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PROLOGO

La cantidad de informacion que una superficie de fractura contiene, respecto a las causas
que la originaron y respecto a su historia es algo que la capacidad observadora del hombre,
ha ido extrayendo con el paso del tiempo. El vidrio es el material en el cual las
caracteristicas de estas superficies se hacen mas evidentes y en dénde mas allé del clasico
patrén de fractura caracterizado por una zona de espejo, una zona difusa y una zona fibrosa,
nuevas caracteristicas se han observado y relaciones cuantitativas se han desarrollado. Todo
ese esfuerzo, se traduce en técnicas y caracterizaciones, que se renuevan cada que la
capacidad instrumental aumenta, como fue el caso del advenimiento del microscopio
electrénico de barrido.

En este trabajo, se caracteriza la superficie de fractura de un vidrio calizo, templado
quimicamente mediante intercambio idnico, utilizando un microscopio de fuerza atémica,
de lo que resulta la consolidacién de una herramienta de andlisis de las superficies de
fractura, es decir, de una nueva técnica de analisis que aumentard la capacidad de
observacion y por consecuencia de reflexién y de especulacion.

Un resultado mas de este trabajo, es el avance en la prueba de la hipétesis de que la
superficie de fractura del vidrio es un objeto fractal, es decir que el patrén que a simple
vista observamos en la superficie de fractura, estd formado por elementos que reproducen el
patrén original. Para validar Ia hipétesis, se ha hecho necesario definir las caracteristicas
que aseguran que se trata de un objeto fractal, como el exponente de rugosidad y la longitud
de correlacion,

Como el autor lo declara en las conclusiones, atin hay mucho por hacer, dado que aunque se
definen los parametros antes mencionados, queda por explicar la causa de la longitud de
correlacion, que se ha planteado en este trabajo como asociada al campo de esfuerzos
inducidos por los iones potasio al reemplazar a los iones sodio.

También se puede decir que este trabajo es una muestra del avance que el Doctorado de
Materiales de la Universidad de Nuevo Ledn ha tenido después de alrededor de quince afios
de trabajo en el area de tecnologia de vidrio.

El trabajo con materiales fragiles y especialmente con el vidrio, lleva a la conclusién de
que, en contrapeso con las excelentes propiedades que este material posee, como la
transparencia, la estabilidad quimica, la trabajabilidad, etc., su talén de Aquiles es la
fragilidad. De ahi que se aprecie cualquier esfuerzo por entender el fenémeno de fractura,
con miras al reforzamiento del vidrio, de manera que su campo de aplicacién se vea
ampliado.

El interés econémico del estudio de este fenomeno se menciona en este trabajo, ademas se
hace un resumen del estado del arte en torno a la resistencia mecénica del vidrio y de su
fractura. La reduccién de costos, via la reduccién de peso de los articulos de vidrio, los
aumentos de las velocidades de produccion y los mayores esfuerzos a los que se somete el
material, hacen que trabajos como el presente, sean de gran interés para la industria.

Alfredo Martinez Soto
Monterrey, Nuevo Ledn, a 18 de Noviembre de 2001
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RESUMEN

RESUMEN

El presente trabajo esta estructurado en tres partes. La primera parte (capitulos 2 y
3) consiste en un marco tedrico el cual es la base para justificar los objetivos e hipétesis
planteados en esta investigacién. En esta parte del frabajo se presenta el estado del arte
referente a la caracterizacién de superficies de fractura mediante topometria estadistica.
El concepto de autosimilitud se expone a partir de la curva de von Koch; mientras qus,
mediante el movimiento fraccional Browniano se discute el concepto de autoafinidad. En
la segunda parte (capitulo 4) se describe el procedimiento experimental desarrollado en
esta investigacion. La tercera parte de este trabajo consiste en el analisis y discusién de
los resultados asi como de las conclusiones de los mismos {capitulos 5 y 6).
El propésito principal de este trabajo fue elucidar el efecto del reforzamiento mecéanico del
vidrio mediante intercambio idnico sobre los parametros autoafines que cuantifican el
caracter fractal de las superficies de fractura de este material. Lo anterior parte de la
hipdtesis que predice que el comportamiento colectivo de los defectos puntuales
introducidos tiene una interaccion con el o los frentes de propagacion de grieta, lo cual
resulta en alteraciones en el caracter autoafin de la superficie de fractura y, que se ve
reflejado en el pardmetro llamado longitud de correlacién (£). Para alcanzar este cometido
$& siguieron las siguientes etapas:

o Realizar tratamiento de intercambio ionico sobre la superficie libre del vidrio.

e Evaluar el efecto del tratamiento de intercambio ibnico sobre la resistencia a la
propagacién de grietas mediante ensayos de microdureza Vickers.

e Generar superficies de fractura mediante un ensayo de flexién en tres puntos.

¢ Realizar un anélisis fractografico tradicional empleando microscopia electrénica
de barrido (MEB).

¢ Mediante microscopla de fuerza atémica (MFA) realizar un analisis topogréfico
de las diferentes zonas de la superficie de fractura.

o Llevar a cabo un andlisis de autoafinidad sobre la superficie de fractura del
vidrio con y sin tratamiento de intercambio i6nico y comparar los parametros
autoafines de estas superficies.

El material empleado es vidrio sbdico-calcico en forma de laminillas. El tratamiento

de intercambio 16nico consisti® en intercambiar ibn K' (r.i.=0.133 nm) por ibn Na*
(r.i.=0.095 nm), esto se llevé a cabo infroduciendo los especimenes en una sal fundida de



RESUMEN

potasio (KNO3) a una temperatura de 400°C por un periodo de 24 hr. Los ensayos de
microdureza se realizaron empleando un indentador piramidal de diamante y aplicando
para ambos vidrios (con y sin tratamiento) una carga de 0.5 Kg. Empleando microscopia
Optica apoyada en andlisis de imagenes se analizaron las huellas caracteristicas
producidas por los ensayos de microdureza, concluyendo que el intercambio idnico
mejora la resistencia a la propagacion de grietas del vidrio al mismo tiempo que ocurre un
incremento del 26% en la dureza superficial. Mediante microscopia de fuerza atdmica
(MFA) en la modalidad de contaclo se obtuvieron imagenes de la topografia de la
superficie de fractura, los datos topométricos de la superficie de fractura se extrajeron de
estas imagenes. El andlisis de autoafinidad realizado en ambos vidrios muestra que el
exponente de rugosidad no es afectado por el intercambio idnico (~0.8) para ambos
vidrios; la longitud de correlacion presenta un valor de £>100 nm para el vidrio sin
tratamiento y £<100 nm para el vidrio con intercambio iénico, este anélisis se realizé en la
zona especular de la superficie de fractura en ambos vidrios. Para explicar el efecto del
intercambio idnico sobre la resistencia a la propagacién de grietas se introduce en este
trabajo un nuevo modelo alternativo, éste se basa en la interaccidn entre el campo de
esfuerzos presente en la punta de las microgrietas superficiales y aquel que resulta del
efecto colectivo de los defectos puntuales introducidos mediante el tratamienio de
intercambio i6nico.

Los resultados obfenidos en esta investigacion representan una alternativa de
analisis cuantitativo de superficies de fractura en materiales vitreos y permite evaluar los
efectos de otros tratamientos como el templado fisico. Por lo anterior, es atractivo
continuar con esta investigacion evaluando superficies de fractura generadas a una
velocidad de propagacién de grieta controlada.



CAPITULO 1
INTRODUCCION

El vidrio ha representado desde los albores de la humanidad uno de los materiales
mas importantes, el hombre prehistérico haciendo uso de la obsidiana fabricé utiles
herramientas y armas [1]. La obsidiana es un vidrio de origen volcanico que debido a su
enfriamiento rapido experimenta un templado fisico espontaneo, el cual le proporciona
alta dureza y resistencia mecanica.

En México, especificamente en el estado de Nuevo Ledn la industria del vidrio
representa una de las mas fructiferas, contribuyendo al desarrollo econdmico de la region.
La industria regional ademas de fabricar diversos articulos que van desde vidrio plano a
"cristal” de plomo, desarrolla tecnologia y maquinaria para la industria del vidrio, la cual se
exporta a diversos paises [2]. Si bien el desarrollo tecnolégico del vidrio es constante,
existen aun muchas interrogantes en el campo cientifico, aspectos diversos como la
estructura del vidrio y su fragilidad son adn desconocidos.

Por ofra parte, la propuesta de Griffith [3] en la segunda década del siglo pasado
englobada en el conocido criterio de Griffith, explica la fragilidad del vidrio, adjudicando
ésta a defectos superficiales (microgrietas) los cuales actuan como concentradores de
esfuerzos reduciendo la resistencia mecanica del vidrio. Gracias a esto sé han
desarrollado diferentes métodos para mejorar la resistencia mecanica del vidrio, tales
como pulido por flama y por ataque qulmico, los cuales consisten en incrementar la
resistencia mecanica reduciendo el nimero de defectos superficiales. Otros métodos tales
como el templado fisico y el templado quimico consisten en Ia formacién de una superficie
a compresion, respecto al templado fisico el trabajo desarrollado por E. Cardenas en 1991
[4] representan la aplicacién de conocimientos puramente cientificos a la solucién de
problemas practicos, en este caso la relacion del templado fisico de vidrio plano y su
resistencia al rayado.

En lo que respecta a las superficies de fracturas y los mecanismos que la
gobieman es de gran relevancia su comprensiéon. Un estudio realizado por el
departamento de comercio de los Estados Unidos demuestra que los gastos causados por
los dafios relacionados con fracturas le cuestan a la poblaciéon aproximadamente el 4%
del PIB. Cabe mencionar que el interés del hombre por comprender el fendmeno de
fractura es remoto. La primera descripcién escrita de una superficie de fractura data de
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1540 en la aclamada obra del armamentista italiano Vanoccio Biringuccio (La Pirotecnia)
[5]. Sin embargo no fue hasta 1944 que Carl A. Zapffe bautizé con el término fractografia
(lat. fractus, gr. grafo) a la técnica de andlisis cualitativo de superficies de fractura. A partir
de las publicaciones de Zapffe la mayor parte de los estudios relacionados con fracturas
se limitan a una mera descripcién de la morfologia de la superficie de fractura y su
relacién con diferentes tratamientos de origen fisico o fisicoguimico, los cuales a su vez
afectan parametros tales como la tenacidad. Actualmente los especialistas en fractografia
se apoyan en patrones preestablecidos conocidos como fractogramas.

En cuanto a la cuantificacion de las superficies de fractura tradicionalmente se
caracterizan cuantitativamente mediante parametros dependientes del factor de escala
tales como la rugosidad raiz media cuadrada (conocida por sus siglas en ingles RMS: root
mean squeare) que representa el promedio de las desviaciones cuadraticas respecto a la
altura media, esto es, la raiz cuadrada del segundo momento estadistico respecto a la

media y se representa como sigue: Rms = % .[[y(x)]zdx

Con el advenimiento de la geometria fractal introducida por Mandelbrot en la
década de 1970 [6] se abri6 una nueva posibilidad para la caracterizacién de las
superficies de fractura. En 1984 B. Mandelbrot [7] introdujo el método conocido como siit
island para calcular la dimensién fractal de superficies de fractura en aceros, proponiendo
que la dimensién fractal posee una relacién directa con la tenacidad. La hipétesis de
Mandelbrot generé un nuevo interés por el estudio de las superficies de fractura
realizandose importantes aportaciones en este campo en la Ultima década del siglo
pasado. En 1990 E. Bouchaud [8] concluye que la dimensién fractal no es la herramienta
adecuada para describir las superficies de fractura, Bouchaud empledé analisis
estadisticos refinados como la funcién de autocorrelacion, la principal aportacién de
Bouchaud fue demostrar que la superficie de fractura es un objeto estadisticamente
autosimilar y anisotropico, es decir, es un objeto autoafin. De acuerdo a Bouchaud la
descripcién de las superficies de fractura se ajusta a una transformacién afin de d-1
exponentes denominados exponentes de Hurst en el espacio d-dimensional (£). Bouchaud
encontré6 para perfiles perpendiculares al frente de propagacion de grieta un
comportamiento universal de £~0.8 independiente de la tenacidad del material y para
velocidades de propagacién de grieta consideradas como rapidas y escalas de longitudes
grandes -micrometros a milimetros- El exponente de rugosidad esta relacionado a la
dimensién fractal mediante la siguiente relacion: D=1- Posteriormente en 1995
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Shcemitbul [9] empleando métodos como el de ventana de ancho variable corrobora los
resultados de Bouchaud, Schmitbul realizé sus experimentos en perfiles sintéticos y de
superficies con diferentes exponentes de autoafinidad [9], estos métodos estadisticos son
independientes del factor de escala, lo cual permite concluir que el exponente de
rugosidad () es una propiedad de la superficie. En 1999 [10] Hinojosa empleando los
métodos implementados por Bouchaud encontré que el valor limite para el cual la
superficie de fractura es considerada como un objeto autoafin, i.e., la longitud de
correlacion (£) es igual en magnitud al tamafio caracteristico de las mayores
heterogeneidades presentes en la microestructura del material, Hinojosa realiz6 sus
experimentos en una superaleacion base niquel (N18) de uso aerospacial. En 1999 E.
Reyes corrobord el comportamiento universal del exponente de rugosidad en materiales
plasticos [11,12]. En 2000 [13,14] Aldaco efectué por primera vez un estudio de
autoafinidad en el que se abarcan siete décadas de escalas de longitud, Aldaco emple6
para su investigacién una aleacién dendritica base Al-Si (A 319) de uso automotriz rica en
heterogeneidades, encontrando que la longitud de correlacién es del orden del tamarfio de
grano que es la mayor heterogeneidad presente en este material.

En base a lo anterior se concluye que aun se requiere de una comprension
profunda del fenémeno de fractura, este conocimiento aunado al desarrollo tecnoldgico
permite un ahorro en la produccion ademés del mejoramiento en la calidad de los
productos, por ejemplo reduciendo de manera efectiva el espesor de los envases.

En el caso particular del vidrio sédico-calcico éste presenta una longitud de
correlacion (&) caracteristica alin cuando carece de microestructura. En esta investigacién
se aborda especificamente el efecto del reforzamiento mecanico del vidrio sobre los
parametros fractales que caracterizan cuantitativamente las irregularidades de la
superficie de fractura de este material. Otra aportacion de este trabajo a la cultura el vidrio
es la propuesta de un nuevo modelo que explica el reforzamiento causado por el
templado quimico, este modelo no se limita a una simple distribucion de esfuerzos sobre
el cuerpo, sino que toma en cuenta la interaccién de los campos de esfuerzos presentes
en la punta de las microgrietas (esfuerzo tensil) y aquel que resulta del efecto colectivo de
los defectos puntuales introducidos mediante el templado quimico.
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CAPITULO 2
RESISTENCIA MECANICA DEL VIDRIO

2.1- Introduccién

Las propiedades mecanicas de los materiales son funcién de las caracteristicas
propias de los atomos (0 iones) que los constituyen; de los tipos de enlaces entre los
mismos, de su estructura cristalina o amorfa y de la morfologia de su microestructura.

