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"ELECTRO MICROFRACTOGRAFIA POR TRANSMISION Y POR
BARRIDO DE SUPERFICIES DE FRACTURA POR FATIGA"

E,A, Vassallo y J.C, Crespi

RESUMEN

Sobre probetas de acero tipo IRAM/600/1010 y 1050 sometidas a ensayos de
fatiga de bajo nimero de ciclos en que la deformacién total se mantiene controla-
da, se llevaron a cabo observaciones electro microfractogrificas con el objeto de
conocer los micromecanismos de fractura actuantes,

INTRODUCCION

La informacién que se puede obtener de la observacién de una superficie de
fractura esmuy importante desde que ésta representa la senda de menor resisten-
cia del material,

Desde 1722, afio en que el cientifico francés De Reaumur realizé el primer
trabajo de esta naturaleza, hasta hace aproximadamente veinte afios, la observa-
cién se realizaba a simple vista o con la ayuda del microscopio éptico. El empleo
de este Ultimo, trae aparejados los inconvenientes que surgen de sus limitaciones:
pequefia profundidad de foco y bajo poder de resolucidn,

El advenimiento del microscopio electrénico, y debido fundamentalmente a
su gran profundidad de foco y alto poder de resolucién, permitié la clarificacién
de conceptos ya existentes y el desarrollo de otros nuevos en el campo de la frac-
tura de materiales.

El empleo del microscopio electrénico en la observacién de superficies de
fractura, recibe el nombre de "Electro microfractografia" (EMF),

Actualmente, la EMF es utilizada en andlisis de rutina en un sinnimero de
laboratorios ademds de emplearse con éxito en el andlisis de fallas en servicio,

No es objetivo de este trabajo discutir la utilidad de esta técnica, ya que la
bibliografia existente al respecto es de por si suficientemente elocuente, (1,2, 3)



El presente trabajo tuvo por finalidad adquirir experiencia propia en el em-
pleo de la EMF y en el conocimiento de las virtudes y limitaciones del microsco-
pio electrénico de transmisién (MET) y el microscopio electronico de barrido
(MEB), para su posterior aplicacién al andlisis de fallas,

Las superficies de fractura estudiadas resultaron de probetas de acero tipo
IRAM/600/1010 y 1050 sometidas a ensayos de fatiga de bajo nimero de ciclos,
en los que la deformacién total se mantiene controlada, cuyos resultados fueron
presentados en la III Conferencia Interamericana de Tecnologia de Materiales(4).

METODOLOGIA EXPERIMENTAL
Acero tipo IRAM/600/1010 y 1050

Metalografia éptica

Se tonm.aron probetas de cada material en los sentidos normal y transversal
con respecto al eje de la tensién, que corresponden respectivamente al sentido de
laminacién, Dichas muestras fueron pulidas hasta diamante de 1 micrén y fueron
atacadas en el caso del 1010 con nital 2% y en el caso del 1050 con picral 2%.

En la Fig, 1 se observa la microestructura del 1010 en el sentido de lamina-
cién, En la fig, 2 se observa la microestructura del mismo material transversal al
sentido de laminacién,

Las Figs. 3 y 4 muestran la microestructura del acero 1050 en cortes trans-
versal y normal con respecto al eje de la tension y al sentido de laminacidn.

De la observacion metalogrdfica surge que el acero 1010 es un acero lami-
nado sin recocer cuyo tamaifio de grano corresponde a un ASTM NO 8,

El acero 1050 corresponde a un acero lan.inado y recocido cuyo tamafio de
grano es ASTM NO 6, en la porcién de la muestra observada,

ACERO TIPO IRAM/600,/1010
ELECTRO-MICROFRACTOGRAFIA

Microscopia electrénica de transmisién en réplicas de dos etapas(5)

En el microscopio electrénico de transmisién, un haz electrénico es difrac-
tado por una fina pelicula que reproduce la superficie que se desea observar o por
una pelicula delgada del material mismo. Los electrones asi difractados atravie-
san una serie de lentes y liegan finalmente a una pantalla sensible.



