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Prologo

Hace maés de cien afios, George Eastman creé la pelicula “Kodak™ y di6 inicio a una nueva época
en la que pricticamente cualquier persona podia tomar fotografias. El uso de la fotografia en nuestros dias
nos parece natural y hasta anticuado para algunos, pero los estudiosos de épocas mas remotas no tenian
este recurso y recurrian entonces a los bosquejos o dibujos para registrar lo que veian, como un ejemplo
se puede citar a Leonardo da Vinci con sus e¢studios de anatomia. La fotografia vino a ser un medio
invaluable para eliminar errores de apreciacion, asegurando de alguna manera que las reproducciones que
se obtenian fueran fieles. De hecho, obras como “El Misterio de las Catedrales” de Fulcanelli, que en su
primera edicion utilizoé ilustraciones, y en ediciones posteriores muestra fotografias que refuerzan las
descripciones que el autor hace en ese libro de las catedrales.

Afn con la intencion de ser totalmente objetivos, los humanos podemos ser llevados por nuestro
entusiasmo y asi ver cosas en donde no las hay, como cuando Percival Lowell vié canales en Marte, que
por supuesto debian haber sido construidos por marcianos, pero que se demostré después que habian sido
hechos por la imaginacién de Lowell. Aunque me atrevo a decir que la trayectoria de este cientifico a lo
largo de su vida prueba que su intencién no fue mentir, de hecho cuando los astrénomos observaban el
cielo, debian estar por horas siguiendo un punto y no era raro que la fatiga hiciera que la vision fallara.
Entonces lo que se necesitaba era un medio que permitiera tomar las imagenes sin fatigarse, de manera
fiel, para después estudiarlas con ahinco. Por supuesto que la intencién medular no es evitar la fatiga, sino
el error que se comete por causa de ésta, y a la vez ocupar a la mente en la parte creativa.

En ¢l campo de la metalografia, a los microscopistas les ocurria lo mismo que a los astronémos,
por eso, por afios la metalografia cuantitativa se ha basado en la fotografia tradicional de muestras
amplificadas en un microscopio. Después, las fotos eran analizadas con cuidado; para una persona con
experiencia el andlisis de imagenes no era dificil y por lo general no se requeria mas que una buena foto.

Actualmente, pareceria que todos los problemas relacionados con la obtencién de una imagen y
su posterior andlisis ya estin resueltos. Ahora utilizamos cdmaras de video, incluso digitales, también
contamos con la computadora que puede hacer €l andlisis de una imagen mediante paquetes de
computacion comerciales. Pero resulta que seguimos necesitando una imagen fiel, y ademds tenemos que
hacer que los detalles que nos interesan sean evidentes para la computadora, lo cual es un poco mis
dificil, ya que si bien el retoque de una fotografia se puede hacer mediante simple observacion, ésta no es
tan simple para una méaquina. Sin embargo, asi como en el pasado un dibujante podia por error modificar
los detalles que observaba, ahora mediante el abuso de los paquetes de computacion para el procesado (se
puede entender retoque} de las imdgenes se puede caer en lo mismo,

Aparece agui la necesidad de encontrar un medio por el cual la representacion del objeto a
estudiar no sea modificada por el método que se utilice para representarlo. Hay que asegurarse de que la
imagen de origen contiene toda la informacién para ser analizada, al grado de que en el caso de que
requiriera ser procesada, este proceso sea claro hasta para la computadora (siguiendo un programa por
supuesto), y entonces pasar a la identificacion de los detalles de interés o analisis en si. En metalografia
existen varias maneras para hacer esto, tales como el ataque quimico para aumentar el contraste en la
muestra, o para revelar la microestructura, o modificando la manera en que se ilumina la muestra.

Siempre que se requiere analizar imagenes se utilizan métodos que ya estan probados y de los
cuales se conocen sus limitaciones, pero cuando nuestras necesidades se encuentran en los limites de los
métodos existentes se hace necesario modificarlos o proponer otros nuevos. En este sentido la tendencia
es obtener una imagen que muestre los detalles que nos interesan tan claramente como sea posible y luego
dejar que la computadora se encargue del andlisis de la imagen de manera absolutamente objetiva, o
mejor dicho, siguiendo la objetividad del algoritmo que se utilice.

El trabajo que se presenta a continuacion propone un método para preparar un tipo especifico de
muestras de manera que la imagen obtenida cumpla con le anterior. No es mi deseo adelantarme a lo que
se mostrard, pero puedo decir que dado que €l autor no pierde de vista que existen limitaciones, va sea en
los métodos, las computadoras o los investigadores, procedio de tal manera que lo que él desea medir fue
facil de identificar, ain para la computadora, para luego hacer la mediciéon. Veamos pues, lo que
Francisco propuso para asegurarse de que el andlisis fuera objetive y hasta divertido.

Juan Antonio Aguilar Garib
Noviembre de 1999
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RESUMEN

La fractografia estadistica requiere de procedimientos experimentales que arrojen
datos de alta precisién, los cuales permitan corroborar los posibles regimenes de
autoafinidad de las superficies de fractura estudiada. En el presente trabajo se muestran
diferentes técnicas aplicadas al analisis cuantitativo de la superficie de fractura de una
aleacién de aluminio del tipo A 319 de uso automotriz, la cual es especialmente atractiva
debido a la diversidad de heterogeneidades presentes.

Una de las principales aportaciones de este trabajo es el desarrollo de un
recubrimiento electrolitico de niquel sobre la superficie de fractura de la aleacién, este
recubrimiento protege el estado original de la superficie de la fractura, ademads, mediante la
técnica de electrones retrodispersados en el microscopio electronico de barrido (MEB) se
tiene una imagen de alto contraste, esta imagen es ideal para extraer el perfil de la fractura
mediante un adecuado algoritmo de analisis de imdgenes, el cual también se describe en
este trabajo.

Para obtener las longitudes caracteristicas de las diferentes fases presentes en la
aleacién, se utilizaron los principios basicos de la materialografia cuantitativa estadistica,
apoyados principalmente en el andlisis de imagenes de microscopia Optica como
herramienta de alta precision.

La identificacién de las fases y su composicién se llevd a cabo por medio de
difraccién de rayos X. La identificacién e histogramas correspondientes se encuentran en el
capitulo de experimentacion.

Una importante aportacion es la obtencion de imagenes de la topografia de la

superficie de fractura mediante microscopia de fuerza atdémica (MFA) en su modalidad de



contacto. Estas imagenes son un valioso banco de informacion cuantitativa de alta precision
de la topografia de la superficie.

Las técnicas desarrolladas, implementadas y/o adaptadas en el presente trabajo
proporcionan datos cuantitativos confiables. Esto permite realizar el analisis de
autoafinidad de las superficies de fractura en un amplio ‘intervalo de longitudes de escala,
desde el nivel nanométrico mediante MFA, el nivel micrométrico mediante MEB y
microscopia optica, llegando hasta el nivel de varios milimetros mediante rugosimetria.

La informacién estadistica de las longitudes caracteristiéas de los elementos
microestructurales permite la busqueda de correlaciones entre parametros de autoafinidad y
los pardmetros microestructurales, a su vez ligados a las propiedades mecanicas. Nuestros
resultados proporcionan las herramientas para otros estudios actualmente en desarrollo en
el marco de topografia estadistica y autoafinidad de superficies de fractura, en las cuales se
busca una mejor comprensiéon de los mecanismos de propagacién de grietas en los

materiales heterogéneos.



CAPITULO 1
INTRODUCCION

El origen etimolégico de la palabra fractografia proviene del latin fractus = fractura
y del griego grafo = descripcion, por lo tanto fractografia significa descripcion de la
fractura.

El término FRACTOGRAFIA fue acufiado por primera vez por Carl A. Zapffe en
1944 [1], en una publicacién hecha en la entonces American Society for Metals (ASM). En
esta publicacion se describe el uso de lentes para describir con detalle la superficie de una
fractura sobre granos individuales de 1a misma.

En cuanto al estudio de las superficies de fractura antes del sigio XX; de acuerdo al
historiador metalurgico Cyril Stanley Smith, las superficies de fractura han sido de alguna
forma analizadas desde la edad de bronce [2]. La primera descripcidon escrita de la
apariencia de una fractura fue hecha en 1540 por Vannoccio Biringuccio en De la
pirotechnia [3], él relaciond la apariencia de la fractura con la calidad de un proceso
metalurgico de bronces. Otro pionero fue Lazarus Ercker, en una publicacion hecha en
1547, relaciono la apariencia de una fractura en plata con indicios de contaminacién de
plomo y estafio [4]. Louis Savot [5] en 1627 describe en gran detalle una prueba de fractura
como método de aseguramiento de calidad en campanas de fundicién de aleacion cobre-
estafio-bismuto. El mismo afio Mathurin Jousse describe un método para seleccionar hierro

y acero de alta calidad basado en la apariencia de fracturas en especimenes.



Una de las principales aportaciones al estudio de las fracturas, fue hecha por
Réaumur [6], quien publicé un libro en 1722, esta obra contiene ilustraciones
macroscopicas y microscopicas de superficies de fractura en hierro y acero.

En 1725 Geoffroy [7] publicé informacién acerca de la naturaleza de las fracturas
en aleaciones de cobre-zinc, encontrd una correlacion entre la apariencia de la fractura y el
tamario de grano.