Es importante notar que a pesar del enorme avance tecnologico que impera en la
industria del vidrio, la naturaleza de su estructura y sus propiedades distan mucho de
estar completamente comprendidas.

2.2- Definiciéon

Los materiales vitreos por su rigidez se asemejan a los sdlidos cristalinos; sin
embargo, estructuraimente son mas parecidos a los liquidos [15). Por otra parte, la
naturaleza quimica de los vidrios hace dificil definirlos de acuerdo a su composicion. Ya
que los vidrios de una composicidbn quimica determinada atienden a diferentes
aplicaciones tecnolégicas, es imposible definirlos desde el punto de vista de sus
aplicaciones. Si bien las definiciones del vidrio son incompletas en mayor o0 menor grado,
es importante recurrir a las definiciones clasicas con el fin de inferir en sus caracteristicas.
Estas caracteristicas no ayudan a obtener informacién de la estructura del vidrio; sin
embargo, ayudan a definir fenotipicamente a éstos.

2.2.1- Definicion de Tamman

Tamman definid a los vidrios como liquidos subenfriados. Con esta definicion
Tamman pretende hacer una comparacion entre la rigidez del estado sélido cristalino y el
estado rigido de los vidrios [1].

2.2.2- Definicién de acuerdo a Morey

Un vidrio es una sustancia inorganica en una condicién analoga a la de su estado
liquido que, como consecuencia de un cambio reversible en su viscosidad durante el
enfriamiento, ha alcanzado un grado de viscosidad tan elevado como para poder
considerarse rigida para efectos practicos [16].
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2.2.3- Definicion de la ASTM

Un vidrio es un preducto inorganico fundido que se ha enfriado hasta un estado
rigido sin experimentar cristalizacion [1].
Las definiciones de Morey y la ASTM, no justifican desde un punto de vista fisicoquimico
el hecho de limitar a los vidrios a compuestos inorganicos.

2.2.4-Definicién segun Dietzel

Dietzel propone el empleo del término vitroide que, comprende a los vidrios
convencionales y a las sustancias organicas vitreas, definiendo asi: Un vitroide es una
sustancia compacta, fisicamente uniforme que se encuentra en un estado amorfo (no
cristalino y estructuralmente desordenado), que a temperaturas bajas se hace rigida y
fragil y, a temperaturas elevadas reblandece.

Actualmente se puede presumir que la fusién no representa una tasa en la
naturaleza del vidrio. Dislich empleando métodos de quimica suave obtuvo vidrios
inorganicos, mediante policondensacidn e hidrélisis de compuestos metalorganicos Dislich
consiguié vidrios de borosilicato [17]. Debido a la naturaleza del material empleado para
esta investigacion, en este trabajo se considera al vidrio de acuerdo a la definicion de la
ASTM y, como un compuesto inorganico de 6xidos.

2.3- Estructura del vidrio

En esta seccién se abordan algunas teor(as referentes al arreglo estructural del
vidrio.
2.3.1- Arreglo atémico

Existen basicamente tres tipos de arreglo u orden entre las unidades constitutivas
(atomos, iones o particulas) en los materiales: Desorden, arreglo de corto alcance y
arreglo de largo alcance.

2.3.1.1- Desorden
En los gases, los atomos no poseen orden alguno y estos llenan aleatoriamente el
espacio en el cual estan confinados.
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2.3.1.2- Arreglo de corto alcance
En algunos materiales se

presenta un arreglo atémico de corto Si
alcance; esto es, éste se extiende

solamente a los atomos vecinos mas Si

cercanos. Tomando como ejemplo la
silice (SiO,) tenemos que el silicio posee
una valencia 4 y comparte Ssus Si
electrones con cuatro atomos de
oxigeno, obteniendo un total de ocho /

electrones. Por otra parte, el oxigeno

tiene una valencia de seis y comparte ‘
1
sus electrones con dos atomos de silicio,  Figura 2.1, estructura tetraédrica de la silice.

obteniendo un total de ocho electrones,
ver figura 2.1.

2.3.1.3- Arreglo de largo alcance

Los metales, y otros materiales como ceramicos e incluso algunos polimeros
poseen estructura cristalina. En esta clase de estructura, el arreglo atémico es de largo
alcance y se extiende a través de todo el material. Se denomina celda unitaria a 1a minima
subdivision de la estructura cristalina que posee todas las caracteristicas de la red
cristalina. En la figura 2.2 a) y 2.2 b) se puede apreciar la diferencia entre el ordenamiento
de corto y largo alcance para la silice.

Figura 2.2 g). Red vitrea de la silice (2D) Figura 2.2 b) Red cristalina de la silice (2D)
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Figura 2.3. Patron de difraccién de rayos-X del

cuarzo.

expresadas en la ley de Bragg (Ec. 2.1).

v niA =2dsend

Gracias a que en los cristales sus
unidades constitutivas; esto es, atomos,
iones o moléculas, estan constituidos en
arreglos simétricos periddicos, estos
pueden actuar como una rejilla de
difraccién. Los rayos-X son ideales para
este proposito;, ya que, la longitud de
onda de éstos es del orden de magnitud
las distancias interplanares, esto es, del
orden de Angstroms. Las condiciones
para que ocurra la difraccién estan

(Ec. 2.1)

Donde: n=1,2,3..., A es longitud de onda, d es la distancia interplanar, 8 es el angulo de

incidencia del haz. Mediante un difractémetro se obtienen los angulos a los cuales ocurre

la difraccion para una determinada estructura cristalina, en la figura 2.3 se observa un

patrén de difraccién caracteristico para el cuarzo.

2.3.2- La complejidad de la estructura vitrea

Como se ha visto, la caracterizacién de
la estructura cristalina es relativamente
facil gracias a la técnica de difraccién de
rayos-X, esto es gracias al orden de
largo alcance que se presenta en este
tipo de estructuras. En los materiales
vitreos no es una tarea sencilla definir y
conocer el ordenamiento de los atomos;
es decir, su estructura. Los materiales
vitreos presentan un patrén de difraccion
cuyas lineas son solamente bandas
difusas. Esto se debe a que la estructura

ol

T T - +
0 20 40 80 80 100

Figura 2.4. Patrdn de difraccion de rayos-X para silice
amorfa.
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de los vidrios presenta solamente un ordenamiento de corto alcance. En la figura 2.4 se
presenta un patrén de difraccién realizado en silice amorfa, en este difractograma sélo se
aprecian lineas difusas. Algunos investigadores han tratado de esclarecer la distribucion
geométrica de la estructura del vidrio, mientras que, otros procuran establecer las causas
y condiciones para que una sustancia se obtenga en estado vitreo.

2.3.3- Modelos de la estructura vitrea [1]

2.3.3.1- Modelo de Zachariasen

Este modelo es conocido en la jerga como el modelo del reticulo al azar.
Zachariasen parte de la base de que la rigidez mecénica de un vidrio resulta, dentro de un
amplio intervalo de temperatura, muy semejante a la que presenta un sdélido cristalino de
la misma composicién. Ademas, la diferencia en el contenido energético de una sustancia
en estado cristalino es muy pequefia en comparaciéon con la misma sustancia en estado
vitreo. Esto hace suponer que en ambos casos la sustancia esté constituida de las
mismas unidades estructurales y, las fuerzas de enlace entre los elementos
constituyentes sean de muy parecida intensidad. Aunado a lo anterior, la aparicion de
bandas difusas en los diagramas de difraccion de rayos-X obtenidas en vidrios conduce a
la idea de un gran reticulo distorsionado. Asi concluye Zachariasen que la diferencia
fundamental entre una sustancia en estado cristalino y en estado vitreo no radica en la
forma de sus unidades periédicas de coordinacién sino en la orientacion de éstas. La
figura 2.2 a) es la representacién clasica del modelo de Zachariasen.

2.3.3.2- Modelo de Lebedey

El modelo de Lebedev es conocido como la hipétesis de cristales
submicroscoépicos y representa el modelo estructural opuesto al de Zachariasen. Segln
su autor, los vidrios estan constituidos por una agregacion de cristales submicroscopicos,
unidos entre si por zonas estructuralmente ordenadas. Ya que la silice es un material
alotrépico, en los vidrios simples de silice estos cristalitos estan constituidos por fases de
cuarzo, cristobalita y tridimita, que son diferentes fases de la silice. Las ideas de Lebedev
se basaban en las discontinuidades que habia observado en la variacién de algunas
propiedades en funcion de la temperatura. Lebedev encontrd que el indice de refraccién
de un vidrio silicato experimenta un brusco cambio en el intervalo de 520-595°C; es decir,

10
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'éu- ‘ [ cerca del punto de inversion del. cuarzo

o@ a-p, esto es 573°C. Este tipo de
@ fenémeno fue atribuido a modificaciones
estructurales en las fases cristalinas que
segun Lebedev constituian los pequefios
cristales dispersos, ver figura 2.5.
Investigadores como Warren
combatieron esta hipétesis mediante
diversas objeciones. La mas obvia de

'J',)

37
’_” ‘!A r'd " 4 cristobalita experimenta un notable
« A A O ¥ v

Figura 2.5. Modelo del reticulo vitreo segun cambio de volumen entre 200 y 300°C,
Lebedev. Las zonas punteadas pertenecen a .
ordenamiento cristalino, los tridngulos negros €510 por efecto de la transformacion a-B,

representan tetraedros de SiQy

@ § ellas se basa en el hecho de que la

<

los vidrios de silice no presentan |a
variacion que se esperaria ocurra en caso de que estuvieran constituidos por cristales de
cristobalita,

Existen modelos basados en teorias de formaciones de agrupamientos atémicos;
por ejemplo, la teoria de los estructrones y la teoria de los vitrones.

2.3.3.3- Teoria de Huggins

Huggins desarrolld la teoria de los estructrones. Este investigador fundamenté su
teoria sobre la base de que algunos vidrios presentan variacion en sus propiedades, tales
como densidad y volumen, en funcién de su composicién quimica. Huggins interpreta este
fenomeno como la existencia de agrupamientos atomicos determinados a los que
denomind estructrones. Este autor define un estructréon como un agrupamiento en el que
cierto numero de atomos se rodea lo mas estrechamente posible por atomos vecinos
determinados en su especie y en su nlimero.
Huggins propone para el vidrio de silicato sédico los siguientes ejemplos de estructrones
que corresponden a las formulas: Si(40), O(2Si), Na(60), O(2Si, Na), O(Si, 3Na). El
agrupamiento Si(40) representa un tetraedro de silicio en coordinacién con cuatro atomos
de oxigeno y el O(2Si) corresponde a un atomo de oxigeno rodeado por dos atomos de
silicio, de la misma manera en que existen en los vidrios de sllice pura. Al incorporar Na,O

11
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parte de estos estructrones se destruye para dar lugar a los otros tipos antes
mencionados.

2.3.3.4- Teoria de Tilton
Tilton ideé el concepto de vitrén. Este

investigador propone que los tetraedros
elementales de [SiO,] se unen formando
anillos pentagonales en los que los cinco
atomos de silicio en los vértices de unién se
encuentran en el mismo plano y formando
adngulos de enlace Si-O-Si de
aproximadamente 180°. Estos pentagonos
se unen a su vez con otros cinco anillos
pentagonales. A este agrupamiento Tilton lo

llama vitrén, éste se ilustra en la figura 2.6.

i : Figura 2.6. Representacion d itron segin
Cabe mencionar que este tipo de arreglo N0 ey 1 e MIVITCR ST

puede formar estructura cristalina. Segin
los calculos de Tilton, el tamario de los huecos que existe entre los vitrones corresponde a
los resultados obtenidos por difusién de gases nobles en silice vitrea.

2.3.3.5- Teoria de la red
Zachariasen y Warren proponen las siguientes condiciones para la formacién del
vidrio:

1. Un dxido o compuesto tiende a formar vidrio cuando su unidad basica forma poliedros.

2. Dos poliedros cualesquiera no deben tener mas de un vértice comun.

3. Un anién (0%, S%, F) no debe ligarse a mas de dos atomos centrales de un poliedro.
Los aniones de de los vidrios simples forman entonces puentes entre los dos
poliedros.

4. Elndmero de esquinas de un poliedro debe ser menos de seis.

5. Al menos tres vertices de un poliedro deben estar ligadas a poliedros adjuntos.

Los cationes se dividen en tres grupos:

1. Formadores de vidrio (Si, B, P, Ge, As, Be, etc) Nc = 3, 4

2. Modificadores (Na, K, Ca, Ba, etc) Nc =6, 8

3. Intermedios (Al, Mg, Zn, Pb, Nb, Ta, etc) Nc = 4,6

12
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2.4- Materias primas en la fabricacién de vidrio

En el caso de vidrios convencionales, las materias primas se pueden clasificar
segun su funcidon durante el proceso de fusion en cuatro grupos principales: 1)
vitrificantes, 2) fundentes, 3) estabilizantes y 4) componentes secundarios. Los
vitrificantes son los formadores del vidrio, éstos son la estructura del sistema. El SiO; es el
mé&s comun y comercialmente mas importante. Los fundentes son 6xidos que reaccionan
con la mezcla a relativamente bajas temperaturas, generalmente se emplean alcalis del
grupo I; por ejemplo, sodio, potasio y litio. Los estabilizadores imparten al vidrio la
resistencia quimica. Los mas comunes son el CaO, MgO, BaO y PbO. Estos oxidos se
agregan hasta un limite mas alla del cual se deben agregar otros éxidos como por
ejemplo Al,O; y B,O3. Los componentes secundarios son aditivos que se agregan con el
fin de colorear, decolorar, opacificar, etc. el vidrio, éstos no intervienen en la formacién del
vidrio. La mezcla para una carga de materia prima para la formacién de vidrio consta
comunmente de cuatro a seis ingredientes masivos entre los que se encuentran; arena,
caliza, dolomita, carbonato de sodio, bérax, acido bérico, feldespatos y compuestos de
plomo y bario. Ademas de las materias antes mencionadas, se suele emplear lo que se
conoce como ingredientes menores. Para afinacion: 6xido arsenioso, nitrato de sodio,
algunos sulfatos y cloruro de sodio. Como decolorantes se emplean: selenio, 6xido de
cobalto y diéxido de magnesio. En la tabla 2.1 se indica la composicion quimica tipica de
algunos vidrios comerciales.

