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Analisis fractografico de fibras de circona y de zafiro
mediante microscopia dptica confocal
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La fractografia en materiales resulta de gran utilidad para la caracterizacién de los mecanismos que dominan la rotura. En
el presente articulo se investigan las aplicaciones fractograficas de la microscopia éptica confocal o LSCM (Laser Scanning
Confocal Microscopy). Dicha técnica es de amplio uso en Biologia y disciplinas afines, pero su empleo en Ciencia de Materiales
estd poco explorado. Sin embargo, resulta ideal para el estudio fractografico, ya que permite obtener reconstrucciones del
perfil tridimensional de la superficie de fractura. De este perfil tridimensional puede extraerse informacién —la rugosidad
de la superficie, por ejemplo— muy dificil de obtener a partir de otro tipo de estudios. En este trabajo se aplica LSCM a la
caracterizacién de superficies de fractura en fibras cerdmicas sometidas a traccién y se pone de manifiesto el interés de la
técnica, debido a caracteristicas tales como la preparacién sencilla de muestras, la obtencién de informacién tridimensional
real y la buena coordinacién SEM-LSCM.
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Fractographical analysis of zirconia and sapphire fibers by laser scanning confocal microscopy

Fractography is a very useful tool to learn about the mechanisms controlling the fracture process. In this work, the
fractographical uses of laser scanning confocal microscopy (LSCM) are shown. LSCM is a widely used technique in
Biology and similar disciplines, but its use in Materials Science is not yet as explored. However, it is an ideal technique for
fractographical studies, since by using it the three-dimensional profile of the fracture surface can be obtained. From this
profile, it is possible to extract information, like the roughness of the fracture surface, which would be very difficult to obtain
from other studies. In this paper, LSCM is applied to the study of the fracture surface in ceramic fibers submitted to tensile
stress, making the interest of the technique evident due to features such as easy sample preparation, gathering of real 3D

information, and good SEM-LSCM synergy.
Keywords: LSCM, confocal, fractography, fiber, ceramic

1. INTRODUCCION

Elestudio de las superficies de fractura en materiales resulta
de gran interés para la caracterizacién de los mecanismos
que gobiernan la aparicién y evolucién de dicha fractura
(1). Resulta habitual que una primera inspeccién para
la realizacién de estos estudios emplee fundamentalmente
técnicas basadas en la microscopia electrénica de barrido
(SEM), que permite observar con excelente resolucién las
superficies de fractura y efectuar microandlisis in-situ. No
obstante, el estudio fractogrdfico por SEM tiene también
una serie de inconvenientes, entre los que cabe destacar la
laboriosa preparacién de muestras y la falta de informacién
tridimensional sobre la superficie. Este dltimo punto limita
especialmente el dmbito de los estudios de SEM, ya que la
gran profundidad de campo del instrumento hace muy dificil
apreciar la topografia de la superficie de fractura.

Recientemente se han venido empleando técnicas de
microscopia de fuerzas atémicas (AFM) (2) y perfilometria ldser
(3) para obtener informacién cuantitativa de las superficies de
fractura. La primera de estas técnicas posee una excelente
resolucién (1 nm) pero s6lo es viable para rugosidades
pequefias, entre 2 y 8 micras. Adicionalmente las dreas de
inspeccién suelen ser pequefias (algunas micras cuadradas)
dado que la velocidad de barrido resulta ser lenta. La
segunda es una técnica sin contacto y posee peor resolucién de
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profundidad (100 nm) y lateral (500 nm) pero resulta mucho
mds rdpida en la inspeccién de grandes superficies (decenas
de centimetros cuadrados). Ninguna de las dos técnicas posee
potencial de inspeccién previa de la superficie a estudiar.

Desde los afios 1990 ha venido cobrando interés una
técnica de microscopifa 6ptica, usualmente denominada
microscopia éptica confocal o LSCM (Laser Scanning Confocal
Microscopy) (4), que se basa en una construccién éptica que
permite seleccionar luz procedente tinicamente de un plano
focal muy restringido. Dicha técnica es de amplio uso en
Biologia, Farmacia, Medicina y disciplinas afines, ya que
elimina el problema de la escasa profundidad de campo de los
microscopios Opticos. Por ejemplo, en una muestra de tejido
gruesa —con varias capas celulares— es posible seleccionar
la capa celular de interés, asi como, tomando imdgenes a
intervalos regulares de altura, reconstruir en tres dimensiones
la estructura del tejido.

