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no de los principales propésitos de la cien-

cia de materiales es descubrir relaciones

Gtiles entre la microestructura y las propie-

dades de los materiales. Desde que Man-
delbrot* reporté en 1984 los primeros resultados de
la aplicacion de geometria de fractales al estudio
de las superficies de fractura de metales, ha habido
un creciente interés en este campo. Mandelbrot es-
tablecid claramente el caracter fractal de las super-
ficies de fractura y desarroll6 un método para deter-
minar la dimension fractal de las mismas. Ademas
reportd una fuerte correlacion de este parametro
fractal con la propiedad macroscépica de tenaci-
dad en los aceros tratados térmicamente que anali-
z0 en su trabajo.

Resultados posteriores publicados por diversos
autores,>® en los que se probaron multiples mate-
riales usando sofisticados métodos experimentales
y refinados métodos analiticos, concluyeron en que
no se pueden correlacionar de manera clara los
parametros fractales con propiedades mecanicas
macroscoépicas. Sin embargo, estos trabajos han
permitido un gran avance en la compresion del com-
plejo fendbmeno de la propagacion de grietas y el
proceso de fractura en general.

Actualmente se acepta que las superficies de frac-
tura son fractales naturales con escalamiento
anisotrépico.* La descripcién y cuantificacion de su
caracter fractal se realiza mediante el exponente de
Hurst o de rugosidad, ¢, en conjunto con los limites
del régimen autoafin, en particular el limite supe-
rior, que es denominado longitud de correlacion, €.
Tipicamente, las superficies de fractura muestran dos
exponentes de rugosidad. Las superficies genera-
das en altas velocidades de propagacién muestran
el llamado exponente “universal”, {= 0.8.% Para

bajas velocidades de propagacion se encuentra ge-
neralmente un exponente menor con valor cercano
a 0.5.5 En ocasiones se detectan los dos exponentes
para la misma superficie, con el valor de 0.5 domi-
nando en las escalas nanométricas y el valor de 0.8
dominando en las escalas micro y milimétricas, con
los regimenes separados a una longitud de quiebre
caracteristica. En algunos casos, especialmente en
altas velocidades de propagacion, el exponente de
0.8 se ha reportado incluso para las escalas de lon-
gitud nanométricas.® Considerando los resultados
acumulados desde los iniciales de Mandelbrot, nin-
guno de los dos exponentes de rugosidad parece
estar directamente correlacionado con la microes-
tructura de los materiales, aunque se ha intentado
correlacionar la longitud de quiebre con magnitu-
des microestructurales en algunos materiales.’

Las superficies de fractura son autoafines en un
intervalo de longitudes de escala hasta el valor ca-
racteristico de la longitud de correlacion, &, arriba
del cual la superficie puede considerarse un objeto
euclidiano. Si se visualiza el frente de grieta como
una linea que avanza a través de los obstaculos
microestructurales, parece evidente que la interac-
cién del frente con las heterogeneidades mas gran-
des de la microestructura determinaran la longitud
de correlacién. Sin embargo, en la literatura se ha
encontrado escasa evidencia experimental para co-
rroborar esta suposicion. Se ha reportado reciente-
mente que la longitud de correlacién en metales
policristalinos es del orden del tamafio de grano.®
El proposito de este trabajo es aportar evidencias
para probar que la longitud de correlacion es del
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orden de las heterogeneidades mas grandes en una
amplia gama de materiales, incluyendo metales,
plasticos y polimeros.

Desarrollo experimental

El desarrollo experimental consistié en la genera-
cién de superficies de fractura en tres materiales di-
ferentes y el andlisis fractométrico autoafin de las
mismas. Los materiales empleados son representan-
tes de los metales, plasticos y ceramicos. El metal
analizado es una aleacién vaciada dendritica de alu-
minio-silicio empleada en la industria automotriz,
fue seleccionada con miras a comparar su compor-
tamiento con los resultados reportados para meta-
les policristalinos no dendriticos.® EI material poli-
mérico seleccionado para el presente trabajo es un
polipropileno isotactico parcialmente cristalino que
fue tratado para obtener diferentes tamafios de
esferulitas. Finalmente, el material ceramico anali-
zado es un vidrio opalino acondicionado para ob-
tener diferentes tamafios de las particulas opacifi-
cantes. Damos mas detalles especificos sobre cada
material y el procedimiento de generacién de las
superficies de fractura en las secciones siguientes.