Tabla 2.1 [18] Tabla 2.2 [19]
Composicion en % de 6xidos de vidrios % promedio | Mezcla de materias primas
comerciales Si0, 72.19 | Arena 1000Lb
Vidrio | Vidrio | Vidrio | Silica AlLO, 1.81 | Soda Ash 363
sodo- | Plomo | Borosilicato Fe203 0.12 | Caliza 275
calcico Ca0 9.55 | Feldespato 129
Si0, | 70-75 | 53-68 73-82 96 MgO 1.51 | Barita 1
NaO | 12-18 | 5-10 3-10 . BaO 0.17] Salt Cake 7
KO | 0-1 1-10 0.4-1 = Na,0 13.96 | Polvo azul 1-14 Oz.
CaO | 5-14 | 06 0-1 - K,O 0.59 | Globe #2 4-1/20z
PbO . 15-40 0-10 - SO, 0.16 | Carbon 2-1/20z
B0, | - - 5-20 34 Total | 100.06 | Arsenico 1-1/4Lb
AlLO, | 0.5-3 0-2 2-3 - Total de mezcla 1785Lb
Mgo [ 04 - - - Total de vidrio 1517Lb de
(1785*0.85)= vidrio

13



CAPITULO 2 RESISTENCIA MECANICA DEL VIDRIQ

Temperatura de transicion vitrea (Tg)

Al enfriar rapidamente los vidrios son forzados a pasar de manera reversible del
estado liquido (fundido) al estado rigido (congelado sin la aparicion de una nueva fase en
el sistema). La regla de las fases de Gibbs se expresa mediante la siguiente ecuacién:

F-C=n+2 (Ec. 2.2)
donde F es el nimero de fases, C es el numero de componentes y n representa los
grados de libertad.

Al aparecer una nueva fase en la transicién sélido - liquido se disminuye un grado
de libertad; por otro lado, para el estado vitreo ocurre una transicién del estado rigido al
de liquido subenfridado sin variar los grados de libertad. Se puede considerar a la
transicion vitrea como una pseudo transicién de segundo orden.

Durante el enfriamiento lento de una especie fundida ocurre una disminucién
continua del volumen (segmento ABC figura 2.7).

Cuando el liquido alcanza la temperatura T éste se cristaliza, esto se ilustra en la
figura 2,7 en el segmento B-C por una marcada contracciéon. Es entonces que la fase
cristalina se encuentra en equilibrio y se sigue contrayendo en menor proporcion que el
fundido; ya que, posee un coeficiente de dilatacién térmica menor.

Si el enfriamiento ocurre con mayor rapidez que la formacion de cristales puede
ocurrir que disminuya la temperatura hasta una magnitud menor a la T sin que se
produzca cristalizacion obteniéndose un liquido subenfriado. La transicion de liquido
fundido a liquido subenfriado ocurre sin que haya una discontinuidad en la curva (ver
figura 2.7 puntos A-B-E). Si aumenta el grado de subenfriamiento sin la aparicién de
cristales continta la contraccién de la

masa hasta que aparece un codo en
la curva de enfriamiento indicado por
E en la figura 2.7, éste coincide con
un aumento en la viscosidad. Al
intervalo de temperatura donde
ocurre este cambio se le conoce

Volumen espacifico [emﬂ g-l]

como intervalo de transformacion.

Inmediatamente después de este L L
W T Temperatura [K]
intervalo el cuerpo se contrae de
manera constante y la pendiente (EF

en la figura 2.7) es practicamente [a misma que para el cristal. El cuerpo resultante no

Figura 2.7. Temperatura Vs calor especifico. [1]
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posee estructura cristalina; sino que, esta congelado en condiciones estructurales propias
de una temperatura superior. La amplitud del intervalo de transformacion depende de la
velocidad con la que se lievd a cabo el enfriamiento.

Si bien es correcto hablar de un intervalo de transformacién, es costumbre hacer
referencia a una sola temperatura. Esta temperatura es conocida como la temperatura de
transicion vitrea 7. La T, se calcula como la interseccion de las pendientes en la curva de
densidad especifica Vs temperatura (figura 2.7), esto también se puede verificar en
gréficos con transformaciones de segundo orden como entropia S y entalpia H. Se
acostumbra reportar |a rapidez de enfriamiento a la cual se mide esta temperatura, la cual
se encuentra en el intervalo de 5 a 20 °C/min. Por convencién se habla de liquidos
viscoelasticos cuando T>T; (cuerpos deformables) y de vidrios cuando T<T7, (cuerpos
rigidos y fragiles).

2.6- Propiedades mecanicas del vidrio

Si bien la dureza y; por lo tanto, la alta resistencia del vidrio al rayado lo emplaza
en una condicibn de ventaja con respecto a otros materiales, su fragilidad y baja
resistencia a la fractura es un menoscabo para diferentes aplicaciones de este material.

El vidrio es un material considerado como elastico y sélido Hookeano; es decir,
cumple la ley de Hooke. Este cientifico enuncié en 1678 su teoria en forma de un
anagrama, tal como era costumbre en esa época: "ceiiinosssttuv”. En latin significa "ut
tensio sic vis”, que traducido al espariol es: "como es el esfuerzo es la deformacién"[19].
Esto se expresa en la ecuacion 6.3, donde oy es el esfuerzo de tension, Cy es el tensor
de constantes elasticas (Stifines) y, & es la deformacion.

0y =Couty (Ec. 2.3)
Los vidrios por debajo de T, se comportan como sélidos elasticos ideales y cumplen la ley
de Hooke.

15
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2.6.1- Resistencia mecanica tedrica

del vidrio

Sobre un cuerpo pueden actuar dos
tipos de fuerzas: fuerzas de cuerpo
(body forces) y fuerzas superficiales.
Un ejemplo de las primeras es el

Esfuerzo de tensibn
iy
gl

peso, las fuerzas superficiales son

z
—c. “‘
{ /2 N

Distancia interatémica x resistencia interna del cuerpo a las

Figura 2.8. Esfuerzo de tensién en funcion de la
Separacion interatomica.{20]

producidas por cargas externas. El

esfuerzo puede definirse como |a

fuerzas externas. Se puede concluir
qgue la resistencia mecanica de los
materiales es la medida del esfuerzo que estos pueden soportar. Distintos autores se
basan en un diagrama de esfuerzo de tensién como funcién de la distancia interatémica
para estimar el valor tedrico de la resistencia mecanica del vidrio (ver figura 2.8).
Aplicando este modelo a la silice (Si-O) y ajustando la curva a una funcién sinusoidal
tenemos:

oL 5ton 2m (Ec. 2.4)

A

Donde o; es el esfuerzo de tensién maximo teérico requerido para producir separacién de
Si-O, A/2 es el intervalo de variacion de las fuerzas interatémicas y, a, es |a distancia de
equilibrio entre Si-O. Por otra parte, la tension en funcién de la distancia varia de la
siguiente manera (Ec. 2.5).

do _2n0, 2m (Ec.2.)

& = 2 cos P
Cuando la distancia x se aproxima al valor de a,, entonces cos{2zx/1) toma un valor muy
préximo a 1, por lo tanto:

g’g ~ 2_7c‘7 (Ec. 2.6)
& A
Por otra parte, el médulo de Young es:
Ec. 2.
E= a ( Cc 27)
X/a,

Y considerando su valor constante:

16
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do _E (Ec. 2.8)
& a
Igualando las ecuaciones 2.8 y 2.6 se tiene:
EA (Ec. 2.9)
‘= 2ma,

Ahora suponiendo que la distancia de equilibrio sea /2 y para un valor de £=7.2x10"
N/m?, se calcula para la silice una resistencia tedrica de ~2.2x10'® N/m?. Para vidrios
sodico-calcicos se calcula una resistencia tedrica de aproximadamente 7000 MPa [20].

2.6.2- Resistencia mecanica real del vidrio

Los valores de resistencia mecanica obtenidos experimentalmente en vidrios se
hallan situados muy por debajo del valor teérico calculado[1], teéricamente estos valores
son del orden de 7000 MPa, mientras que los valores experimentales se encuentran en el
orden de 100 MPa [20]. La primera explicacién a la discrepancia entre el valor tedrico y
los valores obtenidos sobre la resistencia mecanica de los vidrios fue postulada por
Griffith en 1920 [3). La mecanica del medio continuo establece que un material no debe
poseer cavidades 0 huecos [21]; en tal caso, el esfuerzo es Unico a través de todo el
material, de lo contrario, existen concentraciones de esfuerzos localizadas. Griffith
propuso que en la superficie del vidrio existe un

concentradores de esfuerzos, esta concentraciéon de

conjunto de microgrietas las cuales actian como Esfuerz

N |

esfuerzos es de suficiente magnitud para disminuir LA
considerablemente la resistencia mecanica. Griffith
estableci6 el siguiente criterio para la propagacién .
de una grieta: Una gnieta se propagaré cuando el '

decremento en la energla de deformacion el4stica a @
es por lo menos igual a la energia requerida para
crear una nueva grieta. Griffith estimé el cambio en

la energia que resulta cuando una grieta eliptica (ver

figura 2.9) esta contenida en una placa de longitud lEsfuerzo

infinita (condicién de deformacién planar). Griffth  Foura 29 Modelo de Griffith de

calculé el decremento en la energia por unidad de “;’;{!’"’"" conteniendo una grieta
€ ica.
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espesor de la placa debido a la presencia de la grieta basado en el al calculo de
distribucién de esfuerzos realizado por Inglis [22] y encontré que este es igual a

no’c’ / E. El incremento en la energlia por unidad de espesor debido a la presencia de
dos nuevas superficies es igual a 2cx2y, . Por lo tanto, el cambio en la energia potencial

de la placa cuando contiene una grieta eliptica esta descrito en la siguiente ecuacién:

2,2
U-U,=4cy; - ”"E“ (Ec. 2.10)

Donde U es la energia potencial por unidad de espesor cuando la grieta esta contenida en
la placa, U, es la energia potencial por unidad de espesor cuando no hay presencia de

grieta en la placa, o es el esfuerzo aplicado, ¢ es la media longitud de la grieta, E es el

mébdulo de Young y s es la energia superficial. Conforme la grieta se propaga, la energia

de deformacion decrece pero se forman nuevas superficies. La grieta es estable cuando
los componentes de la energia se balancean; de lo contrario, la grieta es inestable, i.e., se
propaga. Para obtener la condicién de equilibrio se iguala a cero la primera derivada de la
energla potencial con respecto a la longitud de la grieta; ya que, la energia potencial U, es
la energia en ausencia de grieta, entonces la ecuacion es la siguiente:

aU 2ﬂazc (EO. 2.1 1)
— =4y — 0
dca E

O bien:

role (Ec. 2.12)
2yg = E

Reordenando la ecuacion 2,12 se tiene:

o = szyS (Ec. 2.13) Esfuerzo planar
¢ mw
- = 2Ey (Ec. 2.14) Deformacion planar
* Vmall-0?)
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CAPITULO 2 RESISTENCIA MECANICA DEL VIDRIO

Las ecuacién 2.13 y 2.14 sirven para calcular el esfuerzo tensil necesario o, para
propagar una grieta con morfologia eliptica de longitud 2c en condiciones de esfuerzo
planar y deformacién planar respectivamente. ves la razén de Poisson.

2.6.2.1- Fragilidad del vidrio
J. Sehgal ef al [23] propusieron en 1995 un nuevo método para estimar la
fragilidad del vidrio, este método se basa en un ensayo de microdureza. En la figura 2.10
a) se aprecia una micrografia caracteristica de la huella de un indentador piramidal y las
microgrietas generadas en el vidrio a causa de su fragilidad. Este método emplea
parametros como la longitud media de la grieta y la longitud media de la diagonal de la
huella del indentador, ver figura 2.10 b).
. ] &5 T T N T e e

.

. 4 i & .

fo— = —{
bl

Figura 2.10 a). Micrografla caracteristica de un ensayo de Figura 2.10 b) Esquema de los
microdureza realizado en vidrio sédico-cdlicico. pardmetros medidos en el andlisis de

fragilidad [20]

En 1998, Sehgal [24], replanteo su método y propuso una ecuacién para medir el "indice
de fragilidad" (Ec. 2.15)

P ¥ (Ec. 2.15)
]

Donde B es Indice de fragilidad en um™?, P es la carga aplicada en N, y es una funcién
del médulo de Young y la dureza Vickers: y =31.3x10° H**/EY2 La tabla 2.3 muestra
el valores caracteristicos de estos parametros para vidrios sédico-calcicos segin Sehgal.
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Tabla 2.3 [24]
Propiedades de vidrios del sistema Na;Q-CaO-SiOI
Composicién (%) Propiedades
Na,O Ca0 Sio, Dureza (GPa) | Médulo de Young | Indice de fragilidad B
(Gpa) (um?)

15 3 80 0.9 67 3.8
10 10 80 0.92 72 6.1
20 5 75 0.83 65 6.1
15 10 75 0.88 72 6.5
10 15 75 0.88 75 6.7
20 10 70 0.80 69 7.0

2.6.3- Métodos para mejorar la resistencia mecéanica del vidrio

Estos métodos se clasifican en dos categorias generales: métodos superficiales y
métodos volumétricos (bulk methods). Los métodos superficiales incrementan la
resistencia mecanica del vidrio; mientras que, los métodos volumétricos incrementan [a
resistencia mecanica, la tenacidad y son empleados para evitar la falla catastréfica del
vidrio. En este trabajo se emplea un método superficial conocido como templado quimico,
en las siguientes secciones se hace una breve revisién de los métodos superficiales
haciendo especial énfasis en el templado quimico o intercambio idnico,

2.6.3.1- Métodos superficiales

La fractura de los materiales fragiles inicia invariablemente en la superficie debido
a la presencia de defectos (§ 2.6.2); por lo tanto, es posible mejorar la resistencia
mecanica de! vidrio removiendo 0 minimizando estos defectos o, situando a la superficie
en un estado de compresion.

2.6.3.1.1- Ataque quimico y pulido con flama

El método de ataque quimico consiste en remover defectos superficiales mediante
un ataque quimico, En el caso de los vidrios sédico-célcicos se suele emplear una
solucién de HF, se puede emplear otro &cido como H,SO, para remover el agua formada
por la reaccion de acido fluorhidrico con el vidrio.
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CAPITULO 2 RESISTENCIA MECANICA DEL VIDRIO

Mediante pulido con flama se remueven los defectos superficiales calentando
ligeramente la superficie. El incremento en resistencia obtenido por este método es
transitorio debido a que el manejo de las piezas genera nuevos defectos.