Aunque es conocido el potencial de la microscopia
confocal en Ciencia de Materiales, e incluso existen equipos
comerciales de inspeccién de superficies que se basan en esta
técnica, hay en la literatura un ntimero limitado de estudios en
los que se investiguen las aplicaciones de LSCM en materiales
(5-8). La LSCM es una poderosa herramienta para estudiar
las superficies de fractura debido a que permite obtener
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informacién tridimensional cuantitativa, con una resolucién
—del orden de 500 nm— que resulta adecuada para un rango
amplio de estudios de fractografia. Ademds, la adquisicién
de datos es rdpida y la preparacién de muestras necesaria es
muy sencilla.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Las muestras empleadas en este trabajo son fibras
cerdmicas de zafiro (AL,O,) y circona (ZrO, dopada con Er,0,),
sometidas a traccién en condiciones de alta temperatura (1400
°C) hasta lograr su rotura en modo I. Los ensayos de rotura,
asi como una exhaustiva caracterizacién fractografica en SEM
de la superficie de las fibras, se realizaron en el marco de la
preparacién de una tesis doctoral sobre el tema y han dado
lugar a varias publicaciones (9-11). Para la observacién de las
muestras se empleé un microscopio confocal Leica TCS-SP2,
disponible en el Servicio de Microscopia Electrénica de la
Universidad de Sevilla, capaz de trabajar tanto en modo de
fluorescencia como de reflexién. La adquisicién y procesado
de los datos se efectué mediante el software Leica-Confocal
disponible junto con el microscopio; se contaba ademds con
el paquete opcional de Ciencia de Materiales, que permite
calcular reconstrucciones topogréficas de superficies y obtener
los perfiles deseados dentro del mismo entorno de trabajo.
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Fig. 1.- Detalle del montaje de las fibras sobre el portaobjetos para per-
mitir su observacién en el microscopio confocal.

La preparacién de muestras de Ciencia de Materiales para
LSCM —y en particular de aquellas procedentes de estudios
SEM— es habitualmente trivial. En este caso, basté con
trasladar las fibras a un portaobjetos del tipo comtinmente
empleado en Biologia para poderlas observar directamente.
Las fibras se fijaron mediante cinta de carbén adhesiva
a una pieza de vidrio con forma de prisma cuadrado, de
aproximadamente 2 mm de lado y 1 cm de longitud; al fijar la
pieza al portaobjetos, el eje de las fibras queda perpendicular
a éste ultimo (figura 1).La mayor precaucion a tener en cuenta
es que, por el disefio del aparato, las muestras no deben tener
una altura excesiva, por lo que hay que cuidar que las fibras
no sobresalgan demasiado del borde del prisma.

El proceso de caracterizacién de una fibra tipo comienza
situdndola en el portamuestras del microscopio y enfocdndola
mediante el modo convencional del mismo. A continuacién, se
pasa al modo confocal, tomdndose un conjunto de imagenes
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de la superficie en las que se varfa la altura de adquisicién
a intervalos regulares. Se trabaja en reflexién, escogiendo
como iluminacién de trabajo la de menor longitud de onda
disponible en el aparato (ldser azul de argén, 488 nm) para
que la resolucién obtenida sea la mds alta posible. De entre
los objetivos de que dispone el aparato, se ha encontrado que
el mds idéneo por sus prestaciones es el de 20x en aire. El
nimero de imégenes a adquirir depende del tipo particular
de material a estudiar; normalmente se adquieren del orden
de la centena de imdgenes, a la resolucién estdndar de 512x512
pixeles, con 12 bits de profundidad de color —este detalle es
importante para la obtencién de un mapa topografico con
buena resolucién— y con un intervalo de altura de 600 a
700 nm para las vistas generales y de 300 a 400 nm para los
detalles.