Con el surgimiento de la metalografia como herramienta de la investigacion
metalurgica, el interés por investigar en fracturas se incrementé notablemente. Una
aportacion importante es la de Mallet [8], en 1856 publicé una relacién entre los modos de
solidificacién y la apariencia de la fractura en balas de cafion.

En 1868 el metalurgista D.K. Tsharnoff publico una relaciéon entre el tamafio de
grano, tratamiento térmico y contenido de carbono en aceros [9], en una publicacion
posterior [10] él describié la fractura en acero de granos grandes y por primera vez en este
trabajo se describié la forma real de los granos. Ya para 1870 Adolf Martens [11, 12]
publicé sus primeros hallazgos en secciones pulidas y atacadas apoyado en el microscopio
optico. En 1885 Johann Augustus Brinell [13] publicé una discusion sobre la influencia del
tratamiento térmico y la apariencia de la fractura en aceros.

Para el siglo XX, no fue sino hasta la década de 1940-1950 los trabajos de Carl A.
Zapffe y sus colaboradores [1, 14, 15], aportaron novedosas observaciones de los detalles
microscopicos de las fracturas. El desarrollo del microscopio electrénico de barrido (MEB)
y el microscopio electrénico de transmision (MET) como nuevas herramientas para la
metalografia y la fractografia, ayudaron a proponer nuevos modelos sobre la mecanica de la
fractura [16], gracias a las altas magnificaciones, se pudieron observar elementos como las

microgrietas entre otros.



En otro campo de la ciencia, a finales de la década de 1960 el polaco Benoit
Mandelbrot reunié un conjunto de conocimientos ¢ ideas de matemdticos de finales del
siglo XIX y principios del siglo XX como son Besicovitch, Von Koch y Hausdorff, creando
la geometria fractal. Esta nueva rama de las matematicas permite describir
satisfactoriamente objetos creados por la naturaleza y fendmenos dindmicos no lineales, el
campo de aplicacion de esta geometria es muy variado y dentro de éste se incluye la
fractografia. Benoit Mandelbrot [17] en 1984 efectué por primera vez la caracterizacion
fractal de una superficie de fractura, realizando sus experimentos en acero.

Los entes matematicos conocidos como fractales poseen autosimilitud es decir, una
pequefia parte del objeto es congruente con el resto del objeto [18]. Los objetos naturales
s6lo poseen autosimilitud estadistica llamada autoafinidad, ademdas los regimenes de
autoafinidad se presentan en un intervalo definido de longitudes de escala, cuyo limite
superior corresponde a la llamada longitud se correlacién. Mandelbrot [17] realizé la
primera descripcion de las superficies de fractura de metales usando geometria fractal, sus
resultados sugirieron una relacidn entre la dimension fractal de las superficies de fractura y
la tenacidad de los aceros estudiados. Estudios posteriores cuestionaron serlamente estos
resultados. Actualmente estd bien establecido que las superficies de fractura de metales y
otros materiales son objetos autoafines, presentan un escalamiento anisotropico. Su
caracterizacién se efectﬁa mediante la determinacién del llamado exponente de rugosidad.
No parece haber una relacién clara entre este exponente y la microestructura del material o
el modo en que se generd la superficie de fractura. Existen muchas interrogantes que
actualmente est4n en un intenso proceso de investigacion. La respuesta a estas interrogantes
requiere de técnicas que proporcionen datos cuantitativos topograficos precisos, de alta

resolucion y confiabilidad. En este trabajo se ha propuesto el desarrollo de algunas técnicas



que permitan la obtencion de dichos datos para facilitar el analisis de autoafinidad de las

superficies de fractura, el célculo de los exponentes de rugosidad y la determinacién de la

longitud de correlacion.



CAPITULO 2

MECANICA DE LA FRACTURA Y
FRACTOGRAFIA

2.1 MECANICA DE LA FRACTURA
2.1.1 Introduccién: La separacién o fragmentacién de un cuerpo sélido en dos o

mas partes bajo la accién de esfuerzo es llamada fractura [18]. Se considera que el proceso
de fractura consta de dos componentes basicos: nucleacién y propagacion de la grieta [19].

El estudio del fenémeno de fractura y sus mecanismos es muy vasto, éste incluye
disciplinas diversas como fisica del estado sélido, ciencia de materiales, mecénica del
medio continuo y fractografia, entre otras.

Las fracturas pueden ser consideradas en dos grandes categorias: fracturas dictiles y
fracturas fragiles.

2.1.2 Fractura ductil. Este tipo de fractura se caracteriza por una deformacién
plastica apreciable que, juega un papel importante. En este tipo de fractura, las
dislocaciones se pueden mover sobre un largo niimero de sistemas de deslizamiento e
inclusive a través de un plano a otro. Para ilustrar con detalle este caso, consideramos el
ejemplo de un cristal de metal puro y ductil (e.g. Al) sometido a deformacién bajo tension
uniaxial. La deformacién ocurre sin nucleacion de microgrietas, el cristal se deforma
plasticamente hasta que comienza una inestabilidad pléstica llamada encuellamiento, desde
este punto en adelante, la deformacion se concentra en esta regién hasta que ocurre la

separacion del cristal.




Zener [20] propuso que en solidos cristalinos las grietas pueden nuclear en
agrupamientos de dislocaciones apiladas contra una barrera. Esto ocurre solamente cuando
no hay disminucién de esfuerzos debida al movimiento de dislocaciones al otro lado de la
barrera.

2.1.3 Fractura fragil o fractura por clivaje: La forma mis fragil de fractura es la
fractura por clivaje, esto es, fractura a lo largo de planos cristalogréficos particulares en los
granos de un material [21]. Este tipo de fractura ocurre principalmente en materiales
ceramicos y metales de baja ductilidad y tenacidad, ademas en metales con esfuerzos
residuales provocados por deformacion plastica en frio, materiales ductiles a bajas
temperaturas, secciones gruesas, y altas velocidades de deformacién (impacto). En este tipo
de fractura existe muy poca o ninguna deformacién piéstica. El inicio de la fisura o nicleo,
ocurre en un pequefio defecto el cual actia como concentrador de esfuerzos.
Frecuentemente las grietas se propagan en el plano cristalografico {100} aunque también
puede ocurrir como una propagacién intergranular.

Las causas de fractura en un material son muy diversas, las siguientes son las
principales causas de falla en los materiales:

1. Aplicaci6n lenta de cargas externas.
2. Répida aplicacion de cargas externas (impacto)

3. Cargas ciclicas o repetitivas (fatiga)




4, Por deformacidén bajo carga constante.

) b) c)
Figura 1. Los tres tipos de fractura: a)fractura abierta, b)fractura por deslizamiento, c)fractura por
desgarramiento.

2.1.4 Modos de carga. En la mecanica de fractura se presentan tres tipos de carga,
en la figura 1 se observan los tres tipos de fractura y se sefialan con flechas las cargas que
provocan dicha falla. En el caso de la fractura abierta se observa una carga axial que es
perpendicular a la fractura; en la fractura por deslizamiento, se observa un par de cargas
paralelas a la fractura y de sentido contrario entre si. Por ultimo se observa que para una
fractura por desgarramiento se presentan un par de cargas paralelas y de sentido contrario.

2.1.5 Criterio de Griffith. La primera explicacion a la discrepancia entre el
esfuerzo real y el esfuerzo tedrico presentado en materiales fue presentada por Griffith en
1920 [1]. Griffith propuso el siguiente criterio para la propagacion de una grieta [12]: Una
grieta se propagard cuando el decremento en la energia de la deformacion eldstica es por
lo menos igual a la energia requerida para crear una nueva grieta. Este criterio es

utilizado para calcular la magnitud del esfuerzo tensil requerido para causar que una fisura



de cierto tamafio se propague hasta provocar una fractura, es aplicable solamente a
materiales fragiles.
La figura 2 muestra el modelo de grieta de Griffith, considerando la morfologia de

la grieta como una elipse.

F igura 2.Modelo de grieta de Griffith.
Considerando el modelo de la figura anterior, se asume que las grietas poseen una
morfologia eliptica, la distribucion de esfuerzos fue propuesta por Inglis [13]. El
decremento en la energia de deformacion es resultado de la formacién de una grieta. La

energia de deformacion elastica por unidad de espesor de la placa esta dada por la ecuacion:

mlo?t

E

Ug=- 1)

Donde o es el esfuerzo tensil sobre la fisura de longitud 2¢ y E es el modulo de
Young, el signo negativo es utilizado como consecuencia de que el aumento en el tamafio
de la fisura disminuye la energia de deformacion.

La energia superficial debido a la presencia de la fisura esta dada por la ecuacién

Us=4cys (2)
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Donde ¢ es un medio de la longitud de la grieta y ys la energia superficial en Jm™.

El cambio total en la energia potencial resultado de la creacion de la fisura es:
AU=Us+Ug (3)

De acuerdo con el criterio de Griffith, la fisura se propagara si el incremento en la

energia superficial es compensado con un decremento en la energia de deformacion.

daAU
=0 @
Z 4
dAU mlo?
—— =(4cy; - )=0 (5)
4 _27:c0'2 -0 (6
Vs E

o = |2Ey ¢ ™
e

La ecuacion (7) sirve para calcular el esfuerzo de ruptura como una funcién del
tamafio de una microgrieta dentro de un material fragil.