El analisis de autoafinidad se efectu6 usando los
datos topométricos obtenidos mediante microsco-
pia de fuerza atémica (MFA),® microscopia electro-
nica de barrido (MEB)[6], y perfilometria convencio-
nal.® En el caso del material metélico se emplearon
las tres técnicas, mientras que para los otros dos
materiales sélo se empled el MFA. En cada caso se
buscé obtener datos topométricos hasta longitudes
de escala mayores que el tamafio de las heteroge-
neidades mas grandes presentes en cada material,
con objeto de poder determinar con buena preci-
sion la longitud de correlacion, sobre la base de la
hipotesis de que este parametro corresponde al ta-
mafio de dichas heterogeneidades.

Los datos topométricos se trataron mediante el
método de ventanas de ancho variable.® Se calcu-
laron diferentes momentos estadisticos w(r) de la dis-
tribucion de alturas, segundo momento y momento
de orden infinito.® Estos momentos tienen un esca-
lamiento w(r) a p¢, donde r es el tamafio de la ven-
tana movil en el método de ventanas de ancho va-
riable. Se compar6 el comportamiento del segundo
momento estadistico con el momento de orden infi-
nito, resultando que el segundo momento permite
una determinacién mas clara de la longitud de co-

rrelacion, por lo que solo se presentan los resulta-
dos obtenidos mediante dicho segundo momento.
Para cada material se promediaron por lo menos
quince curvas autoafines individuales.

Aluminio

La figura 1 muestra la microestructura de la alea-
cion de aluminio tipo A319. En ella se identificaron
por lo menos seis constituyentes distintos: dendritas
de fase alfa, silicio, fase eutéctica, Al Cu, AlFeSiy
Al (MnFe) Si . La estructura granular,no visible en
la*fig.1, qde %&sta en condicion de solo pulido, fue
revelada usando ataque quimico. El analisis cuanti-
tativo de la microestructura indicé que las mas gran-
des longitudes caracteristicas de las heterogeneida-
des microestructurales fueron el tamafio de grano
(446 mm) y la longitud de brazos dendriticos prima-
rios (313.9 mm).

Se prepararon muestras que fueron fracturadas
en ensayos de impacto Charpy, el analisis

Fig. 1.- Microestructura dendritica de la aleacién de alumi-
nio tipo A319. Indicador = 100 mm.

fractografico mediante MEB revel6 propagacion
mixta con deformacién plastica localizada, como se
observa en la fig. 2.

Los datos topométricos se colectaron mediante
MFA, MEB y perfilometria, en direccion paralela al
frente de propagacion. Para las observaciones me-
diante MEB la superficie se recubrio electroliticamen-
te con niquel antes de ser seccionada y los perfiles
se extrajeron mediante analisis de imagenes.® La
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Fig. 2.- Superficie de fractura de la aleacion de aluminio tipo
A319 vista al MEB mostrando propagacion mixta.

distancia minima entre puntos de los perfiles fue de
0.06 um y cada perfil comprendia 1024 puntos. Los
perfiles obtenidos mediante el MFA se capturaron
en modo de contacto, la distancia minima entre
puntos fue de 1 nmy la longitud de los perfiles fue
de 512 puntos. El perfilémetro proveyo perfiles de
10,000 puntos con longitud maxima de 1 cm.

La figura 3 muestra la curva de autoafinidad, se
obtuvo una curva Unica promediando las respecti-
vas para cada técnica, la curva se extiende en siete
décadas de longitud de escala, desde dos hanéme-
tros hasta un centimetro. Hay una total compatibili-
dad de las tres técnicas, a pesar de existir un claro
entre los datos de SEM y del perfilometro. El expo-
nente de rugosidad muestra un valor de 0.81 y la
longitud de correlacion se estima a un valor de 456
pm, que es del orden del tamafio de grano y de los
brazos dendriticos primarios.