2.6.3.2- Templado fisico
Estos métodos consisten en

formar una superficie sometida a %
esfuerzos de compresidn. E! esfuerzo
tensil que causa la propagacién de la i
microgrieta debe exceder el esfuerzo 3
de compresiébn en la superficie, '

mientras esto no ocurra, la grieta no se

puede propagar, gracias a esto se i .

obtiene el incremento en la resistencia Supedicie Superfice

mecanica. Para impartir una resistencia

_ : ) Figura 2.11. Distribucion de esfuerzos obtenida
optima, la profundidad de la superficie  mediante templado fisico.[20]

a compresién debe ser mayor que el

tamaiio promedio de las microgrietas, i.e., mayor a 50um. El templado fisico consiste en
enfriar rapidamente la superficie del vidrio (desde una temperatura superior a T;) hasta
una temperatura menor a T, Esto se logra mediante aire frio comprimido. Una vez que la
superficie se ha enfriado hasta una temperatura menor a T, ésta se comporta como un
solido rigido Hookeano; mientras que, el interior del cuerpo es una masa viscoelastica y,
por lo tanto, se contrae generando un estado de esfuerzos aproximadamente parabélico
(ver 2.11). El esfuerzo de compresién en la superficie es aproximadamente el doble del
esfuerzo tensil en el interior. La principal limitante de este método es la geometria de las
piezas a ser tratadas, estas deben poseer una forma relativamente sencilla, ademas de
un espesor mayor a 2 mm.

2.6.3.3- Templado quimico

El templade quimico posee gran ventaja con respecto al templado fisico; esto es,
cualquier geometria puede ser empleada, ademas se pueden fratar secciones de
espesores menores a 2mm, esto es debido a que el templado quimico no emplea
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CAPITULO 2 RESISTENCIA MECANICA DEL VIDRIO

gradientes de temperatura. El tratamiento térmico en el templado quimico se lleva a cabo
a temperaturas menores a T,; por lo tanto, los problemas relacionados con la deformacién
del cuerpo no se manifiestan en este proceso. El intercambio idnico consiste en sustituir
en la superficie iones de radio ibnico ry por iones de radio r; siendo r,>r;. Este intercambio
iénico tiende a expandir la estructura del vidrio, esta expansién se encuentra limitada por
el interior del vidrio, consecuentemente, la superficie del vidrio se encuentra en un estado
de compresién. El gradiente de esfuerzos tipico de este tratamiento se muestra en la
figura 2.12. En 1962 Kristler empled este método en vidrios sédico-calcicos tratados con
nitrato de potasio [20]. El objetivo en este caso es cambiar iones Na* (=0.095 nm) por
iones de K* (r=0.133 nm). Ya que el intercambio iénico es un proceso de difusién de
masa; esto es, es un proceso dependiente del tiempo y la temperatura, el tiempo
requerido para lograr un espesor de superficie comprimida determinado esta limitado por
la temperatura. Si el intercambio iénico se lleva a cabo a temperaturas cercanas a T, los
esfuerzos generados se relajan rapidamente o eliminados por el flujo viscoso del vidrio.

i'k

“,

Figura 2.12. Distribucién de esfuerzos obtenida mediante templado
quimico.[20]
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CAPITULO 3 La Fractura del Vidrio

CAPITULO 3
LA FRACTURA DEL VIDRIO

3.1.- Introduccién

El estudio de la fractura es muy vasto e involucra diferentes disciplinas.
Dependiendo de la escala a [a cual se estudia la fractura, algunas de las diversas
disciplinas involucradas son: ciencia de materiales, mecanica del medio continuo, fisica
del estado sdlido, fisica estadistica, fisica de la materia condensada, teoria de elasticidad,
dinamica no lineal, geometria fractal, fractografia y topometria entre otras. En este
capitulo se introducen conceptos clasicos como fractografia y mecanica de fractura
linealmente elastica. Ademés se presenta un panorama del estado actual referente al
estudio de propagacién de grietas, introduciendo conceptos tales como el exponente de
rugosidad (£) y longitud de correlacion (£), estos conceptos permiten comprender mejor
los objetivos e hipétesis planteados y defendidos en esta investigacion.

3.2.- Definicion de fractura

Se llama fractura a [a separacién o fragmentacién de un cuerpo en dos 0 mas
partes bajo la accidn de esfuerzos [25], esto mediante la creacién de nuevas superficies,
las superficies de fractura.

3.3.- Fractografia

Si bien la primera descripcion escrita de una fractura data de 1540 en la aclamada
obra De /a Pirotecnia del italiano Vannoccio Biringuccio [5], no fue sino hasta 1944 que
Carl A. Zapffe acuiidé el término fractografia [26] (/at. fractus fractura y gr. grafo,
descripcion), la fractografia es la examinacion microscopica y mesoscopica de la
superficie de fractura con el objeto de elucidar cualitativamente el posible origen de la
misma. Si bien la mayor parte de los estudios que empiean fractografia son meramente
descriptivos, no se debe desestimar |a informacién obtenida mediante esta técnica. La
fractografia puede usarse para colectar informacion relacionada con el proceso de
fractura, por ejemplo: origenes de la fractura, determinacién de la direccion de
propagacién, secuencia de la propagacion de las grietas, el estado de esfuerzos al
momento de la falla (tensién, torsién, etc.), interaccién del frente de propagacion con
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diferentes heterogeneidades como inclusiones y granos, etc. Debido a estas razones, la
fractografia es una potente herramienta empleada por los peritos en analisis de fallas.
Cabe mencionar que la fractografia se apoya en diversas técnicas, es decir, las
observaciones pueden ser realizadas a simple vista, con |lupa, estereoscopio, microscopio
Optico, microscopio electrénico de barrido (MEB) y de transmisién (MET). En este trabajo
se empleo la técnica de MEB para realizar el estudio fractografico.

3.4.- Marcas de fractura

En los materiales cristalinos ductiles y que poseen microestructura claramente
definida se presentan diferentes tipos de fractura, e.g.; intergranular, transgranular, ductil,
fragil por clivaje, etc, los cuales dependen a su vez del tipo de propagacion de grieta. Los
materiales vitreos o amorfos y fragiles tales como los vidrios inorganicos y los ceramicos
fallan por tensiéon (§ 2.6.2) Las superficies de fractura de estos materiales muestran una
ausencia de deformacion plastica aparente, esto demuestra cualitativamente que la tnica
manera en la que estos materiales liberan los esfuerzos de tension es mediante la
fractura.

3.4.1 Zonas especular, difusa y fibrosa

Los materiales fragiles como el vidrio
presentan una de las superficies de
fractura mas caracteristicas. En la figura
31 se muestra una micrografia
caracteristica de esta superficie. La
superficie cercana al origen es muy lisa
y refleja la luz visible como un espejo,

f esto se debe a que el tamafio

;’%’" 3.1. Fractura caracteristica de los materiales  caracteristico de las particularidades
€S,

geométricas en esta superficie es menor
a la longitud de onda de la luz, por lo tanto esta regién es conocida como especular
(espejo). Conforme la velocidad de propagacién se acerca a la maxima permitida por el
material el frente de propagacién Unico se separa en pequefios frentes de propagacion a
escala microscopica, este efecto se observa en la superficie en una zona que da una
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apariencia difusa [27]. El rompimiento microscépico del frente de propagacion de grieta
permite una mayor disipacién de la energia eldstica almacenada en el material, esto se
debe a que se genera una mayor area superficial. Cuando la velocidad del frente de
propagacion de grieta alcanza el valor maximo, se genera en la superficie una
ramificacién del frente de propagacién de grieta. Esta zona de la fractura presenta una
apariencia de fibras, debido a esto se le conoce como zona fibrosa.

3.5.- Mecanica de fractura

3.5.1.- Introduccién

Como se defini6 anteriormente, la fractura es la separacion o fragmentacién de un cuerpo
en dos 0 mas partes bajo la accién de esfuerzos, a esto cabe agregar que el proceso
ocurre mediante la creacién de nuevas superficies. Las principales causas de la fractura
son: lenta aplicacion de cargas externas, rapida aplicacion de cargas externas (impacto),
cargas ciclicas (fatiga) y deformacion dependiente del tiempo (temmofluencia). El proceso
de fractura ocurre en tres pasos basicos: acumulacién de dafio, nucleacién de grietas y
por ultimo la propagacion de las mismas hasta que ocurre la falla. Por otra parte, el
proceso de fractura y la morfologia caracteristica de las superficies de fractura estan
intimamente relacionados a la composicién quimica del material, las caracteristicas
propias de sus unidades constitutivas y el tipo de enlaces entre las mismas, asi como su
estructura cristalina 0 amorfa y la morfologia de su microestructura. Adicionalmente, la
velocidad de propagacién de las grietas asi como la temperatura y el modo de carga son
factores importantes. En el presente trabajo se considera al vidrio un material amorfo
isotropico e idealmente elastico, ademas de lo anterior cabe mencionar que el material
empleado en esta investigacion no presenta microestructura.

3.5.2.- Modos de aplicacion de cargas

Los modos de aplicacién de cargas indican la forma en que una carga act(a sobre una
grieta para causar la propagacion de ésta, estos modos son basicamente tres. El modo |
(ver fig, 3.2 a) o de apertura es aquel donde una fuerza causa un esfuerzo de tension que
actua en direccién normal a las superficies de la grieta. En el modo Il {fig. 3.2 b) 0 modo
de corte, una fuerza causa un esfuerzo de corte que actua en direccién paralela al borde
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de la grieta. Por ultimo se encuentra el modo lil o de corte paralelo (ver fig 3.2 c), se
refiere al esfuerzo de corte aplicado en direccion paralela al borde de la grieta.

I11

modo I

modo II

Figura 3.2. Los tres modos de aplicacién de carga.

3.5.3.- Concentracion de esfuerzos

En la seccién anterior se mencionaron los tres tipos basicos de aplicacion de carga
que causan la propagacion de las grietas. Cabe mencionar aqui que el vidrio falla en el
modo |; es decir, el requisito fundamental para que se propague una grieta y ocurra la falla
es que el esfuerzo de tensién en la punta de la grieta -que es donde existe unioén del
material- exceda las fuerzas cohesivas del material. Ya que es imposible medir los
esfuerzos de tensién en la punta de la grieta, existe un criterio equivalente para estimar
este valor (§ 2.6.2).

3.5.3.1.- Amplificador de esfuerzos
Griffith [22] propuso que en la

superficie libre del vidrio existen
microgrietas las cuales actuan como
concentradores o amplificadores de
esfuerzos reduciendo la resistencia

) o Fig. 3.3. Distribucién de las lineas de fuerza en un
mecanica del vidrio, por lo tanto, es elemento sometido a tension (ver texto)

importante conocer la distribucion y
magnitud de estos esfuerzos en la vecindad de estos defectos.
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Considérese una lamina que posee una grieta como la mostrada en la figura 3.3. Ahora,
suponiendo que la fuerza externa aplicada se transmite de lado a lado de la placa por
medio de lineas de fuerza, es facil deducir que en las proximidades de los bordes de la
placa estas lineas estan uniformemente distribuidas; mientras que, conforme se
aproximan al defecto se distorsionan de manera que en la punta de la grieta se
encuentran lo mas cercanamente posible, lo cual causa una concentracion localizada de

esfuerzos.

3.5.3.2.- El factor de concentracién de esfuerzos

La figura 3.4 muestra una placa que contiene una cavidad eliptica y esta sometida
a tension uniaxial. El maximo esfuerzo ocurre en el vértice del eje mayor de esta cavidad
y su valor se estima de acuerdo a la formula de Inglis [22].

Dot S
e\ b

Donde 2a y 2b son el mayor y menor ejes de [a elipse respectivamente y o el esfuerzo de
tensién en toda la placa (ver figura 3.4). Cabe mencionar que la obtencién de la ecuacién
3.1 no es tarea facil, implica |a solucién de una ecuacién biarménica, la eleccién de una
adecuada funcién de Airy para esfuerzos y variables complejas, la solucién puede ser
encontrada en la referencia [28].

En el caso de una elipse extremadamente alargada

g
o4 con radio de curvatura p=5’ a y para p<<a la

ecuacion 3.1 se rescribe como:

( = (Ec. 3.2)
O pex = O ]+2\[7)
p

Conforme p—0, o,, —>©. Se define el término

N 2.ja p como el factor de concentracion de esfuerzos
o

K (e, K,=0,,/0), K es un factor que indica el

Fig. 3.4. Modelo de Griffith d
¢ ’ :;,,;,d Ppthana efecto geomeétrico de la grieta sobre la punta de la

misma y depende de la forma y del tamario de la
grieta.
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3.5.4.- Mecanica de fractura linealmente elastica (MFLE)

Cuando un material posee poca ductilidad, es decir, su capacidad de deformacién
plastica aparente es despreciable, ccurre que en éste las grietas se propagan de manera
sibita con una Infima deformacién plastica del material a escala microscdpica. En
términos practicos se define a la fragilidad como la inestabilidad del material bajo la
aplicacion de un esfuerzo que generalmente es menor al esfuerzo de cedencia [25]. La
MFLE es una reciente herramienta que permite cuantificar la resistencia del material a la
propagacion de grietas.

3.5.4.1.- Hipotesis de MFLE y tenacidad a la fractura

La MFLE considera que la principal caracteristica de un material frente al problema
de la resistencia a la fractura es la tenacidad. Bajo ciertas circunstancias la propagacion
de una grieta es independiente del tamafio de la pieza y el factor de intensidad de
esfuerzos K es el parametro que puede ser empleado para estimar la tenacidad de un
material, ésta se define como la energia que absorbe un material antes de fracturarse. La
MFLE admite la existencia de estos defectos en los elementos estructurales y plantea la
siguiente pregunta: Dado un cierto esfuerzo ¢cual es el tamafio critico de la falla (grieta)
que el material puede tolerar sin que se fracture?
En la MFLE se asume que:

1.- Las grietas son defectos inherentes al material.

2.- Una grieta es una superficie libre o intema y plana presente en un campo de
esfuerzos elastico.
En base a lo anterior, se calcula el esfuerzo en la punta como:
(Ec. 3.3)
J—-f(e)
Donde r y & son coordenadas polares, K es una constante llamada factor de
concentracion de esfuerzos o mas propiamente factor de intensidad de esfuerzos (FIE)
[28].

3.- La propagacion de una fractura se predice en términos del esfuerzo tensil
aplicado actuando en la punta de la grieta [29]. El estado de esfuerzos en |la punta se
caracteriza por el valor de K, Mediante teoria de elasticidad [30] se demuestra que
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K =aa-/ma, donde o es el esfuerzo aplicado, a es % de la longitud de la grieta y a es

una constante que depende de la geometria del espécimen y el modo de carga, cuando
se alcanza un valor critico de K denotado por K¢ ocurre la fractura del material, K¢ se
conoce como tenacidad a la fractura.

3.5.4.2.- Campo de esfuerzos en la vecindad de la punta de la grieta (materiales
isotropicos)

Para el caso bidimensional y el modo de carga | se presenta el siguiente estado de
esfuerzos en la punta de la grieta:

0,; =0y =0, o, =0 [esfuerzo planar], o, = v(o',, +o'n) [deformacion planar]

[ e 36
l-sen sen
ASelrL g g 5 329
o, = —L cos |1+sen sen Ec. 3.4
21 o 2 ;i ( )
12 g 30
sen oS
5 2 2.

El subindice / en K indica el modo de carga [28].