2.2 FRACTOGRAFiA
Mediante la observacion microscopica de las superficies de fractura se puede

obtener importante informacioén acerca de la naturaleza y las causas de la propagacion de
las fracturas. Esto se logra mediante la aplicacién de técnicas y andlisis de la llamada
fractografia.

En esta seccidén se mencionan algunas técnicas experimentales para la fractografia

tales como; MEB, MFA, Analisis de imagenes (Al) y rugosimetria.
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En cuanto al modo de propagacion, existen dos tipos generales de fractura: fractura
transgranular (propagada a través de los granos) e intergranular (propagada a lo largo de las
fronteras de granos). Sin embargo, también existe una forma de clasificar las fracturas
dependiendo de su naturaleza fragil (clivaje) o si es fractura causada por fatiga. Esta forma
de clasificar las fracturas, proporciona una idea de las causas de la misma. Un quinto tipo
de fractura es la fractura tipo Cheuron (Chevron o V), éste es parecido a un grupo de estrias
formando un angulo desde el origen hacia la direccién de propagacién con morfologia de V
invertida [22], el cual es producido por fisuras separadas y propagadas a diferentes niveles

del material. El patrén V puede ser observado a simple vista o con un lente lupa.

Figura 3. Tipos de fractura.

En la figura 3 se observan los cuatro tipos basicos de fracturas ademas de la fractura tipo

Cheurdn. En el inciso (a) se observa la imagen de un acero 4340 capturada por medio de un

12



estereoscopio, en el inciso (b) se muestra la fractura de un polimero de uso aeroespacial
(NASA/msfc) capturada mediante la técnica de electrones retrodispersados, ambas fracturas
son del tipo Cheurdn. En el inciso (¢) una fractura por clivaje de una superaleacion, ésta fue
tomada mediante la técnica de electrones retrodispersados, en el inciso (d) se observa una
fractura transgranular de un acero tipo AISI 316~ J’nagen tomada por microscopia Optica
a 200X. El inciso (e) muestra la fractura intergranular de una aleacidén experimental base
niquel capturada por medio de electrones retrodispersados a 50X, por dltimo se observa un
componente de aviacidon de aluminio forjado tipo 2014-T6, las marcas de playa son

evidencia de fatiga.

2.3 HERRAMIENTAS DE LA FRACTOGRAFIA
2.3.1 El microscopio electrénico de barrido (MEB)

El MEB esta constituido basicamente por un cafién de electrones, unas lentes y
detectores de sefial [28]. En este caso, €l haz de electrones hace las veces de la luz
incidente, creando una sefial que serd interpretada como una imagen por los detectores de
sefial, las lentes son unas bobinas las cuales crean un campo magnético y proporcionan una
fuerza sobre el haz forzando a este a cerrarse o abrirse.

2.3.1.1 Funciones de los subsistemas del MEB. El cafién electronico produce
mediante resistencia un haz de electrones y los acelera hasta una energia del rango de 1-
40KeV. El didmetro producido por el cafién es muy grande para poder obtener una imagen
definida a altas magnificaciones. Debido a esto es necesario el uso de lentes, las cuales se

utilizan para
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reducir el didmetro del haz, esto se logra mediante una fuerza ejercida por un campo

magnético generado por las lentes sobre el haz.
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Figura 4. Esquema general del MEB y sus principales componentes.

Los controles de magnificacién, no son otra cosa que sistemas de deflexién. La
funcién de éstos es hacer un barrido del haz sobre el espécimen. El barrido se hace en
forma de rectangulo, y la funcién de los sistemas de deflexion es precisamente controlar el
tamafio del barrido. La magnificacion M del barrido estd dada mediante la relacion: area de
la pantalla/area de barrido; de modo que una forma de incrementar la magnificacion es
excitar menos las bobinas deflectoras de manera que cubran una distancia menor sobre el
espécimen. En la figura 4 se ilustra en forma general el MEB y sus componentes
interactuando con el haz de electrones.

Las sefiales son detectadas en un recolector electronico, el cual consiste en
un filamento, un tubo de luz y un fotomultiplicador. El detector esta localizado al lado del

espécimen y ambos estan inclinados entre si. El detector esta eléctricamente aislado del
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resto del microscopio y tiene una muy fina malla de alambre con un potencial positivo no
mayor de +300V. En la figura 5 se observa la interaccion del haz de electrones con el
espécimen asi como, la produccién de electrones secundarios y los electrones

retrodispersados.

Haz de elactrones

Colector
Electrones +300V Sec. y Rat.

Retrodispersados /' l— 1007 Rat.

’_H.\i\ ™ ~12KV

T Y

e

3
o PMT = Amp 1 |Mor|itox|
— / Centillador

~ Coledtor Tubolde
luz

Figura 5. Esquema del haz de electrones, se observan los electrones secundarios ¥ los electrones
rertrodispersados.

E tn;res Securdarias
/

2.3.1.2 La importancia de la saturacién Ya que la informacién es grabada como
funcion de la sefial y el tiempo, es importante que la corriente del haz 1p Sea constante.
Conforme la corriente de calentamiento del cafién \r aumenta, eventualmente v, aumenta, el

punto donde la corriente del haz se estabiliza es llamado punto de saturacién.

e v T T AW e T S T T Aty ey v e M AT Pof e AL, it s S Sas

Pico talso

corriente del haz , ib e

carriente del filamento if —

Figura 6. En esta grdfica se observa el punto ideal de operacion,
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2.3.2 Interaccion electrones-espécimen (Introduccion). La versatilidad del SEM y
del microanalisis con rayos X se deriva de las diferentes interacciones entre el haz de
electrones v el espécimen. La dispersién electronica es el producto de dicha interaccion,
resultando en un cambio en la direccién y/o energia del haz dentro del espécimen. Estas
dispersiones pueden revelar importante informacién acerca de la composicion quimica,
topografia, cristalografia, campos eléctrico y magnético locales entre otras propiedades. Las
interacciones electron espécimen pueden ser divididas en dos clases: Dispersion elastica y
dispersion inelastica.

2.3.2.1 Dispersién elistica (Elastic Scattering). Afecta la trayectoria del haz
electronico dentro del espécimen sin alterar la energia cinética del electrén. La dispersion
elastica es la que causa el fendmeno de electrones retrodispersados.

2.3.2.2 Dispersion inelastica (Inelastic Scatering). Transfiere cierta cantidad de
energia del haz electrénico a los atomos del espécimen, dando lugar a los electrones
secundarios; electrones Auger, fonones, etc...

En el presente trabajo hacemos uso de la sefial producida por los electrones
retrodispersados, debido al contraste por composicién el cual serd mencionado a
continuacion.

2.3.3 Electrones retrodispersados. El fendmeno de dispersién elastica tiene una
caracteristica muy importante, el componente del vector velocidad “V?”, sufre un cambio en
la direccién, pero no en su magnitud, por lo tanto la energia cinética del electron permanece
constante.

=M3V2/2, donde M. es la masa del electrén.
Se ha encontrado experimentalmente que una fraccion significativa de los electrones

que golpean la muestra justo en ¢l plano perpendicular al haz, escapan en la misma
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~ direccién en la que entraron. Estrictamente hablando, retrodispersado se refiere al evento de
dispersion elastica sencillo, en €l cual, la trayectoria cambia mas de 90° de la direccion de
incidencia del haz, de modo que la dispersion dentro del espécimen regresa al hemisferio
que contiene el haz original.

Los electrones retrodispersados son una poderosa herramienta; ya que, responden a
la composicion quimica (nimero atémico: contraste por composicion), inclinacion local de
la superficie del espécimen (topografia o forma del contraste), cristalografia (tunelamiento
de electrones) y campos magnéticos internos {contraste magnético).

2.3.3.1 Dependencia del nimero atémico. La fraccion de retrodispersion m se
define como:

N=nese/Np, donde Mpse es el nimero de electrones retrodispersados y mg es el niimero de
electrones incidentes.

1 también es igual a: N=1psg/15, donde s €s la corriente de sefial y 1p es la corriente del
haz.

Se ha encontrado experimentalmente que el factor n de retrodispersién aumenta
conforme aumenta el niimero atémico, ver figura 7.

En este trabajo se empled la t€cnica de electrones retrodispersados con el fin de
obtener el perfil de la fractura; para lograr esto, se desarrollé un recubrimiento de niquel
sobre la superficie de fractura de la aleacién y, valiéndose de que en la técnica de electrones
retrodispersados el factor de dispersion posee dependencia directa con el nimero atdémico,
se logro obtener una imagen de excelente contraste. Esta imagen permite extraer el perfil de

la fractura mediante andlisis de imagenes.
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Figura 7. En este grdfico se observa el factor de retrodispersién 1 como funcion del nimero atomico.

2.4 Microscopia de tunelamiento (MT) y de fuerza atémica (MFA).

Detactor de Posicion Sistama

Posicionador
O 5

%

e
A1LIHEAALLY

Plezoeléctrico

-

e

i Sistema
ut de Computo

swuwmm-xm =

Sistema =

de Retroalimantacion

Figura 8. Componentes basicos del MTy MFA.

Los microscopios de fuerza atdmica y tunelamiento son una poderosa herramienta
usada en diferentes disciplinas; tales como, ciencia de superficies, rugosidad, topografia

estadistica y incluso hasta ingenieria genética.



En algunos casos, estos microscopios pueden medir propiedades fisicas de las
superficies tales como conductividad eléctrica, distribucién estatica de cargas, friccion
localizada, campos magnéticos y hasta modulos de elasticidad. En la figura 8 se ilustran los
componentes basicos de estos equipos.

