graficas corresponden a imagenes tomadas
en la zona “espejo”.
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Por ejemplo, se pueden tener representadas
las curvas de autoafinidad de las superficies de
fractura de diversos materiales que muestran las
tres zonas caracteristicas (espejo, difusa y fibrosa)
y todas estarian distribuidas dentro de la grafica de
autoafinidad con diferentes alturas Z _caracteristicas,
pero con el mismo exponente de rugosidad.

En la figura 8 se comprueba de nuevo que la
longitud de correlacién con un valor de § =3pm
corresponde con el tamafio de particula opacificante,
el valor del exponente de Hurst es { = 0.82, las
imagenes para construir la grafica fueron extraidas de
la zona “espejo” en el vidrio con particula grande.

CONSIDERACIONES FINALES

Adicionalmente, el empleo de distintas técnicas
experimentales, como MFA, MEB, microscopia
optica y digitalizadores opticos ha permitido realizar
el estudio fractométrico y autoafin bajo un enfoque
multiescalar, cubriendo longitudes de analisis desde
el orden de nanémetros hasta algunos milimetros.
Esto hace que los resultados que se muestran sean
de un elevado interés y potencial aplicacion en la
construccion y validacion de modelos multiescalares
como los que estan desarrollando distintos grupos de
investigacion en el mundo.

Una observacion importante es que el caracter
autoafin de las superficies de fractura estudiadas
se extiende en las escalas pequefias hasta valores
menores a un nandmetro, corroborando resultados
similares obtenidos en una amplia variedad de
materiales, incluyendo superficies de clivaje que se
han estudiado a resolucidn atomica,'® esto sugiere que
el origen de la fractura en toda clase de materiales, asi
como su caracter autoafin, se encuentra en las escalas
subnanométricas en las que los efectos cuanticos son
dominantes. Comprender el origen de este fendmeno
y sus manifestaciones en las escalas mas pequeflas,
sin perder de vista las consecuencias que se reflejan
en escalas mayores, podria tener implicaciones
en la nanociencia y la nanotecnologia, sobretodo
considerando los resultados recientes que reportan
desviaciones en el comportamiento mecanico de
nanoestructuras respecto del que predice la teoria de
Griffith." Estudios como el aqui presentado pueden
auxiliar a resolver paulatinamente los conflictos que
se generan al extrapolar resultados particulares para
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determinadas longitudes de andlisis en otras regiones
de escala donde un enfoque generalista y multiescalar
puede proporcionar respuestas precisas.

CONCLUSIONES

Las superficies de fractura del vidrio 6palo,
obtenidas por flexion en tres puntos, muestran
escalamiento autoafin con exponente de rugosidad
cercano al valor de 0.8, independientemente del
tamafio de las particulas opacificantes. La longitud
de correlacion si se encuentra dependiente de la
microestructura, correspondiendo al tamafio de las
particulas opacificantes.
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