Com.o los electrones pueden atravesar espesores de material de sélo algu-
nos cientos de K , la observacién no se puede hacer en forma directa, debiéndose
recurrir a réglicas de la superficie de fractura, El presente trabajo se realizd
con réplicas de dos etapas, cuya preparacién se realizd de la siguiente forma:

10) Se pinta la superficie de fractura con barniz de acetato de nitrocelulosa
disuelto en acetato de butilo, Una vez seco, la pelicula de réplica resul-
tante es retirada de la superficie de fractura,

20) Sobre la cara de la réplica que reproduce la superficie de fractura se
deposita a 10-5 Torr, una capa de algunos cientos de £ de carbén vy
platino, EIl platino permite el sombreado de los distintos desniveles
de la superficie en el microscopio, y el carbdn es el nexo de unién de
las distintas particulas de platino, Pueden ser utilizados otros meta-
les como el paladio, pero el platino es el més utilizado por presentar
las siguientes ventajas:

Es estable dentro del microscopio.

Luego de evaporado, posee tensiones residuales minimas, lo que
evita el ondulado de la réplica debido a tensiones residuales del
metal del sombreado,

Inercia quimica,

3% Se disuelve con acetato de butilo en reflujo el barniz de réplicas.

40) La réplica de carbdn y platino se corta en porciones de aproximadamen-

te 4mm? y se monta en una grilla de 200 mesh,
Por dltimo, 1a grilla se introduce en el microscopio para realizar la ob-
servacién,
Como la observacién se realiza por medio de una réplica, se deben co-
nocer aquellas caracteristicas que pertenecen a la réplica y no a la su-
perficie de fractura, Dichas caracteristicas se denominan artificios, y
para una correcta interpretacién de la cbservaciénal deben conocerse
todos los posibles artificios, que en forma general pueden ser debidos
a:

Rotura de la réplica primitiva,

Rotura de la réplica final

Plegado de la réplica final,

Presencia de residuos resultantes de la disolucién incompleta de la

réplica primitiva en la réplica final,

Poca fidelidad de la réplica final,

Raspado de la réplica primitiva contra asperezas de la superficie

de fractura cuando la pelicula del plistico es removida de dicha su-

perficie,

Las figuras 5, 6 y 7 corresponden a una probeta sometida a 820 ciclos en
traccién compresién con deformacién controlada + 1% con deformacién media nu-
la, correspondiendo dichas figuras a superficies de fractura diictiles transgranu-
lares,



En la figura 5 se ven lineas de deslizamiento ciclico (entre flechas) en una
superficie que probablemente es de hoyuelos (dimples) y marcas de rueda (tire
tracks) (a).

La figura 6 muestra estriaciones de fatiga (a) marcas de rueda (b) y una fi-
sura secundaria (c). En la figura 7 se observan estriaciones muy débilmente de-
lineadas (a).

Las figuras 8, 9 y 10 son las superficies de fractura resultantes de una pro-
beta ciclada hasta 260 ciclos en traccién compresién en paso incremental con de-
formacidn controlada, Aqui también se desprende de todas las figuras que se tra-
ta de superficies dictiles transgranulares,

En la figura 8 se observan distintas placas de estriaciones (abcdef). Estria-
ciones no muy claramente delineadas pueden ser vistas en el centro de la figura 9

@).

La figura 10 muestra estriaciones acompafiadas de lineas de deslizamiento
e .
ciclico,

Microscopia electrénica de barrido(®)(7)

En el microscopio electrénico de barrido, un haz electrdnico finamente fo-
calizado incide sobre un punto de la superficie de la muestra, La interaccién en-
tre los electrones y el sdlido da lugar a una variedad de sefiales,

La sefial resultante es usada para controlar la brillantez de un tube de rayos
catédicos, Para obtener sefiales luminosas el haz electrénico es barrido -al igual
que en una pantalla de televisién- sobre la superficie de la muestra por dos pares
de bobinas de deflexién electromagnéticas, Debido a que el barrido del tubo de
rayos catédicos estd sincronizado con el barrido del haz electrénico, las sefiales
son transferidas punto a punto y se obtiene un mapa de sefiales del 4rea barrida,
Cambios en la brillantez representan cambios de una propiedad particular dentro
del 4rea barrida de la probeta.