De la serie de imdgenes adquiridas se obtiene el mapa
topogréfico de la superficie. Para resumir a grandes rasgos
este proceso, partimos de que cada pixel de una imagen estd
asociado a un punto sobre la superficie de la muestra. Cuando
la altura de la imagen capturada es muy diferente de la altura
de la superficie en ese punto, no se recoge luz procedente de
ese punto y se obtiene oscuridad en la imagen, mientras que al
acercarse a la verdadera altura de la superficie la luminosidad
obtenida va en aumento. Centrando la atencién en un tnico
pixel de la imagen, si hacemos un barrido en alturas —tal que
la altura del punto correspondiente al pixel quede dentro del
rango barrido—, inicialmente obtenemos oscuridad (altura
de la imagen capturada lejos de la altura del punto), después
la luminosidad del pixel ird aumentando hasta llegar a un
mdximo (altura de la imagen capturada igual a la altura del
punto) y luego se volverd a obtener oscuridad. Podemos
hacer una media de las alturas para las cuales obtenemos luz,
ponderandola de tal forma que los pixeles mas luminosos sean
mds importantes, y tomar dicha media como una estimacién
de la altura del punto considerado. Repitiendo el proceso
para todos los puntos de la imagen obtendremos, a partir de
las mdltiples imagenes, un mapa de alturas correspondiente a
la topografia de la muestra. Con ese mapa se puede obtener
una reconstruccién 3D de la superficie de la fibra, asi como los
perfiles que se deseen (figura 2).

mapa
topogEralico

reconstrucceion

T i
imagenes

seccionadas

Fig. 2.- Esquema del proceso de reconstruccién topogrdfica. Se ad-
quieren una serie de imdgenes procedentes de la muestra, correspon-
dientes a alturas equiespaciadas del plano focal, y se calcula un mapa
topografico, a partir del cual se obtienen la vista 3D de la superficie y
los perfiles que se deseen.
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3. RESULTADOS EXPERIMENTALES Y DISCUSION

El objetivo del presente articulo es dar una idea de
las posibilidades que ofrece la microscopia 6ptica confocal
como herramienta de trabajo en fractografia. Por lo tanto,
los resultados presentados, aunque de interés en si mismos,
deben entenderse como una muestra de la potencia de la
técnica y no como un estudio fractogréfico exhaustivo de
las caracteristicas de las fibras observadas, estudio que se
deja para articulos posteriores (12,13). Con esta motivacion,
se comentan a continuacién los resultados obtenidos en el
estudio de algunos casos tipicos de fibra.

3.1. Fibras de circona

El trabajo con una fibra de circona comienza con la
adquisicién de una vista global de la misma. Un ejemplo tipico
es la figura 3, construida a partir de 113 imdgenes con un paso
de 0.49 micras entre cada una de ellas. A partir de dicha vista
global, se localiza el defecto desde el que se origina la fractura
(3I), asi como aquellas zonas que presentan mayor interés, y
se obtienen una serie de vistas detalladas (figuras 4 y 5), con
mayor aumento y menor intervalo entre alturas. En la figura
4 se observan dos detalles (marcados en la figura 3a como I 'y
II, respectivamente) de la fibra, construidos en ambos casos a
partir de 144 imagenes, con 0.28 micras de paso para [ y 0.21
micras de paso para II. En la figura 5 se aprecia con detalle la
zona marcada como Il en la figura 3a, de nuevo con 0.49 micras
de paso pero en esta ocasién con 133 imagenes, lo que permite
reconstruir el profundo valle existente en la fibra. Junto a la
vista superior (5a), a una vista en perspectiva (5b) y al mapa
topografico (5¢), se adjuntan tres perfiles correspondientes a
caracteristicas topogréficas de interés (5d, 5e, 5f).