24.1 Microscopio de tunelamiento (MT). El STM (Scanning Tunneling
Microscope) es el predecesor del MFA. Este fue inventado en 1981por Gerard Binning y
Heirich Rohrer en IBM de Zurich Suiza. Cinco afios después ellos fueron galardonados con
el premio Nobel de fisica por su invencién. El MT fue el primer microscopio capaz de
generar Vimé.genes a resolucidn atdmica.

Este microscopio utiliza una punta que ademas es conductora. Se aplica un voltaje
entre la punta y la muestra. Cuando la punta se acerca a unos 10A de la muestra, los
electrones forman una corriente de tunelamiento, ésta varfa conforme el espaciamiento
entre la superficie de la muestra y la punta cambia, la sefial de esta corriente se utiliza para
crear una imagen. En la figura 9 se observa el efecto tunel, especificamente entre una punta
del MT interactuando con una muestra.

Para que pueda acaecer el tunelamiento, tanto la punta como la muestra deben ser
conductoras o semiconductoras.

El MT puede trabajar en dos modalidades: altura constante o corriente constante.

En la modalidad de altura constante, la punta viaja en un plano horizontal por
encima de la muestra y la corriente de tunelamiento varia dependiendo de la topografia y

las propiedades electrénicas de la superficie del espécimen.

19



i
¢
k. A

H

e
Muestra

Figura 9. Esquema del efecto tinel.

En el modo de corriente constante, MT utiliza una retroalimentacidén para mantener
constante la corriente de tunelamiento, ajustando la altura del escéner con respecto de la
punta en cada punto. Por ejemplo, cuando el sistema detecta un incremento en la corriente
de tunelamiento ajusta el voltaje aplicado al escaner para incrementar la altura entre la
punta y la muestra. En la figura 10 se muestra la diferencia entre las modalidades de

corriente constante y altura constante.

Punta Caorriente de
Tuneiamiento

. Recorride de la Punta

[ L L

Corriente
Punta Constante

Recorvido de la Punta

| Muestra l

Figura 10. Esquema de las modalidades de altura constante (arriba) y corriente constante (abajo).

2.4.2 Microscopio de fuerza atémica. Este microscopio sondea la superficie de

una muestra con una punta muy fina cuya longitud es de un par de micrones y, su didmetro
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es menor de 100A. Dicha punta estd emplazada en el cabo libre de un cantilever cuya
longitud es del rango de 100 a 200um. El nombre del microscopio proviene del principio
mismo de su funcionamiento. Existe una fuerza asociada a la punta y la superficie de la

muestra, esta fuerza es conocida como de Van der Walls o fuerza interatomica.

tE

Fuerza repulsiva

UH b e

PrTE

i’; Contacto
Intermitente
ry

—  d

U

Fuerza atractiva

Figurag 11. En este grdfico se observa la energia de separacion interatomica como funcién de la
distancia.

Un laser guiado mediante un espejo se dirige hacia el extremo del cantilever justo
donde esta la punta. Las fuerza entre la muestra y la punta provocan una deflexién en el
cantilever, por lo que el laser se refleja en diferentes direcciones. Un detector capta estas
sefiales y, por altimo, un procesador las transforma en una imagen topogrifica de la
superficie.

De la misma manera que el MT, el MFA opera en dos modalidades; estas son:
contacto y no contacto. En la figura 11 se presenta la curva Energia (E) contra distancia (d),
la zona en color verde de la curva representa la modalidad de contacto y, por lo tanto
trabaja con fuerza repulsiva mientras que, la zona en azul indica la modalidad de no

contacto la.cual, trabaja en con fuerzas atractivas.
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2.4.2.1 Modo de contacto. En el modo de contacto, también conocido como
repulsivo, la punta hace un delicado “contacto fisico™ con la superficie de la muestra. El
cantilever posee una constante de resorte mas baja que la constante efectiva de resorte que
mantiene unidos a los atomos. Las fuerzas de contacto causan flexidn en el cantilever; por
lo tanto, conforme la muestra se mueve bajo la punta, el cantilever se arquea segin la
topografia del espécimen generando una imagen.

2.4.2.2 Modo de no contacto. El NC-AFM (Non-contact AFM) es otra modalidad
del microscopio de fuerza atémica. El espaciamiento que existe entre la punta y la
superficie del espécimen es del orden de decenas a cientos de angstroms. Al igual que la
modalidad de contacto, se puede obtener la topografia de materiales conductores,
semiconductores y aislantes. |

La fuerza entre la punta y la superficie de la muestra es atractiva; por lo tanto, el
tipo de cantilever usado en esta técnica debe ser mds rigido para evitar el “contacto” con la

superficie de la muestra.
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Figura 12. Funcionamiento basico del equipo de AFM.

La figura 12 muestra el principio del microscopio de fuerza atémica. En la presente

investigacion, se aplicé la técnica de microscopia de fuerza atdmica con la finalidad de
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obtener la mayor magnificacién de la superficie de fractura, las imagenes tridimensionales
proporcionan una topografia real de la superficie de fractura, ademas de proporlcionar
escalas a niveles nanométricos.

2.5 Perfilometria. Todas las superficies de los materiales, inclusive las de los
componentes mas pulidos, muestran irregularidad a cierto nivel de escala. Entre los
diferentes métodos para estudiar la rugosidad de las superficies se encuentran las técnicas
de microscopia dptica y electronica, y los métodos que involucran el contacto de una punta
con la superficie como es el caso MFA mencionado en la seccion 2.4.2 y el perfilometro.
Para la-mayoria de' las necesidades técnicas e industriales el perfildmetro es un equipo
adecuado en el estudio de las superficies.

El principio del funcionamiento del perﬁlér;letro es muy similar al funcionamiento
del MFA: una punta muy fina (de un par de micrémetros) es arrastrada suavemente sobre la
superficie de estudio, conforme avanza la punta, ésta sube y baja dependiendo de lo
accidentado de la superficie.

Existe una limitacion en esta técnica resultado de la forma de la punta, e.g. debido a
su rigidez, la punta de diamante posee forma cdnica o piramidal, con 4dngulos de ~60° y
radio de 1 a 2.5um. Existen también puntas esféricas con radios de 1 a 2pm.

En este trabajo se ut'iliz() el perfildmetro para obtener informacion topografica a nivel
mesoscopico y macroscépico, con barridos de hasta un centimetro de longitud.

2.6 Materialografia cuantitativa: .La materialografia cuantitativa, cominmente
llamada estereologia, se encarga de estudiar las relaciones existentes entre las mediciones
realizadas en un plano materialografico y las magnitudes tridimensionales de la

microestructura.
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2.6.1 Procedimientos experimentales. Existen diferentes procedimientos
experimentales para medir los objetos presentes en una micrografia. Suponiendo que
tenemos una distribucién aleatoria de cierta fase o en una micrografia, la fraccién de area
de esta fase serd igual a su fraccién volumétrica (4,=Vy), esta simple relacion fue
descubierta por Delesse en 1847 y es la base de la estereologia. En esta seccidn se hara una
breve revision de los principales procedimientos, en el presente trabajo las mediciones se
llevaron a cabo mediante analisis de imagenes.

2.6.1.1 Analisis de area. Este es el mas antiguo de los tres métodos aqui
mencionados, fue propuesto por Delesse en 1848, también es el més dificil de ejecutar. Este
consiste en medir cada area de interés dentro del plano, para despu€s expresarla como una
fraccion del plano total. Existen tres métodos para llevar a cabo estas mediciones.

(a) Utilizar un cartel estandarizado comparativo, este método es muy rapido pero

sujeto a errores debido al juicio de cada operador.

(b) Por medio de fotomicrografias y un planimetro, contando areas de tamafio

conocido, las cuales se intersectan con el objeto de interés.

(c) Por medio de un analizador de imagenes. Este método es el mas preciso y

rapido, ya que, el analizador realiza las mediciones automaticamente, sélo
requiere de una imagen previamente procesada. Mas detalles acerca del analisis

de imagenes se encuentran en la seccion 2.7.
2.6.1.2 Analisis lineal. Este método lo introdujo Rosiwal en 1898. Aleatoriamente

se tiran lineas sobre la micrografia, la longitud ocupada por el objeto de interés es

expresada como una fraccion de la longitud total de la linea.
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2.6.1.3 Anadlisis puntual. Este método fue aplicado por primera vez por Thomson
en 1930, este método consiste en sobreponer un arreglo de puntos sobre la micrografia. El
numero de puntos incluidos en el objeto de interés, provee un valor estimado de la fraccion
volumétrica de dicho objeto. La longitud Lo es igual a la suma de las longitudes de

interseccion con las fases, por lo tanto:

he— 0.50 mm {iyp}

Figura 14. Arreglo tipico de una malla para conteo de puntos.
En la figura 13 se aprecia el arreglo del analisis lineal: las intersecciones de la linea

con los objetos de interés. La figura 14 muestra un arreglo de malla para conteo de puntos,

mientras que, en la figura 15 se aprecia un arreglo de este tipo aplicado a un hierro nodular.
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B
Figura 15. Aplicacion de una malla para conteo de puntos aplicado a un hierro nodular grado 60-40-12 de
matriz ferritica, foto a 100x.