Las figuras 11 a 16 fueron obtenidas de la superficie de fractura de una pro-
beta sometida a 820 ciclos en traccidn compresién con deformacién controlada.

Las figuras 11, 12 y 13 muestran estriaciones en superficies de fractura
ddctiles transgranulares, observdndose también hoyuelos, La figura 12 fue toma-
da en la zona recuadrada de la figura 11,

En la figura 14 se observa una superficie aplanada con marcas de rueda,
coincidentes con la direccién de nropagacién de la fisura, fisuras secundarias
(entre flechas horizontales), trazas de abrasién, (entre flechas verticales) y de-



presiones en las que se observan hoyuelos.

La figura 15 muestra una superficie con hoyuelos alargados (a, b) fisuras se-
cundarias y tma zas de abrzsidn (c).

Por dltimo la figura 16 muestra a alta magnificacidén la apariencia de los ho-
yuelos alargados (a,b) y hoyuelos equiaxiados (¢) en la zona de fractura final,

Las figuras 17 a 20 corresponden a la superficie de fractura de una probeta
que rompié después de 720 ciclos en traccién compresién con paso miltiple. Todas
ellas corresponden a superficies de fractura ddctiles transgranulares.

La figura 17 muestra trzzas de abrzs.ién en la zona de iniciacidn.

En la figura 18 se observan marcas de rueda, fallas secundarias, trasas de
abra .0n y hoyuelos.

En la figura 19 se observan inclusiones (en las flechas), estriaciones y ho-
yuelos,

La figura 20 fue tomada en la zona recuadrada de la figura 19, En ésta se
observan estriaciones poco definidas y hoyuelos.

ACERO TIPO IRAM 600/1050
Microscopia electrdnica de barrido

Las figuras 21 a 28 fueron obtenidas de la superficie de fractura de una pro-
beta ciclada en traccién compresién con deformacién controlada que rompio a 669
ciclos,

La figura 21 muestra trazas de abresién y estriaciones (entre flechas).

En la figura 22 se observan hoyuelos y en la parte central una zona de frac-
tura perlitica, La figura 23 fue tomada en la zona recuadrada de la figura 22, La
distancia entre placas de cementita es de 0. 3 micrones.

Si se trabajaa baja magnificacién es ficil confundir la fractura perlitica la-
minar con estriaciones,

La figura 24 es una vista de alta magnificacién de estriaciones situadas en
una zona cercana distanciadas un micrén, Compdrese con la figura 23 y nétese la
diferencia entre ambas caracteristicas.

En la figura 25 se pueden observar estriaciones en una zona de fractura per-
litica,



La figura 26 fue torrada en la misma zona y muestra en detalle estriaciones
en fractura perlitica,

La figura 27 fue tomada en una zona intermedia, entre la zona de fatiga y la
zona de fractura final permite observar la apariencia clisica de rosetas sobre el
lado de la fractura final (desde el centro hasta el borde derecho de la figura), So-
bre el lado opuesto se observan hoyuelos equiaxiados. En el interior de las rose-
tas se Lueden observar escalones (a), bordes de desgarramiento (b) y ondulacio-
nes (c), detalles caracteristicos de fractura en rosetas,

La figura 28 muestra hoyuelos equiaxiados en el fondo de alguno de los cua-
les puede verse la inclusién que les di6 origen, bandas de deformacidn en las pa-
redes y ademds, zonas de fractura perlitica laminar y fractura perlitica apane-
lada (a).