aproximadamente radial alrededor del defecto y que apuntan
a éste. Los surcos se aprecian con claridad en LSCM, haciendo
sencilla la localizacién del defecto que da origen a la fractura,
que en este caso se encuentra en la zona marcada como I
en la figura 3. En las figuras 4a y 4b se puede ver esta zona
a mayor aumento, resultando evidente la citada estructura
de surcos. Puede observarse también que la distribucién
de los surcos es distinta en la zona inmediata al defecto
—donde es radial— y en las zonas ligeramente mds alejadas,
apareciendo una transicién a otra estructura donde los
valles son aproximadamente paralelos entre si. Este tipo de
morfologia se mantiene de forma estable en la mayor parte
de la superficie de fractura, de tal forma que la mayoria de
los valles tienen una orientacién similar a la del didmetro
que pasa por el defecto. Salvando las zonas mds alejadas
del defecto, estos valles —de profundidad del orden de la
micra— son la caracteristica topogréfica mds importante. Por
lo demds, la superficie de fractura es relativamente lisa, ya que
no aparecen desniveles bruscos.

Conforme centramos nuestra atencién en zonas mads
alejadas del defecto comienzan a aparecer fenémenos
asociados a que la energfa por unidad de longitud de grieta
disponible para la propagacién de la fractura es menor. En
las fibras de circona, esto se manifiesta fundamentalmente
en dos comportamientos tipicos: en primer lugar, aparecen
zonas donde los valles se hacen mds profundos y abruptos;
y, en segundo lugar, en la zona directamente opuesta al
defecto se suele romper la uniformidad de la superficie,
observandose grandes desniveles. La fibra estudiada presenta
ambas caracteristicas. El detalle marcado en la figura 3 como
II, que se puede ver a mayor aumento en las figuras 4c y 4d,
es un ejemplo de la aparicién de surcos mds profundos que
los habituales en el resto de la superficie de fractura. Por su

Fig. 3.- Vista general de la superficie de fractura de una fibra de circona tipica. a): mapa topogréfico; las zonas recuadradas corresponden a los
detalles de las figuras 4 (I, IT) y 5 (II). b): Reconstruccién tridimensional elaborada a partir del mapa topogréfico.

En este tipo de fibras, la fractura se origina siempre a
partir de un defecto del material, usualmente localizado
en la superficie del mismo. En su propagacién, la grieta
imprime en la superficie de fractura una estructura muy
caracteristica, formando surcos que se distribuyen de forma
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parte, el detalle marcado como III en la figura 3, que puede
verse ampliado en la figura 5, corresponde a los desniveles
que aparecen en la zona opuesta al defecto. En las fibras
estudiadas, los surcos de tipo II se localizan en la zona
intermedia entre el defecto y la falla de tipo IIL
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Fig. 4.- a), b): Vista superior y en relieve, respectivamente, del detalle de la figura 3I (entorno del defecto), c), d): Id. para el detalle 3II (zona inter-

media).

Partiendo de la interpretacién de la topograffa en funcién
de la energfa de propagacion de la grieta, puede aventurarse
que al inicio del proceso la energia de propagacién disponible
es alta, por lo que la grieta se propaga segtin el plano cristalino
perpendicular al eje de la fibra. Esto se debe a que la tensién
se aplica en la direccién del eje de la fibra, por lo que este
plano observa el mayor factor de intensidad de tensiones.
Conforme la grieta se propaga por la fibra, su superficie
aumenta, con lo que la densidad de energia de propagacion
disponible disminuye y se hace necesario recurrir a planos
cristalinos cuya direccién ya no es perpendicular a la carga,
pero que requieren de menor energia para separarse. En
la zona intermedia, el defecto de energia de propagacién
puede compensarse mediante una desviacién local del plano
de propagacién de la grieta; esto da lugar a la aparicién de
accidentes topograficos localizados de tipo II, mientras que el
resto de la grieta sigue avanzando en un plano perpendicular
a la carga. Cuando la energia de propagacién cae por debajo
de un cierto valor critico, esta solucién ya no es factible, por
lo que la grieta se desvia en buena parte por planos cristalinos
en los que su propagacion resulta mds sencilla, dando lugar a
estructuras del tipo III.
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Para completar el estudio de la fibra, se procedi6 a extraer
tres perfiles de la zona III, que pueden observarse en las
figuras 5d, 5e y 5f. El perfil 5d corresponde a un valle de
tipo II localizado en las cercanfas de la falla; como puede
apreciarse, su profundidad tipica es de aproximadamente
dos micras, mientras que los surcos del resto de la superficie
de fractura tienen habitualmente profundidades del orden
de la micra. Estos valles de tipo II son comunes en la zona,
lo que es coherente con la explicacién anteriormente dada
para el mecanismo de propagacién de la grieta; si el origen
de la falla de tipo III es la falta de energfa de propagacién, lo
16gico es que aparezca cuando el mecanismo de tipo II no sea
suficiente para compensar dicha carencia de energia, por lo
que al alejarnos del defecto debemos esperar una aparicién
cada vez mayor de valles II antes de llegar a la falla IIL. Los
perfiles 5e y 5f dan una idea de la ruptura de la uniformidad
de la superficie en las cercanias de la falla; el perfil 5e —que
corresponde a la zona de la falla donde el cambio de altura
es menos importante— muestra la existencia de una acusada
rugosidad, y en el perfil 5f se observa una estructura de
bandas cercana a la falla, mucho méds profunda e irregular que
la habitual en el resto de la superficie de fractura.
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1 pm