3.5.4.3.- Esfuerzos en la vecindad de la punta de la grieta

Para una placa infinita (esfuerzo planar), homogénea y elastica que contiene una
grieta eliptica de longitud 2a (ver figura 3.5) y sujeta al modo de carga |, el esfuerzo en un
punto (r,d) cercano a la punta de la grieta (r<<a) se encuentra descrito por la ecuacion 3.4.

Ignorando el subindice de K, los componentes del esfuerzo en forma expandida estan
descritos por las ecuaciones 3.5.

oy =

K 0( [ 30)
cos—| 1 —sen—sen—
2 2 2

V2

K ( ] 39)
cos@| 1+ sen—sen—
2 2

Vom

On=

(Ec. 3.5)

O, = COS—38en—CosS—
12 \/ 2z 2 2 2

., = 0 (esfuerzo planar), o33 ={(0y; +03) (deformacion

planar)
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Por ultimo cabe recalcar el hecho de que la fractura en el vidrio ocurre debido a la
propagacién de las microgrietas presentes en la superficie, a su vez, éstas se propagan
debido a esfuerzos tensiles, por lo tanto, el campo de esfuerzos en la punta de estos
defectos se describe mediante las ecuaciones 3.5.

0_ 3.6.- Autoafinidad y superficies de fractura
byt 1 i ! 3.6.1.-Introduccién
Ya gﬁé Lewis Fry Richardson fue el primer cientifico
e en darse a la tarea en cuantificar un hecho ya
_,.:——éL %, conocido: fa longitud de una linea costera
L_.__- 2e __i depende del tamafio de la regla para mediria
[31). El polaco Benoit Mandelbrot llamd la
Ir 1 1 I l 1 l I atencion a este hecho, proponiendo que las
R lineas costeras son superposiciones de

Fig. 3.5 Placa infinita, homogénea y : -
eldstica que contiene una grieta elfptica de objetos mas pequefios similares a la costa

longitud 2a sujeta a esfuerzo tensil entera, es decir, la costa es una curva

estadisticamente autosimilar y se caracteriza por un parametro D con propiedades de
dimensidn [6], con este trabajo Mandelbrot senté las bases de lo que el mismo llamaria
mas tarde geometria fractal [32], ademas demostré que el viejo concepto de figura
aleatoria de dimensioén fraccional posee aplicacién practica. La palabra fractal proviene del
latin fractus, su correspondiente verbo frangere significa romper, por lo tanto fractal
transmite la idea de un objeto irregular.

3.6.2.- Geometria fractal y geometria euclidiana

La geometria euclidiana es la herramienta matematica tradicional que se emplea para
describir objetos creados por el hombre, le., esferas, conos, octaedros, tetraedros, etc.
[33], sin embargo, esta geometria no faculta describir objetos creados por la naturaleza,
e.g., nubes, rios, lineas costeras, microestructuras, etc. [34]. La geometria fractal es la
rama de las matematicas que permite describir y estudiar morfologias antes vedadas al
escrutinio cientifico [35]. En voz matematica, la geometria fractal describe y analiza
subconjuntos de espacios métricos llamados fractales, éstos poseen cierto grado de
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similitud y una dimensién generalmente fraccionaria [36). Esta geometria ha encontrado
diversas aplicaciones en disciplinas como cinematograffa [37], comunicaciones, musica,
ecologia, fisiologia, economia [36], etc. En ciencia de materiales se ha aplicado a la
descripcidon de caracteristicas microestructurales [38], transformaciones de fases [39],
crecimiento de cristales [40,41], etc.

3.6.2.1.- Caracteristicas de los fractales

Para ilustrar 1as caracteristicas de los fractales y su dimensién analizaremos la curva de
Von Koch. A principios del siglo pasado (1904) el matematico sueco Helge von Koch dio a
conocer este objeto [42] (ver figura 3.6 b). La construccién de esta curva inicia con una
linea recta (iniciador), la cual es dividida en tres partes iguales. E! tercio medio de la curva
es retirado y sustituido por un triangulo equilatero sin su base (generador). Este
procedimiento se repite de manera iterativa hasta el infinito (ver figura 3.6 a). Esta curva
ilustra cualitativamente la manera en que los fractales semejan las formas de los objetos
naturales, la figura 3.7 se construye al unir tres curvas de von Koch y es conocida como
copo de nieve.

/\
A
nF B

Fig 3.6 a) Proceso de iteracion Figura 3.6 b} Curva de von Koch
para formar la curva de von Koch
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Fig. 3.7. Copo de nieve

3.6.2.2.- La longitud de la curva de von Koch
En cada iteracién la curva de von Koch incrementa su longitud. Si la longitud del
iniciador es unitaria, entonces se puede expresar la [ongitud L para cada iteracién k como
sigue:;
¥ = (4/3)" (Ec. 3.6)

Ahora, si k—aw, entonces L=, En términos matematicos, las curvas que poseen longitud
finita son rectificables, de manera que la curva de von Koch al igual que otros fractales
[32] y objetos como las lineas costeras [31] es: no rectificable.

3.6.2.3.- La dimension de la curva de von Koch [42]

Un ejemplo clasico de la dimension fopoldgica (D) uno es la linea recta. Este
objeto posee propiedades de autosimilitud, es decir que puede ser dividida en N partes
reducidas por un factor =1/N. Un cuadrado (D=2) puede ser dividido en N partes iguales
mediante un factor r=(1/N)?, por Gltimo, un cubo (D,=3) puede ser dividido en N partes por
un factor r=(1/N)’. De este modo, para un objeto autosimilar, es decir, para un objeto
cuyas N partes son una copia a escala del mismo reducidas por un factor r, se deduce
que:

NrP? =1 (Ec. 3.7)
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A partir de la ecuacién 3.7 se puede definir la dimensioén de autosimilitud como:
log N (Ec. 3.8)
log

D=
r
De esta manera se puede calcular la dimension para la curva de von Koch:

D =(log4/log3)=1.2618..., esta dimensién es fraccionaria y mayor que la dimension

topoldgica uno tradicionalmente empleada para describir lineas. La dimension fractal es
una medida que indica |a eficiencia con la que un objeto liena el espacio en el cual esta
confinado y es de gran importancia en muchos procesos, por sjemplo, la eficiencia de un
catalizador depende a su vez de la eficiencia con que éste llena el espacio sobre el medio
en el cual esta contenido [35]. La tabla 3.1 resume las principales diferencias entre las
geometrias euclidiana y fractal.

Es importante distinguir entre conjunto fractal (fractal autosimilar) y un objeto
fractal natural (fractal autoafin), un conjunto fractal es un ente matematico el cual es
descrito mediante diferentes métodos matematicos [32] y su principal caracteristica es
que es un objeto estrictamente autosimilar. En la naturaleza no existen fractales
autosimilares, asl como tampoco existen objetos euclidianos, es decir, las nubes no son
esferas, las montaiias no son triangulos y los granos presentes en las microestructuras no
son tetracaidecaedros como tradicionalmente se describen [35,38]. Los objetos naturales
son estadisticamente autosimilares, esto es, son autoafines. Para ilustrar mejor lo anterior
se definen a continuacion los conceptos de autosimilitud y autoafinidad.

Tabla 3.1, principales diferencias entre geometria euclidiana y fractal

Geometria

Euclidiana Fractal
*>2000 afios *~30 afios de antigiledad
*Dimensiones enteras *Dimensiones fraccionarias
*Adecuada para describir objetos hechos por el [ *Adecuada para describir objetos creados por la
hombre naturaleza
*Emplea formulas en su descripcion *Emplea algoritmos en su descripcion
*Curvas rectificables *Curvas no rectificables

3.6.3.- Definicién
Actualmente no existe una definicién plenamente satisfactoria de un fractal. B.
Mandelbrot propone las siguientes definiciones:

e Un fractal por definicion es un conjunto para el cual la dimension de Hausdorff-
Besicovitch es estrictamente mayor que la dimension fractal.
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¢ Un fractal es un objeto formado de partes similares al objeto total.
La primera definicion excluye algunos objetos considerados como fractales, por ejemplo la
linea recta. La segunda definicion enfatiza principaimente la propiedad de autosimilitud.

3.6.4.- Dimension de Hausdorff-Besicovitch [36]

¢ Cémo medimos el tamafio de un conjunto en el espacio? Una simple manera es
dividir el conjunto en subconjuntos de lado 4. Una curva puede ser medida contando el
nimero de segmentos N(J) de longitud & necesarios para cubrir la curva (ver figura 3.8).
Para una superficie se obtiene su tamafio contando el nimero de cuadros N(J) de area &.
Similarmente un volumen puede ser medido contando el nimero de cubos N(J) de

volumen & necesarios para cubrir el objeto en su totalidad.

5D

Fig. 3.8 Medicién del tamato de conjuntos: longitud, drea y volumen.

Nétese que el exponente de § es un parametro que le da coherencia a la medicidn, esto
se ilustra como sigue:

Para una curva j - N(5)5—53—’ L,6° (Ec. 3.9)
Donde Lo es la longitud de la curva ilustrada en la figura 3.8, en este caso L=Lo.
Para una superficie A= N(6)s? —— Lo’ (Ec. 3.10)
Similarmente para un volumen:
V=N —5L, 6" (Ec. 3.11)
La ecuacion 3.9 es la Unica que expresa una coherencia en cuanto a medicién, mientras
que ¢cuantos segmentos de longitud &' son necesarios para cubrir una superficie?, y

(Cuéntos cuadros de lado & son necesarios para cubrir el volumen? La dimensién de
Hausdorff-Besicovitch, Dy, es el pardmetro adecuado para realizar una medicion,
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extendiendo el concepto de medida, la D, es la dimension critica para la cual 1a medida
M, de un conjunto cambia de cero a infinito y se expresa como sigue:
0, d>D,

M, =Y /(dp* =y dINGY* — (Ec. 3.12)
o, d<D,

Donde »d) es un factor geométrico, para cuadros y cubos yd)=1, para circulos »d)=+/4 y
para esferas yd)=~6, d es la dimensién de los segmentos que cubren el objeto en
cuestion. La ecuacién 3.12 indica que se requiere un nimero infinito de segmentos de
longitud &' para cubrir una superficie y un nimero infinito de cuadros de area & para
cubrir un volumen.

3.6.5.- Autosimilitud

La curva de von Koch es un ejemplo clasico de un fractal autosimilar, al amplificar
un segmento de ésta observaremos siempre una copia a escala de la misma. Esta es la
propiedad de autosimilitud y escalamiento en un sentido estricto, en el caso de los
fractales autosimilares esta propiedad se encuentra inherente en el algoritmo de su
construccién y, por lo tanto, los hace no diferenciables. En lenguaje matematico; los
fractales autosimilares presentan una invariancia con respecto a una traslacion y una
dilatacién global, es decir, al transformar un conjunto de puntos X=(Xj,...,Xs) en el espacio
S dimensional a un nuevo conjunto de puntos X'=(rX;,...,rXs}) con el mismo valor de
escalamiento r para cada coordenada, se obtiene como resultado una imagen similar al

conjunto entero, por lo tanto, la isotropia es una propiedad inherente en estos objetos.

3.6.6.- Objetos autoafines

Como se mencioné anteriormente, los fractales al igual que los objetos euclidianos
no existen como tales en la naturaleza. Los objetos naturales presentan un escalamiento
anisotropico, i.e., éste es desigual con respecto a [a direccién, ademas es importante
resaltar que no son invariantes con respecto a una dilatacion global, a su vez, son
estadisticamente invariantes, para un punto de un fractal autoafin (tomando la descripcion
de un objeto o fendmeno e incluyendo la dimension del tiempo) la ley de transformacion
para éste es la siguiente: X=(Xy,....Xs,)=X"=(bX;, bXa,....,b°Xs,!) donde b es cualquier
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numero real y £ lo llamaremos por el momento el exponente de Hurst, en honor a Hurst y
sus trabajos pioneros en series de tiempo al estudiar el lago Albert [36]. En esta ley de
transformacién se ilustra la anisotropia inherente en los fractales autoafines.

El movimiento fraccional Browniano (mfB) es un ejemplo Util para ilustrar la
autoafinidad. El botanico escocés Robert Brown [43] en 1828 describié el movimiento
accidentado (zigzag) de una solucién de polen (Listeria monocytogenes) en agua (ver

- : - : figura 3.9), las observaciones de Brown
ol j"\. concluyen que el movimiento de las
i) W \'M particulas de polen es independiente del

% - &M /\4." ) tiempo, mientras que la posicién de éstas
wl \MV _ si es funcion del tiempo [43). En 1905 A.
Einstein concluyd que este movimiento es

e w m m aw mw independiente del tamaiio de particula. Al

4

Fig. 3.10. Grdfico caracteristico de un registro del  {razar |3 posicion de 1a particula [36] X(t)
movimiento Browniano [49]

como funcion del tiempo (?) se obtiene un
grafico conocido como registro del movimiento Browniano (ver figura 3.10). La ecuacion
3.13 expresa una ley de potencia que relaciona estas dos cantidades fisicas -X{{) y (¢)-.

[x@®-x(t,)F =2D t-t,* (Ec.3.13)
Donde D es el coeficiente de difusividad y H el exponente de Hurst (£) que para el caso

particular del movimiento Browniano posee un valor invariante de 1/2. Mandelbrot y Van
Ness introdujeron el conceptoc de

movimiento fraccional Browniano como prom

una generalizacién del movimiento

Browniano [44]. Mandelbrot encontrd 0

que el exponente H varia a cualquier 9

ndmero real en el intervalo de O<H<1. g .

Mandelbrot denota la anisotropia del

mfB debido a que la posicion de la -

particula y el tiempo son dos cantidades 4000

4080 400 -2000 op 2000

fisicas diferentes por lo tanto su X

escalamiento es diferente. No se puede |8 3.9 Observacion del mfB en un piano
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calcular una Unica dimension fractal para un objeto autoafin (fig. 3.10), sin embargo, Voss
establecié en 1985 que el exponente de Hurst esta relacionado con la dimensién fractal

mediante D=5-¢ para el espacio S dimensional. En el caso del mfB se tiene D=2-{.

Los perfiles de las superficies de
fractura pueden ser analizados como series de
tiempo, esto se ilustra en la figura 3.11 en

donde se observa la construccion sintética de
una superficie rugosa a partir de un I 7
determinado numero de perfiles. Las

= L F

Fig. 3.11. Construccion sintética de una
superficies de fractura al ser objetos | superficie rugosa partiendo de perfiles
sintéticos.

autoafines son descritas mediante la siguiente

ley de transformacién (x,y,z) —)(bx,by,b‘z)

donde z es la altura de la superficie a través del plano xy, { es el exponente de Hurst,
denominado desde ahora exponente de rugosidad. La ecuacién 3.14 [8] implica que la

altura h(r) en un punto » = (x2 + y")"2 se determina por:

h(r)={(z(c +7)- 20 o] ¥ (Ec. 3.14)

En donde se tiene para el exponente de rugosidad un intervalo entre 0 y 1 y esta
relacionado a la dimension fractal de acuerdo a D=3-{.