En el presente trabajo se aplicaron los principios de materialografia cuantitativa con
el propdsito de medir las longitudes caracteristicas de los elementos microestructurales de
la aleacion, las mediciones se realizaron aplicando técnicas de andlisis de imagenes como
herramienta de alta precision.

2.7 Analisis de imdgenes (Al). El Al de imédgenes es una versétil herramienta que
ha encontrado aplicaciones en una amplia gama de disciplinas cientificas, tecnoldgicas e
industriales. En esta seccion se hace énfasis en términos y conceptos generales del proceso
de analisis de imagenes.

Actualmente no existe maquina alguna que iguale la dualidad ojo-cerebro humanoé
en el sentido de procesar una escena [14], en cierta forma la sensibilidad de esta dualidad
produce conjeturas cualitativas de forma rapida, el problema surge cuando se desea obtener
un analisis cuantitativo de la escena o de la imagen, e.g. jqué porcentaje de 4rea ocupa
cierta fase existente en un plano metalografico?. Es en este tipo de problemas donde el
analisis de imdagenes juega un papel primordial. El Al permite analizar de manera
cuantitativa pardmetros tales como tamafio, factor de forma, posicion, diametro de Feret,

etc., de partes identificables de una imagen.
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2.7.1 Definicion de imagen. Se considera una imagen como una distribucién
bidimensional de energia, una forma tipica de imagen es la obtenida por radiacion
electromagnética visible (luz), por medio de diferentes técnicas se pueden obtener imagenes
de radiacion electromagnética diferente, e.g. rayos X, radiacién infrarroja, etc.

2.7.2 Razones para el andlisis de imagenes. Originalmente el analizador de
imagenes fue concebido para el control de calidad de la industria acerera, parametros como
tamario de grano e inclusiones no metalicas se deseaban cuantificar.

2.7.3 Procesamiento de imdgenes. El procesamiento de imdagenes sirve para
mejorar una imagen, por ejemplo aislar un objeto o region de la imagen con el objetivo de
un posterior analisis.

2.7.4 Analisis de imagenes. Frecuentemente la operacion de andlisis de imagenes
incluye el previo procesamiento de imdgenes. El resultado del andlisis de imagenes es un
valor o valores, por ejemplo, tamafio de particula, otra forma de obtener datos del analisis
de imdgenes es en forma de histogramas o curvas, por ejemplo, la distribucion de tamafio
de particulas. Un ejemplo tipico de aplicacion del Al en la industria acerera se encuentra en
la medicion de las inclusiones no metalicas dentro de la microestructura del acero, esta
mediciéon se suele hacer comparando simplemente la micrografia con un cartel
estandarizado, esta forma es poco precisa ya que depende del criterio del operador.

2.7.5 Los principales pasos para el andlisis de imagenes. El proceso de analizar
una imagen consta de cuatro pasos bdsicos, estos son: captura de la imagen, deteccién del
objeto, medicién y analisis.

2.7.5.1 Captura de la imagen. En este paso se convierte la imagen en una sefial
electrénica conveniente para su almacenamiento y procesamiento posteriores, la imagen se

divide en segmentos rectangulares o cuadrados llamados pixeles.
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2.7.5.2 Segmentacion. En este paso se separa el objeto del resto de la imagen. Se
entiende por objeto la region de interés dentro del plano completo. Existen tres formas de
segmentar una imagen:

*Separacion de intensidades: es el método mas simple y es el Gnico que poseian los
primeros analizadores de imagenes. Todos los tonos por debajo del nivel seleccionado son
considerados como negro, y todos los tonos por arriba del nivel seleccionado son
considerados como el blanco.

*Captura del borde: esta técnica se aplica a regiones con alta velocidad en el cambio
de tono.

*Crecimiento de la region: mediante esta técnica la informacién de pixeles cercanos
se agrupa con las regiones suficientemente similares, tomando posteriormente una frontera
en esa region.

2.7.5.3 Deteccion del objeto. En esta parte del procesamiento se reducen los datos,
se produce una descripcion del objeto de interés el cual ocupa menos pixeles que la imagen
completa. Frecuentemente es necesario almacenar el objeto en otro plano, para procesarlo
posteriormente,

2.7.5.4 Mediciones. La toma de mediciones es el objetivo primordial del analisis de
iméagenes. Para realizar mediciones de manera precisa, es necesario que el objeto a ser
medido posea una frontera bien definida, en ¢l caso de que esto no sea asi, se pueden seguir
los pasos anteriores para obtener mejores resultados. Mas adelante se hard mencién de
diferentes mediciones.

2.6.5.5 Anailisis. Los resultados obtenidos de las mediciones se pueden utilizar para

encontrar correlaciones, controlar flujo, ete.
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2.7.6 Diametro de Feret. Este se define como la distancia maxima entre dos rectas
tangentes paralelas, e.g. para una elipse el didmetro de Feret corresponde al tamafio del eje
mayor. Este método fue propuesto por L.R. Feret en 1931. En la figura 16 se aprecia el
diametro de Feret de diferentes objetos.

2.7.7 Factor de forma. El factor de forma estd dado por la ecuacion:

i
ff_4m4

Donde p es el perimetro y A4 es el 4rea del objeto.
2.7.8 Longitud del brazo primario. Es el tamafio del brazo primario de una
dendrita medido en escalas de longitud. |
2.7.9 Espaciamiento interdendritico. Es el espaciamiento que existe entre los
brazos secundarios de una dendrita. Se mide tirando una linea de longitud conocida la cual

sera dividida entre el nimero de intersecciones hechas por los brazos secundarios.

Figura 16. El didmetro de Feret de algunas figuras.

En este trabajo se aplico la técnica de analisis de imdgenes para medir las longitudes
caracteristicas de las heterogeneidades presentes en la aleacién, ademas, se desarrolld un

algoritmo que permite extraer el perfil de la fractura a partir de una imagen aleacién-
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recubrimiento de niquel capturada mediante electrones retrodispersados. Este algoritmo se

describe en la seccidn correspondiente a la experimentacion.
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CAPITULO 3

AUTOAFINIDAD DE SUPERFICIES DE
FRACTURA

3.1 Introduccién. A finales del siglo pasado algunos filésofos como Cantor, Perrin,
Hausdorff, Besicovitch, Koch, entre otros, desarrollaron algunas ideas sobre la ciencia
matematica, en especial en el 4rea de la geometria. No fue sino hasta finales de los afios
60’s cuando el polaco Benoit Mandelbrot resumié y dio forma a estas ideas ademas de
aportar nuevos elementos, a mediados de los afios 70's acuiié el termino fractal (lat.

Frangere, cortar) [29].

La geometria de fractales es una rama de las matemdticas muy reciente y novedosa,
¢sta, permite describir en forma satisfactoria morfologias creadas por la naturaleza y
fendmenos dindmicos no lineales, como son la superficie y propagacién de una grieta
respectivamente. Cabe mencionar que la geometria de fractales logréd reunir a las
matematicas con las artes, esto es, entre sus aplicaciones estan la musica y la
cinematografia, inclusive sirven para describir la frecuencia con que se menciona
determinada palabra en este escrito [29]. En ciencia de materiales, los fractales se han
aplicado a la descripcion de fracturas, fronteras de grano, caracteristicas microestructurales,

crecimiento de cristales, etc. [30].

3.2 Fractales. La geometria de fractales invadi6 la ciencia matematica con un nuevo
lenguaje, se habla entonces de dimensiones fraccionarias, longitudes infinitas, autoafinidad,

autosimilitud, conjunto fractal, etc.
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Es importante hacer una mencién detallada de algunos de estos conceptos que son la
esencia de la geometria de fractales y que la distinguen de la geometria euclidiana.

3.3 Autosimilitud. Un conjunto fractal es un ente matemdtico, al tomar un
fragmento de este conjunto, dicho fragmento es parecido al todo y posee dimension
fraccionaria, una caracteristica importante de este tipo de curvas es que no son

diferenciables. Es entonces cuando se habla del concepto de autosimilitud.

3.4 Autoafinidad. Un fractal natural es un objeto creado por la naturaleza el cual
puede ser caracterizado como un conjunto fractal, visto a una escala suficientemente

pequefia sus caracteristicas fractales desaparecen, aqui entra el concepto de autoafinidad.

3.5 Geometria Euclidiana y Geometria Fractal. Se pueden mencionar diferentes
aspectos que distinguen a la geometria euclidiana de la geometria fractal. La tabla I ilustra

algunos de los mas significativos.

Tabla I
GEOMETRIA GEOMETRIA
EUCLIDIANA FRACTAL
Dimensiones enteras Dimensiones fraccionarias
Utiliza férmulas Utiliza algoritmos
Curvas diferenciables Curvas no diferenciables

3.6 Concepto de dimensién. ;En qué momento comenzé la humanidad a teﬁer un
concepto de dimension? La tradicion indica que la ciencia matematica surgié en Grecia
hacia el siglo V a.C. Los documentos histéricos que poscemos actualmente indican que el
hombre prehistérico poseia la capacidad de la relacién numérica [31]. La relacién numérica
mas basica puede ser el conteo de objetos, esto es, la aplicacion del concepto de
correspondencia biunivoca “inberente” en el hombre. Es asi como se concluye

erréneamente que la dimension posee una correspondencia biunivoca con algin ente como
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por ejemplo una linea o un punto, dimensién-uno y cero respectivamente. Sin embargo, a la
hora de hablar de la cuarta dimensioén “el tiempo™, el problema se vuelve menos amigable.