Fig. 5.- Detalle de la figura 3III (zona opuesta al defecto), a): Vista superior. b): Vista en perspectiva. ¢): Mapa topogrifico. d), e), f): Perfiles corres-

pondientes a las marcas en c).

20 pm

Fig. 6.- Detalle de la zona cercana al defecto de una fibra de circona en la que aparece una estructura de valles caracteristica, a): Vista superior. b)
Vista en perspectiva.

El estudio de la circona que se presenta en este trabajo se
completa con la figura 6, en la que se aprecia la zona préxima
al defecto de una fibra (reconstruccién topografica a partir
de 125 imdgenes, 0.25 micras de paso) donde se manifiesta
con claridad otra caracteristica tipica de las superficies de
fractura en las fibras de circona. Cuando la estructura de valles
paralelos de la zona intermedia de la superficie de fractura es
lo suficientemente uniforme, suele aparecer superpuesta una
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segunda estructura de valles perpendicular a la anterior, lo que
da lugar a la aparicién de huecos con una forma que recuerda
a un mallado cuadrado. Esta estructura, probablemente un
producto de la peculiar microestructura de precipitados que
presenta el sistema ZrO,-Er,0,, puede correlacionarse con
la interseccién de bandas de Liiders durante la deformacién
pléstica de este sistema (9,14).
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10 pm

Fig. 7.- Estudio de una fibra de zafiro tipica. a) Vista global de la fibra en SEM. b) Detalle en SEM de la zona de crecimiento subcritico y mirror.
¢): Vista en LSCM de a). Se sefiala con flechas el limite de la zona subritica. d): Vista en LSCM de la superficie de fractura correspondiente al otro

fragmento de la fibra. Se observa que es complementaria con c).

3.2. Fibras de zafiro

Para ilustrar el estudio de las fibras de zafiro se escogi6é
un caso tipico, del que se disponia de estudios SEM previos
(figuras 7a y 7b), efectuados por uno de los autores en el
microscopio de barrido Philips XL-30 disponible en el Servicio
de Microscopia de la Universidad de Sevilla. Es obvio que la
morfologia de la superficie de fractura en el zafiro es muy
distinta a la de la circona; daremos a continuacién unos breves
apuntes sobre la misma, remitiendo al lector interesado a la
abundante literatura existente sobre el tema (15,16). Se admite
que la grieta nace de un defecto —en este caso, los dos puntos
oscuros contiguos que se observan hacia el centro de la figura
7b— y que, en primer lugar, crece lentamente bajo el efecto
de la tensién hasta llegar a un cierto limite critico en el que la
fibra se rompe de forma catastréfica. Por debajo de este limite
el proceso se conoce como crecimiento subcritico, mientras
que por encima de él hay una zona —la llamada mirror— por
donde la grieta se propaga de forma perpendicular a la
tensién. Al igual que con la circona, la energia de propagacién
de la grieta va disminuyendo hasta el punto en el que se ve
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forzada a desviarse por planos cristalinos més sencillos. Dicho
punto marca el final de la zona mirror, dando lugar a unas
notorias estructuras (branching) que ocupan la mayor parte
de la superficie de fractura.