Vidrio 6palo

Para el andlisis de este material se tomaron dos
muestras con diferentes tamafios de las particulas
opacificantes, se fracturaron mediante un punzény
las superficies obtenidas se analizaron topomeétrica-
mente mediante MFA. Una de las muestras poseia
una distribucién de particulas con tamafio prome-
dio de 0.34 pm mientras que la otra mostraba una
distribucion de particulas gruesas de aproximada-
mente 4 um y particulas finas de 0.47 pm. La figura
4 muestra una imagen de una superficie de fractura
en la que se observan las zonas caracteristicas: la
zona especular, la zona difusa y la zona fibrosa. La
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Fig. 3.- Curva de autoafinidad de la superficie de fractura de
la aleacion aluminio tipo A319 mostrando el régimen autoafin
sobre siete décadas de longitud de escala.

Vidrio épalo

Fig. 4.- Superficie de fractura tipica del vidrio mostrando las
zonas especular (a), difusa (b) y fibrosa (c), imagen de MEB.

zona espejo es una region semicircular de aparien-
cia muy “lisa” y corresponde al avance continuo del
frente de grieta original; la region rugosa con for-
maciones escalonadas es la zona fibrosa y revela
ramificaciones del frente de propagacion al acele-
rarse; la zona intermedia entre la especular y la fi-
brosa es la zona difusa.

Las observaciones topométricas mediante MFA
se concentraron en la zona especular para ambas
muestras. Las figuras 5 y 6 muestran imagenes de
MFA en la zona especular para las muestras de par-
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ticulas finas y de particulas gruesas, respectivamen-
te. En la figura 7 se muestra una particula opacifi-
cante correspondiente a la muestra con particulas
gruesas, indicando su tamafio y composicion de for-
ma cualitativa. Los resultados del andlisis de autoafi-
nidad se muestran en la figura 8. En el caso de la
muestra con particulas finas el exponente de rugosi-
dad tiene un valor de 0.80 y la longitud de correla-
cion se observa claramente a un valor de cerca de
0.3 mm, que concuerda con el tamafio promedio
de las particulas opacificantes. En el caso de la
muestra con particulas gruesas, el régimen autoafin
parece que es perturbado por la presencia de las
dos distribuciones de particulas gruesas y finas, el
exponente de rugosidad muestra un valor de 0.78 y
la longitud de correlacion se estima alrededor de 3-

Fig. 5.- Imagen de microscopia de fuerza atémica de la su-
perficie de fractura de vidrio 6palo en la zona especular,
corresponde a la muestra con particulas finas.

Fig. 6.- Imagen de microscopia de fuerza atémica de la su-
perficie de fractura de vidrio 6palo en la zona especular,
corresponde a la muestra con particulas gruesas.
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Fig. 7.- Imagen de SEM mostrando una particula opacificante,
abajo se inidica cualitativamente por EDX su composicion
quimica, la marca de escala es de 5 micrémetros.
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Fig. 8.- Curva de autoafinidad para las muestras de vidrio

Opalo, la longitud de correlacién es del orden del tamafio de
las particulas opacificantes mayores.

4 mm, que nuevamente concuerda con el tamafio
de las particulas opacificantes gruesas.

Polipropileno

Para complementar este trabajo mediante el estu-
dio de un material polimérico se analizaron las su-
perficies de fractura de dos muestras de polipropileno
isotactico parcialmente cristalino. Se elaboraron
muestras en forma de discos delgados que fueron
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fundidas y posteriormente enfriadas con diferente
rapidez para obtener diferentes tamafios esferuliticos.
El tamafio promedio de las esferulitas obtenidas se
midié por microscopia 6pticay por MFA. En la mues-
tra enfriada mas rapidamente se obtuvo un tamafio
fino promedio de 0.34 mm, mientras que en la mues-
tra enfriada mas lentamente el tamafio fue de 0.95
mm. Las muestras se sumergieron en nitrégeno li-
quido durante 15 minutos y posteriormente se frac-
turaron por flexién sin control de carga. Las obser-
vaciones topomeétricas se realizaron mediante mi-
croscopia de fuerza atbmica en modo de contacto.
Las figuras 9 y 10 muestran imagenes de MFA de
las superficies de fractura para las muestras de

Fig. 9.- Imagen de la superficie de fractura en la muestra de
polipropileno con esferulitas de tamafio fino

esferulitas finas y gruesas, respectivamente. Los per-
files topométricos se obtuvieron de estas imagenes
para realizar el analisis autoafin.