3.7- Métodos para determinar el exponente de rugosidad [9)

El método empleado y descrito en esta investigacién es el método de ventana de
ancho variable, Este método emplea un petfil de longitud L el cual se divide en ventanas o
bandas de ancho 4, el andlisis empieza en el primer punto de la ventana (X;) y termina

cuando la ventana es movida hasta el punto L-A. Dentro de cada ventana se computan
dos momentos estadisticos: el momento de segundo orden w, o desviacién estandar y el

momento de orden infinito w., 0 Z,,,,. Posteriormente se procede a calcular el promedio de
estos momentos con respecto al nimero de ventanas. Estos promedios para cada
ventana se ajustan a una ley de potencias sobre 4 de acuerdo:

(W, @A’ (w, adf (Ec. 3.15)

El procedimiento descrito se ejemplifica en la figura 3.11.
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Figura 3.11. Algoritmo empleado en el método de ventana de ancho variable

Al graficar en una curva log-log el tamafio de ventana contra el parametro Zmax se

obtiene una curva de autoafinidad, en la figura 3.12 se ilustran los parametros 4y &

Figura 3.12, curva de autoafinidad ideal ilustrando los pardmetros 'y &

10

-

w(r) or Zomax(r)

2

1E3
1E-3

0,01

0.1

1 10
r(um)

LONGITUD DE CORRELACION

Mas alla de la longitud de correlacién se considera a la superficie como un objeto

euclidiano.
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3.8.- Estado del arte
Como se menciond 25
anteriormente (§ 3.3) en 1944 C. A 15 o’

Zapffe denomind fractografia a la
técnica de analisis cualitativo de
superficies [26], no fue sino hasta 1984

(7.
(=3
§

Impact energy (7)
=
3
(punod-100§) ABou0 weduy

que B. Mandelbrot en su aclamada
publicaciébn Fractal Character of 0 0.1 0.2 03

Fractal dimension increment
Fracture Surfaces of Metals [T7],
. Figura 3.13. Tenacidad Vs dimension fractal
propuso que las superficies de fractura  segin B. Mandelbrot (ref. 34).

son objetos fractales los cuales pueden
ser caracterizados cuantitativamente mediante la dimensién fractal (D) [7]. Mandelbrot
enfatiza que la excepcién es la superficie de fractura del vidrio. En esa publicacién

Mandelbrot introdujo un nuevo método para estimar la dimension fractal (slit island),
realizando sus experimentos en aceros maraging con diferente tratamiento térmico
concluyendo que la dimension fractal esta intimamente relacionada con la tenacidad (ver
figura 3.13). En 1990 E. Bouchaud [8] efectué mediciones en una aleacion comercial de
aluminio (7475), empleando cuatro probetas de tenacidad diferente, el analisis de
Bouchaud fue més refinado que el analisis de Mandelbrot cubriendo inclusive el rango de
escalas de longitud de 0.5x10° a 0.5x10° m. Bouchaud calculé la funcién de
autocorrelacién concluyendo que la superficie de fractura se ajusta a una transformacién
afin de d-1 exponentes en el espacio d-dimensional (exponente de Hurst) encontrando un
valor de £=0.8+0.05 independiente de la tenacidad del material. En 1992 Maloy et af [45]
realizaron mediciones en superficies de fractura de baquelita, porcelana, grafito y acero
encontrando un valor de ¢=0.8710.07, apoyando la teoria de Bouchaud sobre una posible
universalidad del valor del exponente .

En 1993 Miman et al [46,47] analizando superficies de tungsteno y grafito
mediante microscopia de tunelamiento (escalas de longitud submicrométricas)
encontraron un valor del exponente de rugosidad de 0.6, mismo que report6 un afio antes
McAnulty [48] en superficies de fractura de aceros obtenidas mediante fatiga. En base a
los resultados de Milman y McAnuity, Bouchaud establece que existen dos regimenes de
autoafinidad correspondientes a un valor del exponente de rugosidad de 0.5 y 0.8; para
velocidades de propagacion de grieta cuasi-estatica y escalas de longitud consideradas
pequefias (<micrometros), y para velocidades de propagaciép de grietas rapidas y escalas
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Figura 3.14. Frente de propagacion de grieta
interactuando con heteroceneidaes.

de longitud grandes respectivamente. En
1996 Pascal Daguier [49] analizando
superficies de fractura en una aleacion base
Ti;Al mediante MEB y MFA comrobora la
existencia de dos regimenes de autoafinidad,
uno de £=0.5 en escalas de 1 nm hasta 1um
y (0.8 de 1um hasta 1 mm. En 1997
Bouchaud propone una relacion entre el
factor de intensidad de esfuerzos K y los
parametros autoafines [50]. Ahora, si el
exponente de rugosidad es independiente del

material surge una nueva pregunta: ;cual es el papel que desempeiia la microestructura
sobre los parametros de autoafinidad? En 1999 M..Hinojosa [10] estudi6é superficies de
fractura en una superaleacion base niquel (N 18) eﬁpleando MEB y MFA, obteniendo un
valor del exponente de rugosidad de 0.8 y una longitud de correlacién del orden del
tamarfio de grano, Hinojosa estudi seis décadas de escala de |ongitud. Una interpretacion
fisica de la longitud de correlacién se explica mediante el modelo de lineas (ver fig. 3.14).
En este modelo se propone que el frente de grieta se propaga a través de un material que
contiene heterogeneidades. Estas heterogeneidades interactuan con el frente de grieta
afectando directamente 1a morfologia éste. Nakano et al [51] estudiaron la morfologia de
fracturas en un vidrio de silice poroso encontrando una longitud de correlacion

correspondiente al tamaiio de poro y un exponente de rugosidad de 0.87 £0.02. Mediante
técnicas de simulacion de dinamica molecular

Omeltchenco [52] analizé perfiles de superficies de
fractura de grafito obteniendo un valor del exponente
de rugosidad de 0.41 £0.05. Empleando la técnica de
fusibles aleatorios Hansen [53] estudié la morfologla de
diferentes perfiles obteniendo valores del exponente de
rugosidad de 0.7+0.07 (2D). Esta técnica consiste en
una analogia a un circuito de resistencias eléctricas

OO
CRXRLRLS
0% %%
IR

(ver figura 3.15), al simular la aplicacién de carga sobre Figura 3.15. Modelo de fusibles
el cuerpo los fusibles mas débiles (enlaces) alcanzan /eatorios en 2D.

un valor critico y se separan. En 1999 E. Reyes [11,12] reporta un exponente de
rugosidad de 0.8 ‘en materiales plasticos. En el mismo afio J. Aldaco [13,14] realiza el
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primer estudio de rugosidad a larga distancia cubriendo siete escalas de longitud, Aldaco
analizd una aleacién dendritica comercial de Al-Si de uso automotriz (A 319) rica en
heterogeneidades microestructurales, empleando técnicas experimentales tales como
perfilometria, MEB, MFA y analisis de imagenes [14], Aldaco reporté una longitud de
correlacién del orden de magnitud del brazo primario de las dendritas. En 2000 X.
Guerrero [54] realizo un andlisis de autoafinidad bidimensional en el perfil de fractura de
foil de aluminio (plane stress), reportando un exponente de rugosidad de 0.6. En 2000
Hinojosa y Aldaco [55] reportan un estudio de autoafinidad en vidrio épalo, encontrando
un valor del exponente de rugosidad £~0.8 y una longitud de correlacién £~0.25 um, que
es el tamafio caracteristico de las particulas opacificantes presentes en la matriz vitrea.

3.9.- El problema del vidrio

El analisis autoafin de la superficie de fractura del vidrio sédico-calcico presenta
una longitud de correlacién aun cuando éste carece de microestructura. En este trabajo se
defiende la hipétesis que afirma que esta longitud esta/relacionada con los campos de
esfuerzos presentes en dicho material. Para corroborar esta hipétesis se propuso afectar
el estado de esfuerzos del material mediante la técnica de reforzamiento de intercambio

iénico.

41



CAPITULO 4 DESARROLLO EXPERIMENTAL

CAPITULO 4
DESARROLLO EXPERIMENTAL

4.1.- Introduccioén

En esta investigacion se llevé a cabo reforzamiento mecanico de vidrio comercial
mediante la técnica de intercambio idnico. Ademas del estudio fractografico se realizé un
analisis de autoafinidad en las superficies de fractura del vidrio con y sin tratamiento, este
analisis se realizé empleando el método estadistico de ventana de ancho variable, esto
con el propésito de elucidar el papel del efecto colectivo de los defectos puntuales
introducidos por el tratamiento de intercambio idnico sobre los pardmetros de autoafinidad
(¢ y &. Para analizar lo anterior se seleccioné un material con las siguientes
caracteristicas:
e Un material libre de impurezas
¢ Composicién quimica comercial
e Uniformidad en las dimensiones de los especimenes
¢ Una temperatura de transicion vitrea mayor a 400°C
El material utilizado es el vidrio sédico-calcico empleado como portaobjetos (slides), este
material es ampliamente usado en laboratorios industriales y de investigacién cientifica.
Una vez seleccionado el material se procedié al desarrolio de la metodologia experimental
que se describe a continuacién.

4.2.- El material

El material empleado en esta
investigacion es vidrio sodico-calcico en
forma de laminillas rectangulares (ver
figura 4.1), las dimensiones de los
especimenes son las siguientes: 25x75
mm y un espesor de 1 mm. Para
conocer la composicion quimica se
empled la técnica de fluorescencia de
rayos-X. Se uso un espectrometro de
rayos-X Rigaku™ modelo Rix-3100. La
tabla 4.1 muestra el anélisis elemental del vidrio asi como la composicién en base a los

Figura 4.1, imagen de un portaobjetos
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6xidos. Mediante el analisis de fluorescencia se corrobord la naturaleza del vidrio, es decir
éste es sodico-célcico. En la figura 4.2 se observa el diagrama de fases temario SiO-
Na,0-Ca0, la zona sombreada ilustra la regién a la cual pertenece este vidrio.

Figura 4.2, diagrama de fases ternario del sistema Nay0-5i0Ca0O

Tabla 4.1, composicién quimica del vidrio (andlisis elemental y base 6xidos)

Elemento % masa oxido %masa
0 43.4 Si0, 74.7
Si 37.2 Na,0 13.0
Na 10.0 CaO 5.45
Ca 4.32 MgO 3.71
Mg 2.36 Al .11
C 1.42 K,O 0.312
Al 0.622 S0; 0.199
K 0.286 Fe,Oy 0.117
Fe 0.0920 TiOQ, 0.037
Trazas (P, S, Ti, Cl, Mn, 0.3 SO 0.0163
Ni, Zn)
Total 100 P05 0.0102
C 1.28
Trazas (MnO, NiQ, ZnO, 0.06
Zr0y)
Total 100
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4.3.- El tratamiento de intercambio iénico
El tratamiento de intercambio ibnico,
comunmente conocido en la industria del vidrio

como templado quimico es una técnica de
reforzamiento mecanico de vidrio la cual
consiste en intercambiar iones de radio iénico
r; por iones de radio idnico r, siendo ry>r,. Al
introducir estos defectos puntuales en la
superficie se generan esfuerzos de

Figura 4.3, esquema del mecanismo de
compresion cuyos campos interactian con los  intercambio idnico.

campos de esfuerzos tensiles presentes en la

punta de las microgrietas superficiales. De esta manera se incrementa la resistencia a la
propagacion de las grietas y por lo tanto ocurre el reforzamiento mecanico del vidrio. En
esta investigacién se intercambié ion potasio K* (r.i.=0.133 nm) por ion Na* (r.i.=0.095
nm), esto produce una diferencia de 0.038 nm, estudios previos [20] sugieren que el
espesor de penetracion logrado fluctia entre los 20 y 30 um. En la figura 4.3 se observa el
esquema del mecanismo de intercambio idnico, las esferas grandes ilustran los iones de
potasio, mientras que las esferas pequefias indican los iones de sodio.
Experimentaimente los especimenes se introducen en una sal fundida de potasio (nitrato
de potasio KNO;) a una temperatura de 400°C durante 24 hr. Las figuras 4.4a4.4c
ilustran este proceso. Se empled un homo tipo mufla CARBOLITE modelo CWF 1200 con
controlador digital programable. Una vez transcurrido el tiempo de permanencia del
tratamiento de intercambio idnico los especimenes son retirados de la sal y enfriados a
una rapidez promedio de 17°C/hr para evitar el choque térmico, la figura 4.5 ilustra la
curva térmica total del tratamiento.

¢), inicio del

recipiente. sal se embebe el espécimen tratamiento
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l fiempo de permansncia

4 .4.- Ensayos de microdureza y mediciones mediante analisis de imagenes

Para verificar el efecto del intercambio
iénico sobre la resistencia a la propagacion
de grietas se llevaron a cabo mediciones de
microdureza tipo Vickers de acuerdo a la
norma ASTM E92-72, este ensayo es
aplicable a todo tipo de materiales [56] y es
una herramienta empleada por algunos

investigadores para estimar la "fragilidad"
Figura 4.6, ensayo de microdureza Vickers del vidrio [24]. Este ensayo consiste en
aplicar una carga P durante un tiempo ¢ sobre la superficie del material mediante un
indentador piramidal de diamante (ver figura 4.6). En esta investigacién se emple6 un
microdurémetro Shimadzu™ modelo 4498 con enfoque 6ptico y temporizador integrado.
Para ambos vidrios con y sin tratamiento se aplicé una carga de 0.5 Kg durante 15
segundos. La aplicaciéon de la carga produce una huella en la superficie, para calcular la
dureza Vickers (HV) se miden primero las longitudes caracteristicas de la huella,
calculando el promedio de las diagonales de la huella (d), una vez obtenido este valor, se
estima la microdurez HV mediante la siguiente ecuacion:

1854 4P (Ec. 4.1)

d

Donde P es la carga y d es la diagonal promedio.

HV =
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Las longitudes caracteristicas producidas por el ensayo de microdureza se midieron
empleando microscopia éptica apoyada en andlisis de iméagenes, esto es, se efectué la
digitalizaciéon, procesamiento y analisis cuantitativo de imagenes de las superficies
indentadas. Se uso un microscopio éptico marca Nikon™ modelo Ephiphot-TME con
platina invertida motorizada y equipado con cinco lentes objetivos de 50, 100, 200, 400 y
1000X [57]. Este equipo estd conectado a un analizador de imagenes marca Leica™
modelo Quantimed 520+ [58], la imagen del microscopio se captura mediante una camara
de video blanco y negro tipo CCD (Charged Coupled Device) y se transfiere al analizador
de imagenes. Un convertidor analégico-digital digitaliza la imagen a un arreglo de
512x480 pixeles con 256 niveles discretos de gris, .., se asigna el cero al negro absoluto
y el 255 al blanco. Una vez digitalizadas las imagenes se almacenan en disco duro para
realizar posteriormente las mediciones, con objeto de distinguir mejor los detalles de las
imagenes se sjecutd un procesamiento de ecualizacion y aumento de contraste.