Es entonces cuando surge la necesidad de plantear un concepto formal de dimensién.,

3.6.1 Dimension topolégica. La topologia es la parte de las matematicas que
estudia las propiedades de conjuntos u objetos que, por medio de ciertas transformaciones
necesarias (homeomorfismos) pueden transformarse unas en otras. En topologia en general
cualquier objeto posee n dimension si dos puntos se pueden separar del conjunto al extraer
un subconjunto n-1. Asi un cubo posee dimensién n=3, ya que, puede ser separado en dos
partes por un cuadrado que es de dimensiéon n=2 (3-1), a su vez, el cuadrado puede ser
dividido en dos por una linea de dimensién n=1 (2-1), por ultimo se puede concluir que una
linea puede ser dividida por un punto de dimensién topologica cero (1-1).

3.6.2 Dimensién fractal. En la literatura se encuentran diferentes definiciones de
dimension fractal dependiendo de la técnica que se utilice para obtener dicha dimensién. En
algunos casos estas dimensiones suelen ser consideradas como equivalentes. Ejemplos de
estas dimensiones son la dimension de Hausdorff, la dirnensién de autosimilitud, y la
dimension de Minkowski. En esta seccién se definird a la dimension fractal “D” como la
dimension de Hausdorff.

3.6.3 Dimension de Hausdorff.

3.6.3.1 Medidas. Al hablar de longitud, area y volumen, estos conceptos transmiten
la idea de objetos con dimension topolégica 1, 2 y 3 respectivamente. Asi se puede concluir
que una recta de longitud 5cm es de la mitad de una de longitud de 10cm. Esta comparacién

es satisfactoria para objetos euclidianos, pero al hablar de objetos fractales este concepto no
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es apropiado. Extendiendo la idea de medida, es posible dar una definicién satisfactoria de
la dimension de Hausdorff como sigue:
Teniendo una linea de cierta longitud L, es posible calcular la medida de dicha
longitud dividiendo la recta en segmentos de lado € y sumando como sigue:
L=3¢'
Para el caso de una superficie, se puede dividir en cuadrados de lado € y calcular la
medida de su area sumando como sigue:
A=%¢’
Por ultimo, se puede mencionar el caso del volumen de un cubo en el que se suman

cubos de lado € obteniéndose la medida de dicho volumen como sigue:

V=g

F iguml 7. Representacion de medidas: Igitud, dreay vouen.
En la figura 17 se esquematiza la idea de longitud, 4rea y volumen como una medida, por lo

tanto, generalizando lo anterior se tiene:

M=x¢"
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Donde M es la medida y D es la dimensién del objeto en cuestion. Esta definicion de
dimension se cumple para objetos euclidianos y fractales. Para el caso de un objeto
euclidiano D sera un nimero real y entero. Para un objeto fractal, este valor se extiende a

los niimeros reales.

o) 1
1
M(I3) ¢
0
|
i
0.0 1.58 2 Dimension (D)

Figura 18. Grdfico representativo de la dimension de Hausdorff para un tridngulo tipo Sierpinski,

En la figura 18 se observa graficamente el concepto de Hausdorff aplicado a un
triangulo tipo Sierpinski.

3.7 Definicién: citar una definicion formal de fractal que sea totalmente
satisfactoria es casi imposible, Benoit Mandelbrot padre de la geometria de fractales define
un fractal como un subconjunto de un espacio métrico el cual posee una dimensién de
Hausdorff-Besicovitch “Dy” estrictamente mayor que su dimension topolégica “Dy™.

Du>Dy
Cabe mencionar que esta definicién excluye algunos subconjuntos considerados como
fractales.

Se ha encontrado que las superficies de fractura son objetos autoafines, la escala en

la cual finaliza dicho comportamiento es llamada longitud de correlacion, se ha propuesto
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que la escala de esta longitud corresponde al tamafio de las mayores heterogeneidades
presentes en la microestructura del material.

Las superficies de fractura son objetos fractales que manifiestan un escalamiento
que no es el mismo en todas las direcciones, no son estrictamente autosimilares, sino que
estadisticamente autosimilares o autoafines. Su escalamiento puede representarse mediante
la relacion:

(x, ¥, z)—> (bx, by,b‘z)
donde “z” es la altura de las coordenadas (x, y), £ es el llamado exponente de rugosidad o
de Hurst. Se ha demostrado que para una superficie autoafin, £ estd relacionado a la
dimension fractal mediante la relacion:
D=3-¢

La autoafinidad de una superficie de fractura puede determinarse con referencia a su
exponente de rugosidad. Se ha demostrado también que para la descripcion de los objetos
autoafines es mas correcto utilizar este parametro y no la dimensién fractal.

En la practica se han desarrollado diferentes métodos estadisticos para la obtencidn
del exponente de rugosidad a partir de perfiles de alturas [32]. Uno de los métodos mas
empleados es el de “ventanas de ancho variable”, donde se calcula la cantidad Zmax

mediante la relacion:

Zmax(r) = <Max{z(rr)},\’(r'(x+r - Min{z(r')}x(r'(x+r )x m..{
Donde r es el tamario de la ventana y Zmax que es la maxima diferencia de alturas en una
ventana cuyo ancho varia y a la vez es desplazada a lo largo del perfil. Para un perfil

autoafin se cumple que Zmax(r) es proporcional a 1°. Un gréfico tipico de este analisis se

presenta en la figura 18, en este grafico se puede visualizar el régimen de autoafinidad y
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calcular el exponente de rugosidad, que es la pendiente de la recta en el intervalo de
validez. Se puede observar ademds el limite superior del comportamiento autoafin; la
llamada longitud de correlacidon &, (xi), que representa la resolucién arriba de la cual el
perfil o la superficie puede considerarse plana o euclidiana.

La aplicacion de métodos como el descrito requiere de datos de alta precisiéon en un
amplio intervalo de escalas de longitud para poder apreciar toda la extension del régimen de
autoafinidad. Como puede verse en las diferentes secciones del presente trabajo, esto

requiere la aplicacion de diferentes técnicas experimentales [33].

Zmax(r}

-

r

Figura 18. Grdfico representativo de Zmax(r) contra r, el valor de la pendiente es el correspondiente al
exponente de rugosidad, la interseccion de la linea punteada con el eje de las abcisas corresponde a la

longitud de correlacion.
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CAPi’l:ULO 4
EXPERIMENTACION Y RESULTADOS

4.1 Material utilizado. En las 1ltimas dos décadas el uso de piezas vaciadas de
aluminio se incrementé debido a su buena relacion resistencia peso [25]. Las aleaciones de
aluminio se han desarrollado basicamente para mejorar sus propiedades mecanicas y de
resistencia a la corrosidn, ademas de que son convenientes debido al bajo costo energético
que representa su fabricacién [26]. El aluminio puro posee una resistencia tensil de mas de
89 MPa, las aleaciones de aluminio térmicamente tratadas pueden aproximarse a
resistencias tensiles de 689MPa [27]. El material de interés en este trabajo es la aleacién
tipo A 319, la composiciéon quimica en porcentaje de peso es la siguiente:

Tabla II. Porcentaje en peso

Aluminio Silicio Cobre Hierro Zinc

87.3 7.147 3.261 0.612 0.664

Figura 19. Esquema del ensayo de impacto tipo Charpy.
La fractura se obtuvo mediante un ensayo de impacto tipo Charpy. Se prepararon

probetas para este ensayo de acuerdo a la norma ASTM E-23. En la figura 19 se muestra la
prueba de impacto tipo Charpy.

4.2 Identificacion de las fases. Es posible distinguir seis fases dentro de la

microestructura de la aleacién tipo A 319, éstas se muestran en la figura 20. Las fases se
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identificaron por medio de espectrometria de rayos X en MEB y por comparacién de

micrografias estandarizadas.

Figura 20. Micrografia de la aleacion sin atague, se observan las seis fases presentes. Imagen
tomada a 100X.

La tabla III se identifican las fases enumeradas en la figura 20.
Tabla III

1 Aluminio o

Silicio

Eutéctico

2
3
4 AlCu
5
6

All 5(M1’1F€)3Si2
A115(MnFe)3Sip_

4.3 Perfilometria. Para obtener los datos de los diferentes perfiles, se utilizaron

diferentes técnicas como rugosimetria, fuerza atémica y microscopia electronica de barrido.
Los barridos mas grandes y por lo tanto los de menor resolucién se llevaron a cabo en un
rugosimetro neumatico Taylor Hobson LTD, estos barridos estan en el rango de 7.5mm a
lem,

4.4 Microscopia electronica de barrido. Con el propdsito de obtener el perﬁl de la
fractura a magnificaciones de 10,000x y mas aumentos, se desarrollé un recubrimiento
electrolitico de niquel sobre la superﬁcie-de fractura. Mediante la técnica de electrones
retrodispersados en el MEB se obtiene una imagen de diferentes contrastes, posteriormente

de ésta se procede a extraer el perfil mediante algoritmos de analisis de imagenes.
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4.6 Recubrimiento electrolitico. Con el propésito de preservar el estado original de
la fractura y prever de una imagen de alto contraste para aislar el perfil de la fractura, se
desarrollé un recubrimiento electrolitico de niquel sobre la superficie de fractura, para este
propdsito se seleccioné un bafio de sulfamatos, a continuacion se describe dicho
recubrimiento.