El relieve de la superficie de fractura es aparentemente
muy abrupto, siendo tinicamente lisas las zonas de crecimiento
subcritico de grietas y mirror (figuras 7a [recuadro], 7b). Bajo
LSCM se comprueba que el branching (figura 7a [fuera del
recuadro]) es de relieve muy irregular y presenta abundantes
zonas en sombra, por lo que no puede ser observado de forma
provechosa. Por este motivo, nos centramos tinicamente en la
parte que corresponde al entorno del defecto hasta el limite de
la zona mirror, que es muy reflectante y si puede observarse
en modo confocal.

La figura 7c, obtenida a partir de 143 imdgenes LSCM con
un paso de 0.28 micras, corresponde a la misma zona que la
imagen SEM 7b. El defecto se aprecia con claridad como un
hueco aproximadamente rectangular cercano al centro, y se
aprecia también una estructura que rodea una parte de la zona
contigua al defecto. Dicha estructura, marcada con flechas, es
precisamente el limite entre la zona de crecimiento subcritico
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400 nm

—

Fig. 8.- Detalle de la fibra 7d. a): Mapa topogréfico b), ¢), d): Perfiles representativos.

y la zona mirror. Habitualmente, para la identificacién de la
zona subcritica se emplean imdgenes SEM, en las que el limite
se manifiesta de forma muy tenue o, como en este caso, resulta
précticamente invisible; pero empleando LSCM es posible
apreciarlo con gran claridad, lo que da ventaja al microscopio
confocal sobre el SEM, ya que la determinacién del limite de
crecimiento subcritico es de gran interés para los estudios
fractograficos (17).

Como es légico, cuando las fibras se rompen debido a
la tensién quedan dos fragmentos. Normalmente el estudio
fractogréfico de la superficie se restringe a uno de estos
fragmentos, pero otro resultado particularmente interesante
se obtiene si exploramos el otro mediante LSCM. En la figura
7d se encuentra el mapa topogréfico de la segunda superficie
de fractura, obtenido a partir de 133 imagenes con 0.28 micras
de paso entre ellas. Como puede apreciarse, las figuras 7c y
7d son précticamente la reflexién especular una de otra, con
la salvedad de que en una hay valles donde en la otra hay
elevaciones y viceversa. Es decir, ambas superficies son muy
aproximadamente complementarias. Este hecho se observa
para practicamente toda la zona capturada, pero es sobre
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todo evidente en la cercania del defecto y en el limite de
crecimiento subcritico.

Finalmente, también se adjuntan algunos perfiles tomados
a partir de la segunda superficie de fractura (figura 7d). Dichos
perfiles, que pueden verse en la figura 8, tienen dos cometidos
fundamentales. Por un lado, los perfiles 8b y 8c persiguen
mostrar el relieve caracteristico del limite entre zona subcritica
y mirror, poniendo de manifiesto que estd caracterizado por
ondulaciones con una altura tfpica que en este caso es de
unos 600 nm; por otro lado, el perfil 8d muestra la existencia
de desniveles apreciables —del orden de la micra— en la
zona mirror. Ambos resultados, aunque deben ser tomados
como preliminares, tienen interesantes implicaciones desde
el punto de vista de los modelos de crecimiento subcritico
de grietas, ya que cominmente se acepta en la literatura que
no existe un relieve de importancia en las zonas mirror y
subcritica. Ademds de sefialar la conveniencia de profundizar
en estos estudios, este hecho viene a ser una muestra més de
la utilidad de la microscopia éptica confocal para el estudio
fractografico.
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4. CONCLUSIONES

Se presenté en el trabajo la técnica de microscopia 6ptica
confocal (LSCM) en su aplicacién a los estudios fractograficos.
Se detallaron los montajes y ajustes empleados en la
observaciéon de superficies de fractura en fibras cerdmicas.
Se identificaron, a través de casos tipicos, las caracteristicas
fractograficas observadas mediante LSCM, y se puso de
manifiesto la utilidad e interés de la técnica.
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