4.5.- La fractura de las probetas

La superficies de fractura en ambos vidrios (con y sin tratamiento) fueron generadas en
condiciones heuristicas de laboratorio semejando un ensayo de flexion en tres puntos. El
primer paso consiste en generar una muesca en la superficie libre del vidrio (ver figura 4.7
a), a continuacion se somete a flexion la probeta hasta que esta se fractura segun ilustra
la figura 4.8 b), posteriormente se procede a realizar el estudio fractografico y
fractométrico sobre estas superficies.

Figura 4.7 a) Generacion de la muesca Figura 4.7 b) Ensayo de flexion

4.6.- Estudio fractografico

Ademas del estudio autoafin se realiz6 la caracterizacion fractografica tradicional, ésta se
llevé a cabo empleando la técnica de microscopia electrénica de barrido (MEB) Debido a
que las muestras no son conductoras fue necesario realizar una preparacion previa, ésta
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que las muestras no son conductoras fue necesario realizar una preparacion previa, ésta
consiste en recubrir las superficies de fractura con una aleacién Au-Pd mediante deposito
por vaporizacion en alto vacio. Una vez recubiertas las muestras éstas fueron observadas
en un MEB marca LEICA modelo S440. Se operé con un voltaje en el filamento de 20.0
keV y un detector de electrones secundarios. Las observaciones se realizaron a lo largo
de toda la superficie de fractura, seleccionando las zonas caracteristicas de la fractura del
vidrio, i.e., especular, difusa y fibrosa.

4.7.- Estudio fractométrico

El estudio fractométrico consiste en la
extraccion de los datos numeéricos de la
topografia de la superficie de fractura, esto
es, la extraccion de perfiles de alturas. Para
esto se empleé la técnica de microscopia de

fuerza atémica la cual ha sido probada con

exito en la caracterizacién de vidrio [59], se
0 i 2 3m utilizé un microscopio marca Park Scientific

Figura 4.8. Vista superior de una imagen 30 Modelo Auto Probe CP, el cual opera al aire
obtenida en MFA, el indicador del lado

izquierdo muestra la relacion de alturas y tonos Y Pgpeg lucién atomica en los ejes x-y.

En este caso se empled un escaner con
capacidad maxima de barrido de 10x10

: TROER )
um, las condiciones de barrido son las
siguientes: modo de contacto, una fuerza ¥
de 9 nN y una frecuencia promedio de 1 .
Hz. Mediante esta técnica se obtuvieron  ** i 2=
Figura 4.9. Perfil de alturas extraido de una

imagenes 3D, es decir se observd la imagen de MFA
topografia de la superficie de fractura, en

la figura 4.8 se observa la vista sup2rior de una imagen de MFA, las partes mas brillantes
corresponden a los picos o crestas mientras que las mas oscuras pertenecen a los valles,
segun el indicador del lado izquierdo de la figura. Estas imagenes son formadas a partir
de perfiles de alturas obtenidos por el barmido de la punta del microscopio sobre la
superficie, mas detalles en el apéndice A. En este caso las imagenes estan formadas por
512 perfiles constituidos a su vez por 5§12 puntos, es decir son un banco de datos de

512x512 pixeles. Una vez extraidos los perfiles se almacenan los datos de cada uno de
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éstos para su posterior andlisis estadistico. La figura 4.9 ilustra el ejemplo de un perfil de
alturas extraido a partir de una imagen de MFA.

4.8.- Analisis autoafin

]| ¢ Pedilorginel
— Linea de ajus!

e Perfil comegido

] (ain tendencia
— Linea de ajus!

Altura (micrémetros)

0.2 e

0.0- a7 ¥ VvV 17 1 rax>
o 1 2 3 4 5 8 7 8

Longitud en X (micrémstros)
Figura 4.10, eliminacion de la tendencia de un perfil de alturas.

Una vez obtenido el perfil de alturas y antes de ser analizado estadisticamente debe ser
tratado matematicamente. En términos matematicos el tratamiento del perfil consiste en lo
que se denomina "aplanar” el perfil. Para aplanar el perfil se elimina la tendencia de éste,
para lograr lo anterior se extrae una linea recta del perfil, esta linea se caicula
estadisticamente mediante el método de minimos cuadrados, posteriormente se elimina la
pendiente de esta linea y el resultado es un perfil sin tendencia, la figura 4.10 ilustra este
proceso, en donde la curva en color gris y su correspondiente linea recta pertenecen a un
perfil con tendencia mientras que, el perfil en color negro corresponde a un perfil aplanado
sobre el cual se realiza el andlisis autoafin, este analisis se realizé mediante el método de
ventana de ancho variable el cual ha sido probado con éxitoe por Schmitbul [9] y otros
cientificos [8,10-14, 45-55] Experimentalmente el andlisis se llevé a cabo alimentando los
datos del perfil a un programa® que calcula el momento estadistico de orden infinito
(Zmax) para cada tamafio de ventana, los datos de salida de este programa se introducen
en un grafico tipo log-log como el mostrado en la figura 4.11, en esta figura se aprecian
los pardmetros autoafines {'y £ En este trabajo el analisis autoafin se realiz6 en la zona
especular de la superficie de fractura.

¥ Programa desarrollado en Turbo Pascal (FIME-UANL)
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1ES

Figura 4.11, grédfico autoafin ideal de una superficie de fractura, se aprecian los parametros {y &

1£4 13 0B 01 3 1o b0 1000

Tamaio de ventana (um)

10
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_ CAPITULOS
ANALISIS Y DISCUSION DE
RESULTADOS

5.1.- Introduccién

Los resultados obtenidos y analizados en este trabajo proveen nueva informacion
referente a la naturaleza autoafin de las superficies de fractura del vidrio y los campos de
esfuerzos presentes en materiales carentes de microestructura como lo es el matenal
empleado en esta investigacion. Nuestros resultados concuerdan ademds con las
predicciones de diferentes cientificos [10-14,] referentes a la descripcion cuantitativa del
fenébmeno de fractura y posibilitan una mejor comprension del efecto del fratamiento de
intercambio idnico sobre |a resistencia a la propagacion de grietas y sobre los parametros
autoafines asociados a dicho fenémeno.

§.2.- El tratamiento de intercambio i6nico

El tratamiento de intercambio iénico aplicado parece proveer al material de una
mayor resistencia a la propagacién de grietas, esto se logré corroborar mediante los
ensayos de microdureza realizados en vidrio con y sin tratamiento de intercambio iénico.
La figura 5.1 muestra la huella de indentacién caracteristica en el vidrio, esta imagen fue
obtenida mediante microscopia 6ptica y corresponde al vidrio sin tratamiento, se aprecian
microgrietas en los vértices de la huella, esta imagen fue capturada después de un minuto
de haber realizado la indentacion. En la figura 5.2 se aprecia la huella de microdureza
caracteristica en el vidrio reforzado mediante intercambio iénico, se puede apreciar que
no existen microgrietas en los vértices de la huella aiin cuando esta imagen fue capturada
después de treinta minutos de haber realizado la indentacion.

El tratamiento de intercambio iénico no sélo incrementa la resistencia a la
propagacién de grietas, sino que también provee un aumento en la dureza superficial del
material, la tabla 5.1 resume los resultados de la dureza Vickers estimada para el vidrio
con y sin intercambio iénico. El hecho de haber obtenido un material con mayor dureza y
mejor resistencia a la propagacion de grietas es de gran interés ya que, tradicionalmente
se asocia a los materiales duros una menor resistencia.
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Figura 5.1. Huella caracteristica de un ensayo de Figura 5.2. Huella de dureza Vickers caracteristica
dureza Vickers en vidrio sin tratamiento de de vidrio con intercambio ibnico, 400X. Ver texto.
intercambio idnico, 100X. Ver texto.

Tabla 5.1, resultados de los ensayos de microdureza

Condicion del material | Carga aplicada | Diagonal promedio | Dureza Promedio |
(Kg) (nm) (HY)

Sin tratamiento 0.5 40 579.5

Con intercambio i0nico 0.5 35.7 721.5

5.3.- Caracter autoafin de la propagacion de las grietas

Mediante microscopia de fuerza
atbmica se extrajeron imagenes de la
topografia de la trayectoria que sigue la
grieta al propagarse. En las imagenes
caracteristicas de estas ftrayectorias
obtenidas mediante microscopia optica se

aprecia a éstas como objetos muy lisos
(ver figura 5.1), conforme se aumenta la

g : . 5 Figura 5.3. Topografla de una grieta generada en
magnificacién se aprecia que la grieta el vértice de una huella mediante un ensayo de
sigue una trayectoria aleatoria, La figura microdureza Vickers en el vidrio sin tratamiento.

5.3 corresponde a la topografia de una
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grieta presente en el vértice de una huella generada mediante un ensayo de microdureza
(ver fig. 5.3), este resultado permite corroborar cualitativamente que la propagacion de
grietas posee caracter autafin [60].

5.4.- El estudio fractografico

Este estudio se realiz6 de manera conjunta con el estudio fractométrico y permitié
reportar la morfologia "tipica" de la superficie de fractura del vidrio. Esta superficie de
fractura cuenta con tres zonas caracteristicas denominadas especular, difusa y fibrosa
respectivamente, esto debido a sus caracteristicas oOpticas y morfolégicas, cabe
mencionar que estas zonas se presentan en la superficie de diversos materiales como
plasticos y gel [39].

.qA V';' i) | ]:(iLj Ll I - l Jii r".’ b
Figura 5.4. Fractografia del vidrio sédico-cdlcico, imagen capturada en MEB a 3 kX.

La figura 5.4 corresponde a la superficie de fractura caracteristica del vidrio, esta imagen
fue capturada en MEB mediante un detector de electrones secundarios a una distancia de
trabajo de 25 mm y una diferencia de potencial de 20 kV en el filamento. En esta imagen
el frente de propagacion de grieta tiene una direccion de derecha a izquierda. El radio
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aproximado de la zona especular es de 36.5 pm. Aun siendo observada en MEB, la zona
espejo parece plana, esto es debido a que el diametro del haz de incidencia es mayor a
las particularidades geométricas de esta superficie. Los frentes de grieta se propagan de
la misma manera que los frentes de onda, /.e., como una linea. Debido a esto se forman
marcas (escalones) en la superficie de fractura, estas marcas son indicadores cualitativos
de los cambios en direccién y velocidad del frente de grieta [61].

§6.5.- Estudio fractométrico

El estudio fractométrico amrojé novedosos resultados referentes a la morfologia de
la superficie de fractura del vidrio. Las imagenes de la zona especular muestran que esta
no es totaimente lisa o plana, sino que presenta un conjunto de picos y valles, este hecho
es importante porque permite corroborar cualitativamente que esta superficie es un objeto
autoafin y no euclidiano como anteriormente era considerado, por lo tanto se concluye
que esta superficie presenta escalamiento. El hecho de que esta fractura sea considerada
como especular es debido a que las diferentes particularidades geométricas presentes en
ésta (picos y valles) son de un tamafio menor al de la longitud de onda de la luz que se
encuentra en un intervalo de 400-700 nm (azul y rojo respectivamente), las protuberancias
observadas en la zona especular de la superficie de fractura poseen un tamafio promedio
de 100 nm y menor, por lo tanto esta superficie refleja perfectamente ia luz visible. La
figura 5.5 y 5.6 son topografias de |la zona especular capturadas mediante MFA en la
modalidad de contacto, el tamafio de barrido de estas imagenes es de 2x2 pm y 1x1 um
respectivamente, se pueden apreciar ias diferentes protuberancias y su tamaiio relativo.

Se llevaron a cabo mediciones
topomeétricas tradicionales
calculando R, f(drea) y

Rmsf (longitud) donde R, es el

promedio aritmético de los valores
absolutos de las alturas con
respecto a una linea central en el
perfl y Rms es el parametro
conocido como rugosidad raiz

Figura 5.5. Topografia caracteristica de la zona especular, ~media (root mean square) que es el
barrido de 2x2 ym.
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segundo momento estadistico con

respecto a la media o desviacion
estandar de la distribucién de alturas.
Los resultados de estas mediciones
indican que estos parametros no son
adecuados en la descripcion
cuantitativa de superficies rugosas,
esto se debe a que son funcién de la
longitud del barrido y por lo tanto

experimentan variaciones, mientras

Figura 5.6. Topografia caracteristica de la zona

que el exponente de rugosidad (£) es  especular, barrido de Ix1 ym.
independiente del tamaifio de barrido. En la tabla 5.2 se presentan algunos resultados de

estas mediciones.

Tabla 5.2, mediciones topométricas tipicas

R, f(drea) Rmsf (longitud)

Ra (nm) Area (um?) Rms (um) Long (um)
5.10 0.08108 0.49902 1
6.45 0.2008 0.39844 0.8
7.04 0.2671 0.24902 05
6.21 0.4226 0.02622 03

0 ~=2% .
Figura 5.7. Topografia del inicio de la zona difusa, se aprecia
una morfologia similar a la de la zona fibrosa, barrido de

10x10 pom.

Las topografias obtenidas de la
zona difusa muestran que ésta
presenta la misma morfologia de la
zona fibrosa, es decir, se observan
escalones caracteristicos de dicha
zona. De esta observacion se
deduce que existe una perturbacion
en la velocidad del frente de grieta
anterior a la observada mediante la
fractografia tradicional, esta
morfologia es ademas evidencia de
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la autoafinidad inherente en esta superficie de fractura. La figura 5.7 muestra la topografia
del inicio de la zona difusa, mientras que en la figura 5.8 se aprecia un barrido realizado
sobre esta zona, en ambas figuras se observa la altura y separacién caracteristicas de la
zona fibrosa. La figura 5.9 es una topografia de la zona fibrosa. Al comparar la figura 5.9
con las figuras 5.7 y 5.8 se aprecia que estas poseen similar morfologia.

Figura 5.8, topografia de la zona difusa, barrido de 10x10 gom.

Al realizar barridos méas pequefios sobre la superficie de las zonas difusa y fibrosa se
encuentra nuevamente la morfologfa de la zona especular, en la figura 5.10 la topografia
de la zona difusa capturada mediante un barrido de 2x2 um, se aprecia una morfologia
similar a la de la zona espejo en cuanto a los picos y valles presentes en ésta. Algunos
autores analizan globalmente la
superficie de fractura, inclusive

insisten en la importancia del
tamaiio caracteristico de la zona
especular y su relacién con el
estado de esfuerzos [51), en esta
investigacibn se comprobé que
localmente las tres zonas de la
superficie de fractura presentan
parametros autoafines semejantes.

Figura 5.9. Topografia de la zona fibrosa, barrido de 10x10
pm.
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Figura 5.10. Topografia de la zona difusa, barrido de 2x2 ym, similarmente a la zona especular se aprecian
picos y valles.