4.6.1 Metodologia del recubrimiento.

Para obtener un resultado Optimo en lo que respecta a espesor y adherencia, se
deben seguir ciertos cuidados con el manejo de la pieza, tales como una especial limpieza y
un control sobre el tiempo y temperatura de cada etapa.

El proceso del recubrimiento consta de tres partes:

L, El primer paso consiste en proteger la superficie de la fractura para no
cambiar su estado. El aluminio es un metal anfotérico; por lo tanto, es necesario protegerlo
de todo ataque quimico. Para llegar a esto es imperioso un medio fuertemente oxidante
que conduzca al material hasta su estado pasivo, al mismo tiempo esta solucién debe
actuar como agente limpiador.

La pieza a tratar se macera en la solucioén por un periodo de tres a cinco minutos a
temperatura ambiente.

La composicion de la solucion es la siguiente:
NaQH 409/l
q _ 10g//

Al final de este “tratamiento”, la pieza deberd ser enjuagada en agua destilada.
Posteriormente se procede a “reenjuagar” la pieza en una solucion de acido nitrico al 10%
(HNO3 10%). Mientras se Ileva a acabo ¢l siguiente paso el espécimen debera permanecer

anegado en agua destilada.
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2. Predepésito de Zn. El objetivo de este paso es depositar zinc en la superficie de la
fractura. El predep6sito forma una capa de menos de 1pum de espesor, la cual sirve de
liga entre el aluminio y el niquel. Este es un depésito por conversion de desplazamiento
quimico, en donde el aluminio juega el papel de reductor.

La composicién quimica de la solucion es la siguiente:

NaOH 500g/!
ZnO 100g/l

Cuando ya no existe mas contacto entre la solucion y el zincato de sodio la reaccion se
suspende. La pieza deberad permanecer en la solucién por un periodo de uno a tres minutos
a temperatura ambiente. Una vez concluido el deposito, se precede a enjuagar la pieza en
agua caliente (=100°C). Para enjuagar la pieza bastan uno o dos segundos, inmediatamente
después debera macerarse en agua destilada hasta el préximo paso.

3. Niquelado. El depésito de niquel se lleva a cabo electroliticamente. El niquel se obtuvo

de un bafio de niquel en sulfamatos. La composicidn del bafio es la siguiente:

Sulfamato de niquel 350g/1
Cloruro de niquel 3.5¢g/1
Acido borico 40g/1

Las condiciones ideales para realizar el deposito son las siguientes:

PH l"” 45
dat 45°C
Intensidad de corriente 3A/dm?
Potencial 3.8V
- WOLTS
b 7 =
L]

liERO , ALUDZiNIO

Fig. 21. Esquema del bafio electrolitico.
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Algunas recomendaciones importantes:

a) Introducir ambos (catodo y anodo) con corriente para evitar el dafio quimico causado

por el bafio.
b) Proveer de agitacién al electrolito durante todo el tiempo de permanencia del deposito.
¢) La superficie de fractura y el dnodo deberan permanecer bien paralelos uno frente al

otro.

Posterior al recubrimiento, se prepararon las muestras a ser analizadas en el

microscopio electrénico de barrido. Se hizo un corte perpendicular a la direccion de la

propagacion de la fractura justo como se indica en la figura 22.

DIRECCION DE PROPAGACION

PIRECCION DEI CORTE

Figura 22. Representacion de la probeta fracturada, se observa la direccién de propagacion y la direccion
del corte.

Figura 23. Ver texto.

42



En las figuras 23a) y 23d) se muestran los cortes obtenidos de la aleacion-
recubrimiento, se pueden observar tanto el material base como el recubrimiento
electrolitico, se puede apreciar la alta adherencia y la delineacion del perfil de la fractura.

La figura 22, a) es una imagen de microscopia Optica que muestra el depodsito
obtenido, delineando perfectamente el perfil de la superficie de fractura. El histograma de
niveles de gris correspondiente a esta imagen se muestra en la figura 23b), sefialando un
contraste poco definido. En la figura 23c)} se muestra la imagen de MEB empleando la
técnica de electrones retrodispersados, la imagen 23d) muestra el histograma
correspondiente indicando un alto contraste con el metal base en color oscuro y, el
recubrimiento en color blanco. Esta imagen es ideal para la extraccion del perfil de la

fractura mediante algoritmos de andlisis de imégenes.
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4.7 Analisis de imagenes.

ALGORITMO DE Al, SEPARACION DEL
PERFIL ?

Cargar imagen
Detectar color
v

Mantener color

|

‘Rellenar

|

Delineal; =

“
Separar S o

Figura 24. Esquema del algoritmo de andlisis de imdgenes desarrollado para extraer el perfil de la
fractura a partir de la imagen de electrones retrodispersados.

Partiendo de la imagen gris (512 x 480 pixeles y 256 niveles de gris) de electroﬂes
retrodispersados, el algoritmo desarrollado esquematizado en la figura 24, inicia con la
deteccidn de pixeles cotrespondientes a la capa de recubrimiento, enseguida se procede a
obtener una imagen binaria en la que solamente se conservan dichos pixeles detectados. La
siguiente etapa de edicion permite rellenar los huecos para después proceder a la

delineaciéon de ambos bordes del recubrimiento, finalmente se aisla el borde
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correspondiente a la interface aluminio-depdsito con lo que se ha obtenido €l 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 andlisis 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 andlisis de imagenes. Se preparo
metalograficamente el material con lijas grado 400, 600, 800, 1000, 1200, 2400 y 4000,
posteriofmente se efectud el pulido final con suspensién de diamante de lum y luego

0.25um. La microestructura [figura 24 a)] fue revelada mediante el reactivo Keller

modificado.

a) b)
Figura 25. Ver texto.

En la figura 25 a) se aprecia una imagen digitalizada de 256 tonos de grfses
capturada mediante microscopia Optica, en la figura 25 b) se aprecia el resultado de

procesar la imagen 25 a), se aislo la fase Aljs{MnFe);Si
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Para observar la metalografia se utiliz6 un microscopio marca Nikon modelo
Epiphot-TME con platina invertida motorizada, este equipo cuenta con cinco objetivos que
permiten observar magnificaciones de 50, 100, 200, 400 y 10000x. Se emple6 un
analizador de imagenes marca Leica modelo Quantimet Q520+. Las imagenes capturadas
en el microscopio dptico se transfieren al analizador de imagenes previamente captadas por
una camara de video blanco-negro tipo CCD. Las imagenes se digitalizan con un
convertidor analogo-digital con las siguientes caracteristicas: 256 tonos de grises y una
imagen de 512 x 480 pixeles. Una vez almacenadas las imagenes en el disco duro del
ordenador, se procesaron y se realizaron posteriormente las mediciones de didmetro de
Feret, fraccion de area, factor de forma, longitud del brazo primario y espaciamiento

interdendritico.

Topography, af104004 hdf

Figura 26. Topografia de la superficie de fractura, imagen de 4.3 X 4.3 um.
4.8 Microscopia de fuerza atémica.
Para obtener el perfil a escalas de nanémetros, se utilizé microscopia de fuerza
atdmica, como ya se menciond en la seccion de microscopia, esta técnica permite obtener
imégenes reales de la topogréfia de la superficie, ademas la preparacion de las piezas no

Trequiere mas que una limpieza exhaustiva. La figura 26 es un ejemplo de una imagen de la
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superficie de fractura obtenida por medio de esta técnica. Se utilizé una fuerza promedio de
1.8nN.

4.9 Resultados.

4.9.1 Recubrimiento electrolitico. Se logré obtener un recubrimiento electrolitico
de alta adherencia el cual, permite preservar el estado original de la fractura ademas de
brindar imagenes de alto contraste mediante la técnica de electrones retrodispersados. Es
importante mencionar que el recubrimiento detallado en la seccién 4.6 es totalmente
reproducible, lo cual garantiza su posible uso en posteriores investigaciones.

4.9.2 Microscopia Electréonica de Barrido. Se¢ explotaron con gran éxito las
diferentes técnicas que brinda el equipo, mediante electrones retrodispersados se lograron
obtener imagenes de alto contraste como se observa en la seccion 4.8, el histograma
muestra el alto contraste de un ejemplo de estas imagenes. Mediante la técnica de
electrones secundarios y electrones retrodispersados se obtuvieron diferentes imagenes de
la superficie de fractura, las cuales brindan detalles microscépicos de la fractura, Por medio

de difraccion de analisis de rayos X en MEB se alcanzé a identificar las diferentes fases

presentes.

a) : : b)
Figura 27. Ver texto.
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En las figuras 27a) y 27b), se pueden observar imagenes de la superficie de fractura
capturadas en el MEB, a): imagen a 10,000X y b) imagen a 400X. Ambas de electrones
secundarios.

4.9.3 Materialografia cuantitativa y anadlisis de imdgenes. El algoritmo de
andlisis de 1mégenes desarrollado y mencionado en la seccién 4.7 permite extraer de
manera rapida, sencilla y precisa el perfil de la fractura para su posterior andlisis. La
implementacion del anélisis de imagenes como herramienta de la materialografia
cuantitativa permitié calcular de manera muy precisa algunos parametros como diametro de
Feret, factor de forma, y area para las diferentes fases; ademaés, se midieron la longitud del
brazo primario de las dendritas y el espaciamiento interdendritico. Algunos resultados se
presentan en las siguientes graficas y tablas.