Las figuras 29 a 34 se obtuvieron de ia superficie de fractura de una probe-
ta ciclada en traccién compresidn rota a 260 ciclos en paso incremental, Dichas
figuras muestran que se trata de la coexistencia de superficies de fractura semi-
fragiles (rosetas) y dictiles (hoyuelos),

En la figura 29, correspondiente a la zona de iniciacién se observan zonas
de rosetas, hoyuelos, fractura perlitica y estriaciones,

La figura 30 muestra estriaciones en una zona de fractura perlitica,

La figura 31 obtenida en la zona de fractura final muestra fractura perlitica
laminar, fractura perlitica apanelada y hoyuelos,

La figura 32 también obtenida en la zona de fractura final muestra una super-
ficie de fractura semifrigil en rosetas,

En la figura 33 se observan porciones de rosetas, fractura perlitica lami-
nar y hoyuelos con las particulas que les dieron origen.

La figura 34 muestra una porcién de una roseta a alta magnificacién,

Microscopfa electrénica de transmisién

Las figuras 35 a 40 corresponden a una probeta ciclada en traccién compre-
sién en paso incremental hasta 260 ciclos,

Las figuras 35 y 36 corresponden a la zona de fractura por fatiga, represen-
tando ambas superficies de fractura perlitica interceptadas por estriaciones, Ha-
cia el lado izquierdo de la figura 35 puede observarse la transicion de fractura
perlitica a fractura en rosetas.



La figura 37 muestra una zona de fractura perlftica laminar.
La figura 38 muestra una superficie de fractura perlftica apanelada.

Las figuras 39 y 40 corresponden a una superficie de fractura por clivage en
las que se puede observar distintos escalones formando rfos (river patterns), indica-
dos por las pequefias flechas horizontales y verticales.

DISCUSION

El empleo de microscopia electr6nica de transmisién presenta las siguientes
desventajas:

La preparaci6n de réplicas es una técnica muy delicada que requiere un tiem-
po de preparacién largo, ademéis de la experiencia que debe tener la persona que las
realice.

Por otro lado, las réplicas suelen presentar artificios que es necesario cono-
cer para la correcta interpretacién de la observacional. El tamaifio de las caracterfs-
ticas de la superficie de fractura puede variar en la réplica dentro de un rango de cua-
tro veces mis o menos.

En el microscopio electrbnico de transmisién, s6lo se puede trabajar a altas
magnificaciones, lo que impide la observacién global de algunas caracteristicas.

Un origen de errores en la interpretacidén es la apariencia bidimensional de
las caracteristicas en el MET.

Un ejemplo de ello es la figura 37 la que corresponde a una superficie de
fractura perlftica, pero dado que no se aprecia la profundidad que presentan los bor-
des se pueden confundir con estriaciones. La Gnica posibilidad en este caso es el
empleo de estereo-pares, lo cual insume un tiempo considerable.

Se tenfa conocimiento de que no existfan en esa probeta estriaciones de esas
caracterfsticas en base a las observaciones realizadas con el MEB.

El microscopio electrénico de barrido presenta la ventaja de dar idea de las
depresiones y protuberancias sin el empleo de estereo-pares, ademés de la posibili-
dad de realizar las observaciones directamente sobre la muestra, lo que evita la pre-
paracibén de réplicas y los artificios que éstas traen aparejados.

Los micromecanismos de fractura que dan origen a las caracterfsticas obser
vadas son discutidos en el apéndice.
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La deteccidn de estriaciones fue dificil debido a que és-
tas estuvieron presentes sdolo en algunas porciones de l|as super
ficies observadas, siendo su cantidad muy inferior al nlmero de
ciclos a rotura.

Las marcas de rueda estuvieron presentes sdlo en el ca-
so del acero 1010, no existiendo en las superficies de fractura
de las probetas de acero 1050.

Cuando se trabaja a bajas magnificaciones (500X) es facil
confundir superficies de fractura perlitica laminar con estria-
ciones, las cuales pueden ser bien diferenciadas a partir de
2500 aumentos.