5.6.- Analisis autoafin

Una vez apreciada de manera cualitativa la conducta autoafin de la superficie de fractura
en las diferentes topografias obtenidas se procedié a realizar el analisis estadistico de las
mismas mediante el método de ventana de ancho variable, esto con el fin de elucidar el
papel del intercambio idnico sobre los parametros autoafines de la superficie de fractura,
i.e., exponente de rugosidad ({) y longitud de correlacion (£). Cabe mencionar que los
perfiles de |a superficie de fractura extraidos a partir de las topografias son similares atn
cuando los tamafios de barrido varian. En las figuras 5.11 a) y 5.11 b) se observan
perfiles topométricos de la superficie de fractura, se puede apreciar que estos son
semejantes aln cuando la longitud de éstos es diferente.

10 ym 1
Bum —&m

| V'N-MJJ% / j\."\www ,-:1 + 1y
W = \[J\'\IVW\/\A"\[VV

<200 T T
0 2 4

~1 T T
¢ L] L]
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Figura 5.11 a). Perfiles de de la superficie de Figura 5.11 b). Perfiles de la superficie de fractura,
Sfractura, barridos de 10y 8 ym. barridos de 4y 1 pm.
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Los perfiles de la figura 5,11 a) pertenecen a la zona difusa, mientras que los perfiles de la
gréafica 5.11 b) se extrajeron de la zona especular. De estas observaciones es facil deducir
que se requiere conocer el tamafio de barrido, ya que los perfiles son muy semejantes.

En investigaciones precedentes se reporta que la longitud de correlacién es igual
en magnitud al tamafio de las mayores heterogeneidades presentes en la microestructura
del material. Ya que el vidrio carece de microestructura, en esta investigacién se propone
que para estos materiales [a longitud de correlacion (&) esta relacionada con el estado de
esfuerzos del material, lo anterior se logré demosirar mediante el analisis autoafin
realizado sobre |a superficie de fractura en el vidrio con y sin tratamiento de intercambio
idnico. Al graficar logaritmicamente Zne versus r se cuantificd el exponente de rugosidad
(€) y el limite superior de la conducta autoafin, es decir, la longitud de correlacién (£). Los
resultados de este analisis demuestran que este tratamiento no afecta el valor del
exponente de rugosidad, se obtuvo un valor ({~0.8 para ambos vidrios, este
comportamiento universal es reportado en diferentes materiales. Como se esperaba la
longitud de correlacion (£) presenté una variacién en relacion directa con el tratamiento de
intercambio i6nico. La figura 5.12 presenta una curva autoafin para vidrio sin tratamiento
de intercambio idnico, mientras que la figura 5.13 presenta la curva caracteristica de vidrio
reforzado mediante intercambio iénico. El efecto colectivo de los defectos puntuales
introducidos en el material debido al tratamiento de intercambio iénico alteré el estado de
esfuerzos de compresién que interactian con el campo de esfuerzos de tensién existente
en la punta de |las microgrietas superficiales del vidrio alterando entonces la longitud de
correlacién.

1000 -
0.81

Zmax(r), u.a.

2mae(r), uwa
.I
o
P

100 100 4

&in tralamenio | s con intercambio 16nico

T YT T T T YT —
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Figura 5.12, Curva de autoafinidad para el vidrio sin Figura 5.13.Curva de autoafinidad para el vidrio con
tratamiento. (Promedio de 41 perfiles) intercambio idnico (Promedio de 41 perfiles)
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Cada una de las curvas de las figuras 5.12 y 5.13 son curvas promedio de 41 perfiles de
superficie de fractura. En la figura 5.14 se pueden comparar las curvas de autoafinidad
para ambos vidrios, observandose una marcada diferencia en la longitud de correlacion.
Los resultados de este andlisis concuerdan con los de otros investigadores referentes a la
descripcién cuantitativa del fendmeno de fractura en materiales heterogéneos [10-14,49-
55].

10000 1

1000 -
- ] 0.79
s |
€ |
g‘ 0/81

1000 S R

{ ]
1=
[ ] ..
£=0.8125 pm &=2.7 ym
1m; vidrio tratado vidrio sin tratar
(um)

Figura 5.14, comparacién de las curvas de autoafinidad de la superficie de fractura del vidrio con y sin
tratamiento de intercambio idnico.

5.7.- Comentarios finales y especulaciones

Es importante resaltar que la introduccion de los defectos puntuales en los
materiales ha servido para muchos propésitos, en electroquimica del estado sélido por
ejemplo se introducen defectos puntuales los cuales causan el aumento o carencia de
electrones para mejorar las propiedades eléctricas en semiconductores, a este fenébmeno
se le llama dopaje [62]. En metalurgia se conoce como endurecimiento par solucién sélida
a la introduccién de defectos puntuales, en este caso son dtomos sustitucionales y/o
intersticiales que entran en la red cristalina distorsionandola y generando una barrera para
las dislocaciones, a su vez éstas son las causantes de la deformacién en los metales. En
ambos casos se han realizado multiples estudios que toman en cuenta el efecto de los
defectos puntuales. Para realizar el reforzamiento mecanico debido a la introduccién de
los defectos puntuales introducidos en el vidrio (sustitucionales) es necesario considerar
el incremento en el esfuerzo necesario para que la grieta se propague. Un modelo comun
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es el ilustrado en la figura 2.12 (§ 2.8.3.3) donde se observa que existe una distribucion
global de esfuerzos a través de la secci6n transversal del material, 8i bien este modelo es
muy recurrido no toma en cuenta el efecto de los defectos puntuales locales presentes en
la superficie y que son los causantes de la fragilidad del vidrio, i.e., microgrietas, sino
solamente una superficie a compresion.

Como se ha discutido anteriormente, los resultados obtenidos en este trabajo
indican que es el comportamiento colectivo de los defectos puntuales introducidos en la
superficie del vidrio lo que determina los limites del régimen autoafin. Estos resultados en
un futuro cercano sirven como base para un modelo fenomenolégico de interaccién entre
el campo de esfuerzos presente en la punta de la microgrieta y aquel que resulta de los
defectos puntuales, en este caso los iones K" introducidos durante el intercambio idnico.

Timoshenko y Goodier [63] demostraron que el esfuerzo en una placa (en
condiciones de deformacion planar) que contiene una particularidad circular de diametro
2a y cargada axialmente segun se ilustra en la figura 5.14 sobre el eje X; puede ser
calculada como sigue:

2 4
o, =%(1_:_2J+%(l+3:—4]00520 (Ec.5.1)

La ecuacion 5.1 representa el esfuerzo angular en funcién del diametro a y la distancia r.
Por ofra parte, en la obra de B. R. Lawn y T. R. Wishaw [64] se muestra que para una
placa que contiene una grieta eliptica (en condicién de deformacién planar) de radio de
curvatura o, el esfuerzo maximo ocurre en la punta de la grieta, justo donde é=72 y r=a.
En este caso:

o, =30 (Ec. 5.2)

Ahora, considerando que las grietas en los materiales fragiles se propagan por esfuerzos

de tension y ademas:

1. En comparacién con el tamafio de una grieta, se puede analizar localmente el
espécimen como un estado de deformacion planar.

2. El efecto de cada uno de los defectos puntuales genera un esfuerzo local como el
descrito por Timoshennko y Goodier (ecuacion 5.1).

Por lo tanto, el modelo deberé considerar la interaccién de la distribucién estadistica de

los campos de esfuerzos causados por la introduccion de los iones de potasio en el vidrio,

ademas, la superficie de fractura sintética resultante debera coincidir con los parametros

autoafines reportados en este trabajo.
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La figura 5.14 ilustra una placa que contiene una grieta eliptica interactuando con el

campo de esfuerzos local que resulta del intercambio ibnico, la cual es sometida a tension
sobre el eje Xs.

Omaxs 30
_ ( Va _ —i}
‘uig i -
|
|
{ Crr
'

Figura 5.14, placa sometida a esfuerzo de tension en el eje X; (ver texto)
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.1.- Conclusiones

Los ensayos de microdureza revelan un efectivo reforzamiento del vidrio, esto debido
a que aumenta |a resistencia a la propagacion de grietas superficiales, es interesante
notar que ademas se produjo un aumento en la dureza superficial.

El estudio topografico permiti6 corroborar la presencia de las tres zonas
caracteristicas de la superficie de fractura del vidrio en el material empleado en esta
investigacion.

Las imagenes 3D de |la topografia de la superficie de fractura en la zona especular
muestran que esta no es completamente lisa, sino que, las particularidades
geométricas presentes en esta son menores a la longitud de onda de la luz, por ello
reflejan tan bien a ésta.

Las topografias de la zona difusa y fibrosa también son evidencia de la autosimilitud
estadistica presente en |a superficie de fractura del material.

El analisis de atuoafinidad realizado sobre las superficies de fractura en ambos vidrios
-con y sin intercambio ionico- arrojan un valor de (~0.8, reportado como un
comportamiento universal para altas velocidades de propagacién de grietas en
diferentes tipos de materiales.

La técnica de analisis empleada en este trabajo consolida una herramienta de analisis
para describir la fractura en otros procesos de reforzamiento de vidrio, como son el
templado fisico y el pulido por flama.

El modelo propuesto en este trabajo sobre la interaccidn entre los campos de
esfuerzos en la punta de la grieta y el causado por el intercambio iénico representa
una nueva alternativa para explicar el reforzamiento inducido por este tratamiento.

61



CAPITULO 6
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.2.- Recomendaciones

En base a los resultados obtenidos en este trabajo se propone para la continuidad
del presente trabajo:

e Realizar un estudio de autoafinidad controlando la velocidad de propagacion de la
grieta y evaluando los efectos de ésta en los parametros £ y €.

e Llevar a acabo un estudio fotoelastico para ambos vidrios, con y sin tratamiento y
evaluando las propiedades mecanicas en ambos materiales.

e Elaborar un modelo computacional y fenomenolégico que reproduzca el escalamiento
observado, este modelo debe combinar el método de elementos finitos con métodos
que consideren detalles de la estructura a nivel atdmico, e.g. Dinamica Molecular.

o Realizar el estudio dinamico de la propagacion de grietas registrando las trazas a
distintos tiempos y evaluando sus parametros autoafines.

e Por dlitimo, se recomienda realizar un estudio de emisién aclstica en el proceso de
fractura de ambos vidrios.
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APENDICE A
Simbologia

Exponente de rugosidad

Longitud de correlacion

Rugosidad ralz media cuadrada
Temperatura de transicion vitrea
Temperatura de fusién

Esfuerzo de tension

Tensor de esfuerzos

Tensor de deformacion (strain)

Tensor de constanies eldsticas (Stiffnes)
Distancia interatémica de separacion
Distancia interatomica de equilibrio
Energla superficial

Longitud media de la grieta

Energia potencial por unidad de espesor
Indice de fragilidad

Radio de curvatura

Factor de intensidad de esfuerzos
Dimension topolégica

Dimension fractal

Dimension de Hausdorff-Besicovitch
Segmentos de dimension i

Coordenada de un punto
Transformacion de X

Momento estadistico de orden infinito (Zyy)

Segundo momento estadistico con respecto a la media
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APENDICE B
Microscopia de Fuerza Atomica

A continuaciéon se describe brevemente la técnica de microscopia de fuerza atdmica
(MFA), la cual fue ampliamente empleada en esta investigacion.

1.1.- Principio de operacién del MFA

Este microscopio sondea la superficie de una
muestra con una punta muy fina cuya longitud es
de un par de micrones y, su didmetro es menor de
100 A. Dicha punta estd emplazada en el cabo
libre de un cantilever cuya longitud es del intervalo
de 100 a 200 um, en la figura B-1 se aprecia un
esquema de dicha punta

El nombre del microscopio proviene del principio

Figura B-1, esquema de una punta del  mismo de su funcionamiento. Existe una fuerza
MFA, las esferas representan dtomos.

asociada a la punta y la superficie de la muestra,
esta fuerza es conocida como fuerza interatémica o de Van der Waals, la figura B-2
muestra un grafico conocido como curva de Condon-Morse, en éste se aprecia la fuerza
interatémica como funcién de la distancia de separacién.

Fuerza

Tuerza repulsiva

contacto
intermitente

Distancia

contacto (Separacion entre Is punta
y Ia muestra)
L

no contacto

U

fuerza atractiva

Figura B-2. Curva de fuerza interatémica Vs separacion.
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1.2.- Operacion del MFA
Un laser guiado mediante un espejo se dirige hacia el extremo del cantilever justo donde
esta la punta. Ya que el escaner y por lo tanto la muestra, estan en movimiento, la fuerza
entre |la muestra y la punta causa una deflexidn en el cantilever, entonces el laser
reflejado por el cantilever es dirigido a diferentes alturas. Un detector capta la sefial del
has reflejado y por ultimo, un procesador

conectado al detector y al escaner ESPRI0 frmmm G cn s Diodo Laser
transforma las alturas y los barridos en \
perfiles topogréficos, al unir los perfiles ‘\ me PSPD
se forma una imagen 3-D topografica de \ d
la superficie, este funcionamiento se Cantileyer ‘\/
aprecia en la figura B-3. Punta
El MFA opera en dos modalidades
basicas; estas son: contacto y no

Contacys| | wlene))ge) e | loicera Figura B-3, funcionamiento bésico del MFA.
(contacto intermitente) que es una
combinacién de las dos anteriores. En la figura B-2 se ilustran estas modalidades en

funcién de la curva de separacién interatémica.

1.3.- Modalidad 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 flexién en el cantilever; por
lo tanto, conforme la muestra se mueve bajo la punta, el cantilever se arquea segun la
topografia del espécimen generando una
imagen, en este trabajo se empleo la técnica
de MFA en esta modalidad.

2.4.2.2 Modo de no contacto. Esta es otra
modalidad del microscopio de fuerza

atémica. El espaciamiento que existe entre la

Figura‘ B-4, visia superior del MFA en punta y la superficie del espécimen es del
operacion.
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orden de decenas a cientos de angstroms. 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 mas
rigido para evitar el “contacto’ con la superficie de la muestra. La figura B-4 muestra el
MFA en operacion realizando un barrido sobre la superficie de fractura del vidrio.
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2001

1.- Propiedades De Escalamiento En La Fractura Del Vidrio Sometido A Intercambio
I6nico. Publicaciéon del Congreso Iberoamericano de Quimica Inorganica 2001,
Guanajuato México.

2.- Scaling Properties of Fracture Surfaces on Glass Strengthened by lonic
Exchange. Publicacién del Vil International Conference on Advanced Materials, ICAM
2001, Cancin México.

2002

1.- Self-Affine Properties On Fracture Surfaces Of lonic Exchanged Glass.
Publicacion aceptada para préximo congreso; Complexity and Fractals in Nature, 7th
International Multidisciplinary Conference, (Granada Espafa) Organizado por la escuela
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