La tabla IV presenta la media aritmética tipica de algunos parametros de las
diferentes fases presentes en la aleacion.

TABLA IV. Longitudes caracteristicas de las fases presentes en la aleacion.

Fase Area Diametro de Perimetro Factor de
Promedio Feret Promedio Promedio Forma
(um?) (pm) )um) Promedio
AlsFeSi 307.90 43.30 170.99 8.38
ALCu 465.47 37.14 92.21 2.28
Silicio 119.57 20.09 6727 3.25
Eutéctica 2305.67 73.31 338.13 5
Matriz 153.17 6.32 17.32 1.76
(aluminio) :
Al;s(MnFe);Siy 203.86 32.28 G152 4.21
Longitudes caracteristicas de las dendritas
Longitud promedio del brazo primario Separacion interdendritica promedio
(pm) (pm)
457.5 57.05
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En las figuras 28 y 29 se observan los histogramas correspondientes a las
distribuciones de frecuencia de la separacion del brazo secundario de las dendritas en

micrones.
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Figura 28. Ejemplo de distribucion de frecuencias del EDS
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Figura 29. Ejemplo de la distribucion de frecuencias del EDS

Las figuras 28 y 29 son ejemplos de los datos de salida en un proceso de analisis de
imagenes (ver seccion 2.7.4).

4.9.4 Microscopia de Fuerza Atémica. En el presente trabajo se aplicé con gran
€xito la técnica de MFA, los resultados van mas alla de obtener imagenes tridimensionales
Y detalles nanométricos, gracias a que las imagenes construidas constan de 512 X 512
pixeles se obtuvo un valioso banco de datos altamente preciso por cada imagen, con estos

datos fue posible corroborar los parametros de autoafinidad en el orden de nanémetros.
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4.9.5 Rugosimetria. La aplicaciéon de esta técnica proporcioné la menor
magnificacion, se obtuvieron barridos del orden de 75mm hasta 1cm, con esto se lograron
cubrir dos escalas mas de longitud, completando con las tres técnicas siete escalas de

longitud.
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CAPITULO 5
DISCUSION

5.1 Material y obtencion de la superficie de fractura. El material empleado en €l
presente trabajo muestra una microestructura dendritica y una diversidad de fases en un
amplio intervalo de tamafios. Esto la hace interesante para su estudio en la autoafinidad de
superficies de fractura ya que, anteriormente se han estudiado materiales de
microestructuras menos complejas, generalmente microestructuras de granos homogeéneos.
Es de interés estudiar la relacién entre los parAmetros de autoafinidad y las longitudes o
tamafios caracteristicos de los elementos microestructurales. Los resultados del analisis
cuantitativo proporcionan datos estadisticos abundantes y precisos que sirven para realizar
los andlisis mencionados anteriormente.

El ensayo de impacto Charpy permite propagar una grieta de frente
aproximadamente plano con alta rapidez (~5ms™). Las superficies de fractura generadas
por este método han sido previamente estudiadas para otro tipo de materiales. Estos
resultados son entonces comparables a los obtenidos por otros investigadores.

5.2 Recubrimiento electrolitico. La técnica de recubrimiento electrolitico de niquel
implementada, permite preservar el estado original de la superficie de fractura, ademas,
aprovechando las caracteristicas del MEB, se obtuvieron imagenes de la aleacion-
recubrimiento del orden de hasta 10,000x mediante la técnica de electrones_
retrodispersados, por medio de esta técnica se obtuvieron imagenes de alto contraste. Como
se observa en el capitulo referente al Al, el desarrollo de un algoritmo apropiado permite

extraer de manera rapida y sencilla a el perfil de la fractura.
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5.3 Analisis de imagenes. Como se mencioné en la seccién correspondiente al
andlisis de imagenes, ésta es una poderosa herramienta que facilita la labor de mediciones
en materialografia cuantitativa, obteniendo de manera répida y sencilla pardmetros como
diametro de Feret, factor de forma, separacion interdendritica, etc. El desarrollo del
algéritmo de Al facilita el proceso de extraccion del perfil de la fractura, permitiendo hacer
un arreglo de datos del perfil altamente preciso.

5.4 Microscopia electréonica de barrido. En ¢l presente trabajo se aprovecharon al
maximo las caracteristicas del equipo de MEB, la aplicacion de la técnica de electrones
retrodispersados permitié obtener imagenes de la aleacién-recubrimiento de alto contraste,
ademads se lograron capturar imagenes de la superficie de fractura que permitieron observar
detalles importantes de la misma. Por 0ltimo, se identificaron las diferentes fases por medio
de espectroscopia de rayos X en ¢l mismo equipo.

5.5 MFA. En este trabajo se empleo con gran €xito la técnica de MFA en la
caracterizacion de la superficie de fractura. A diferencia del MEB, esta técnica permite
extraer datos cuantitativos de las alturas de forma directa, gracias a que, se obtiene un
banco de datos de alta precision. Por ultimo, se observa la superficie real de la fractura, es
decir, no existe interaccion alguna entre un haz de energia y el espécimen.

5.6 Perfilometria. E! objetivo primordial de este trabajo es la caracterizacion de
autoafinidad de la superficie de fractura de la aleacion Al-Si A 319; por lo tanto es
importante conocer: ;Dénde termina el régimen de autoafinidad? y ¢;Para qué resotucién L
tamafios de barrido los perfiles pueden considerarse planos o euclidianos? Para poder
responder a estas importantes interrogantes, se emplearon las diferentes técnicas antes

mencionadas, cubriendo un amplio intervalo de escalas de longitud que van desde
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nanémetros hasta centimetros. Con la implementacion del perfilémetro se logré cubrir la
mayor escala obteniéndose barridos desde 75um hasta 1cm.
De manera general, mediante las tres técnicas se cubrieron siete escalas de longitud.

En AFM: 1, 10, 100nm; en MEB: 1, 10 y 100um y en perfilémetro: 1mm hasta lcm.
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CAPITULO 6
CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

6.1 Conclusiones. Gracias al desarrollo del recubrimiento electrolitico, se logrd
obtener una capa de niquel sobre la superficie de fractura de la aleacion Al-Si 319 de
aproximadamente 25um. Este recubrimiento permitié preservar el estado original de la
fractura y, mediante la técnica de electrones retrodispersados en MEB se lograron obtener
imagenes recubrimiento-aleacion de alto contraste, estas imdgenes resultaron ser ideales
para aislar ¢l perfil de la fractura mediante andlisis de imagenes. Cabe mencionar que la
metodologia del recubrimiento desarrollgda y descrita paso por paso en este trabajo es
totalmente reproducible y con resultados de excelente adherencia.

Debido a la gran flexibilidad y precision del analizador de imagenes fue posible
medir las longitudes caracteristicas de las heterogeneidades presentes en la aleacidn.
Parametros como didmetro de Feret, factor de forma, fraccién de area, longitud del brazo
primario y separacion interdendritica fueron calculados con precision, obteniéndose un
valor promedio de la longitud del brazo primario de 457.5um y, una separacion
interdendritica promedio de 57.05um. El algoritmo de analisis de imagenes desarrollado y
descrito en este trabajo permite extraer de manera muy sencilla el perfil de la fractura,
partiendo de una imagenes recubrimiento-aleacidén capturadas por medio de electrones
retrodispersados en el MEB y, digitalizadas de 256 niveles de gris y 480 X 512 pixeles. |

Con la implementacién de la técnica de MFA se logrd cubrir la menor escala de
longiﬁdes, esto es desde nanometros hasta un par de micrones. Esta técnica proporcioné

excelentes resultados de la topografia de la superficie de fractura permitiendo medir las
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alturas de la superficie de manera directa gracias al valioso banco de datos que se obtiene al
aplicar esta técnica. En este trabajo se utilizé la modalidad de contacto con una fuerza
promedio de 1.8nN, se obtuvieron barridos de hasta 1 hasta 10um.

El empleo del MEB y sus diferentes modalidades de operacidén permitié identificar
las fases presentes en la aleacion mediante difraccion de rayos X, ademas, observar la
superficie de fractura y apreciar detalles como microgrietas y, gracias a que los electrones
retrodispersados muestran una dependencia directa con el nimero atdmico, se lograron
obtener imégenes de alto contraste recubrimiento-aleacion, como se ha mencionado en esta
seccion, éstas permiten extraer el perfil de la fractura mediante Al

La implementacion de la técnica de perfilometria permitié cubrir escalas de longitud
del rango de 7.5mm hasta 1cm. Con las tres técnicas se lograron cubrir siete escalas de
longitud, esto es desde 1nm hasta lem.

El cimulo de resultados permitidé calcular los regimenes de autoafinidad de la
superficie de fractura en un amplio intervalo de escalas de longitud.

6.2 Recomendaciones.

Para la continuacion de este trabajo se recomiendan las siguientes acciones:

Desarrollar un método que permita la construccion de imagenes tridimensionales
con informacién cuantitativa mediante estereografia en el MEB.

Mediante iméagenes adyacentes y traslapadas obtenidas mediante MEB construir un

perfil de fractura mas extenso.

Es recomendable hacer barridos mas grandes en el MFA lo que requiere de un

escaner diferente.

Se recomienda el empleo de estas técnicas en la recoleccion de datos para posibles

simulaciones de fracturas.
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Se propone realizar barridos en direcciones relativas a la direccién y sentido de la

propagacion de la fractura.
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