CONCLUS IONES
Tanto en el IRAM/600/1010 como en el 1050 fue dificil de

tectar estriaciones bien definidas, especialmente en el segun-
do en el que pueden confundirse las zonas de fractura perliti
ca laminar con estriaciones.

En particular en el caso del IRAM 600/1010 si bien no se
observaron gran cantidad de estriaciones, existen numerosas mar
cas de rueda y trazas de abrasidn, caracterisitcas ambas de pro
cesos de fractura por fatiga en traccidn compresion.

Para la observacidon de superficies de fractura es mas ade
cuado el empleo del MEB, fundamentalmente porque permite traba-
Jar a bajas y altas magnificaciones (de 20 x a 150000 x) y por-
que evita el empleo de réplicas
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“MICROMECANI3MOS DE FRACTURA QUE DAN LUGAK
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Hoyuelos(s)(g)(lo)

Los hoyuelos son originados por el agrandamiento y coalescencia de micro-
poros § superficies libres originadas en el interior del material bajo tensiones de-
bido a la diferencia entre las propiedades pldsticas y eldsticas entre la matriz y
precipitados incoherentes § pldsticas y eldsticas entre la matriz y precipitados in-
coherentes 6 inclusiones,

De acuerdo con su morfologia los hoyuelos se pueden clasificar en equiaxia-
dos y alargados,

La formacién de hoyuelos equiaxiados (Fgs. 27-28-31) tienen lugar en mate-
riales fracturados bajo tensiones uniformes de traccidn; el proceso de formacién,
es el esquematizado en la figura 41,

'}
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Figura 41

Como se puede observar en el esquema, las superficies de fractura resul-
tantes son imdgenes epeculares una con respecto a la otra,

En el caso en que las tensiones de traceidn no estén uniformemente distri-
buidas en todo el volumen del material se forman hoyuelos alargados (Figs, 11-12-
13-16-22) cuyo proceso de formacién se esquematiza en la figura 42,
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Figura 42

En este caso, ambas superficies de fractura también son imdgenes especu-
lares una con respecto a la otra,

Por dltimo, si las tensiones actuantes son de corte, también se originan ho-
yuelos alargados, pero la caracteristica distintiva en este caso es que una super-
ficie de fractura es el negativo de la otra,

El valor de la deformacidn plistica en los hoyuelos es cientos § miles de ve-
ces mayor que el registrado para el mismo material en un ensayo de traccién a ro-
tura, lo cual implica que la deformacién superficial no es representativa de la de-
formacidn interna,

Sin embargo, los hoyuelos no implican alta ductilidad en el sentido de alta
resistencia al impacto o a la traccidn, Estos en general aparecen igualmente en
materiales dictiles y frigiles, no existiendo, & existiendo en una cantidad infima
en metales puros, en particular monocristales.

Por dltimo, la morfologia de los hoyuelos estd influenciada por: el fibrado
del material en caso de que éste exista, por ejemplo, en materiales trabajados en
frio sin recocer; y la profundidad se encuentra afectada por el tamafio del poro &
particula que lo origina y la ductilidad del material, siendo una relacién de incre-
mento directo la profundidad y tamafio de los hoyuelos con respecto al incremento
en el tamafio del poro & particula y de la ductilidad del material.

Fractura en rosetas; (11)(12)(13)

Este tipo de fractura es denominada quasi-cleavage en la literatura ameri-
cana debido a que sus facetas planas recuerdan realmente superficies de fractura
por clivage, pero, dado que las sendas de fractura no tienen ningin tipo de rela-
cién con la estructura cristalogrifica existente debajo de ella, y dada su morfolo-
gia es mds correcto llamar a este fendmeno fractura en rosetas,
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Las rosetas (Figs, 27-29-32-33-34-35) son producidas por la formacién y
crecimiento de numerosas fisuras situadas aproximadamente en un plano y con un
comun origen.