Los resultados del analisis de autoafinidad se
muestran en la figura 11. Las curvas no siguen un
comportamiento estricto de ley de potencia, obser-
vandose un efecto similar al observado en metales
ddctiles por efecto de deformacién plastica locali-
zada.'® Las longitudes de correlacion no logran
definirse con gran precision, pero para la muestra
de esferulitas gruesas puede estimarse un valor cer-
cano a 1.1 um, mientras que para la muestra de
esferulitas finas este valor se estima entre 0.4y 1.0
pum. A pesar de la incertidumbre, estos valores son
proporcionales al tamafio de las esferulitas en cada
caso. En la region de escalas pequefias (r < 0.1
pum) el exponente de rugosidad se estima entre 0.75
y 0.85.

Fig. 10.- Imagen de MFA de la superficie de fractura corres-
pondiente a la muestra con esferulitas gruesas.
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Fig. 11.- Curva de autoafinidad para las muestras de
polipropileno isotactico, (ver texto).

Conclusiones

Los resultados presentados en este trabajo respal-
dan la hipétesis de que la longitud de correlacion
de las superficies de fractura autoafines esta ligada
al tamafio de las mayores heterogeneidades pre-
sentes en la microestructura de los materiales, sien-
do esto valido para materiales metalicos, poliméricos
y ceramicos. En el caso de la aleacién de aluminio,
el uso conjunto de perfilometria, microscopia elec-
trénica de barrido y microscopia de fuerza atdmica
permitié realizar el andlisis autoafin de una superfi-
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cie en siete décadas de longitud de escala por pri-
mera vez, hasta donde sabemos. La longitud de
correlacion es del orden de tamafio de grano y del
tamafio de brazos dendriticos primarios para el
material metalico, es del orden del tamafio de las
particulas opacificantes del vidrio 6palo y es tam-
bién del orden del tamafio de las esferulitas en el
polipropileno semicristalino. En todos los casos se
determiné el exponente de rugosidad con valor cer-
cano a 0.8, en concordancia con resultados ante-
riores publicados para diversos materiales fractura-
dos en condiciones cinéticas similares. Estos resul-
tados representan un avance en la bldsqueda de re-
laciones entre la microestructura, parametros
autoafines y propiedades macroscopicas de los
materiales en general.

Resumen

Se reporta el andlisis fractométrico autoafin de tres
diferentes materiales heterogéneos: una aleacion de
aluminio vaciada dendritica, un vidrio opalino de
borosilicato y polipropileno isotactico parcialmente
cristalino. El objetivo principal en este analisis fue
explorar las posibles relaciones entre los parame-
tros microestructurales y los parametros autoafines
que caracterizan las superficies de fractura y el fe-
némeno de propagacion de grietas. Los datos
topomeétricos se obtuvieron empleando microscopia
de fuerza atémica, microscopia electrénica de ba-
rrido y perfilometria, estas técnicas permitieron rea-
lizar el analisis autoafin sobre siete décadas de lon-
gitud de escala en el caso de la muestra metdlica.
Los resultados indican que en todos los casos anali-
zados la longitud de correlacion queda determina-
da por las mayores heterogeneidades relevantes
presentes en la microestructura.

Palabras clave: Superficies de fractura, autoafini-
dad, aleaciones de aluminio, exponente de rugosi-
dad, longitud de correlacion.

Abstract

In this work we report the self-affine fractometric
analysis of three different heterogeneous materials:
a cast dendritic aluminum alloy, an opal borosilicate
glass and partially crystalline isotactic polypropylene.
We were mainly interested in the possible

relationships between the microstructural parameters
and the self-affine parameters of the fracture surfaces.
Topometric data were collected using AFM and/or
SEM and/or stylus profilometry, which allowed the
analysis over seven decades of length scales in the
case of the aluminum samples. Our results show that
in all cases the correlation length is determined by
the largest relevant microstructural features.

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