El proceso de formacion de una roseta es esquematizado en la figura 43,

1

]
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miento

Figura 43

Numerosas fisuras tienen origen en c y avanzan en forma radial hasta ser
interceptadas por un borde de corte, Las zonas de cohesién remanentes entre las
sendas de las fisuras originadas en ¢, rompen por sobrecarga dando lugar a la
formacién de escalones concéntricos y a bordes de desgarramiento (tear ridges).

Es usual encontrar entre rosetas vecinas pequefias zonas de hoyuelos., Las
rosetas representan una modalidad de fractura semifrdgil,

Marcas de rueda y trazas de abrasién(14)(15)(16)

Estos detalles superficiales son caracterfsticos de materiales fracturados
por fatiga en traccién compresidn.

Las trazas de abrasidn (Figs, 14-15-17-18) tienen origen en el raspado de
ambas superficies de fractura por asperezas situadas en las mismas durante la
parte compresiva del ciclo de fatiga,

Las marcas de rueda (Figs, 5-6-14-18) también tienen lugar durante la par-
te compresiva del ciclo de fatiga., Su origen son particulas sueltas entre ias su-
perficies de fractura, que pueden ser carburos, inclusiones § particulas del me-
tal mismo, las que marcan improntas en ambas superficies de fractura cuando és
tas son presionadas una contra otra,



13-

Fractura perlitica: a7

La fractura perlitica laminar (Figs, 22-23-25-26-30-35-36) tiene lugar en la
decoesién entre liminas de ferrita y cementita, siendo un proceso de fractura se-
mifrdgil, Existe otra modalidad de fractura perlitica llamada apanelada (Figs. 16-
28-38)) y en la que la perlita fractura en hoyuelos. Este tipo de fractura perlitica

es totalmente ddctil,

Estriaciones: (18)(19)

De acuerdo con Laird las estriaciones (Figs, 6-8-9-12-24-25) tienen lugar
durante el estado II de crecimiento de fisuras por fatiga,

Las estriaciones se forman debido al proceso de enromado pldstico (plastic
blunting process) del extremo de la fisura,

Un esquema de dicho proceso es mostrado en la figura 44 en cinco puntos su
cesivos del loop de histéresis.

- =

&

Figura 44
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Durante la parte tensil del ciclo de fatiga, una gran deformacién pldstica en
el extremo de la fisura causa deslizamiento localizado en los planos de corte ma-
ximo. Con la mdxima tensién, se produce fluencia en la extensién de la zona plds-
tica. Con el reverso de la tensién ambas caras de la fisura son presionadas una
contra otra, produciéndose deslizamiento en sentido inverso al del semiciclo de
traccion, pero menor al que tiene lugar durante este dltimo.

La mayor parte del deslizamiento durante el ciclo de compresion ocurre so-
bre nuevos planos, produciéndose un repliegue del extremo de la fisura, De esta
manera el perfil de la fisura en los sucesivos semiciclos de traccién y compre-
sién, configura las estriaciones.

Clivage: (20) .
El clivage (Figs. 39-40) es una modalidad de fractura en la que la fisura a-
vanza por alguna familia definida de planos cristalograficos, que son los menos

densamente empaquetados,

El mecanismo de formacién de las caracteristicas superficiales de este pro-
ceso puede ser explicado en base a la figura 39,

Las grandes flechas indican la direccién de propagacién de la fisura y un 1i-
mite de grano.

Cuando la fisura pasa de un grano (a) a otro (b) para seguir avanzando por
la misma familia de planos cristalogrificos, debe modificar su direccién con la
variacidn de la orientacion en el nuevo grano, Para ello se reinicia en varios pun-
tos. Las distintas zonas asi fracturadas se unen rdpidamente formando numerosos
pequefios escalones (entre flechas verticales) y por dltimo algunos grandes escalo-
nes (entre flechas horizontales), La unidn de los escalones da origen a los rios.

Finalmente, existe una sola fisura (c) que continda creciendo hasta encon-
trarse nuevamente con otro granao,

Los escalones se unen rio arriba, lo que indica la direccién de propagacién
de la fisura,
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