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A L G U N A S  C O N S I D E R A C I O N E S  S O B R E  T E C N I C A S  N O  C O N V E N C I O N A L E S  D E  E S T U D I O  

D E  I N C L U S I O N E S  E N  A C E R O S

E . R . d e  S e  h i a p a  re 1 1  i ,  A . M . H e y  (Investigadores del Dto. de Materiales 
C.N.E.A.).

RE SU M E N . Se analizan y comparan los resultados obtenidos en el e s t u ­

dio de inclusiones no metálicas, part¡cu i armente sulfuros, en aceros. 

Utilizando emulsiones nucleares de AgBr, se analiza una variante m¡-- 

cioscóp ica de la tradicional ¡mp res i on Baumann, qué permite el análi­

sis de la distribución de sulfuros por microscopfa de barrido. Me- - 

diante una consideración de las reacciones químicas que ocurren, se - 

analizan resultados y se puntualizan errores de interpretación de los 

resultados obtenidos. Se comparan los resultados mediante técnicas - 

alternativas de disolución selectiva de la matriz ferrosa y observa­
ciones fractográfi c a s .

C o n s i d e r a t i o n s  o n  N o n - C o n v e n t l o n a l  T e c h n i q u e s  f o r  t h e  S t u d y  o f  N o n -  -  

M e t a l  1 i c  I n c l u s i o n s  i n  S t e e l s .

: R e s u l t s  o b t a i n e d  i n  t h e  s t u d y  o f  n o n - m e t a l  1 i c ,  p a r t i c u l a r l y  
s u l p h u r ,  i n c l u s i o n s  i n  s t e e l s  a r e  a n a l y s e d  a n d  c o m p a r e d .  U t i l i z i n g  -  
n u c l e a r  A g B r  e m u l s i o n s ,  a m i c r o s c o p i c  v a r i a n t  o f  t h e  t r a d i t i o n a l  B a u ­
ma n n  i m p r e s s i o n  w h i c h  p e r m i t s  t h e  a n a l y s i s  o f  s u l p h u r  d i s t r i b u t i o n  b y  
s c a n n i n g  m i c r o s c o p y  i s  d i s c u s s e d .  T h r o u g h  a c o n s i d e r a t i o n  o f  t h e  o c -  
u r n n c j  c h e m i c a l  r e a c t i o n s ,  r e s u l t s  a r e  a n a l y s e d  a n d  p o s s i b l e  e r r o r s  -  
i n  t h e i r  i n t e r p r e t a t i o n  a r e  p o i n t e d  o u t .  R e s u l t s  a r e  c o m p a r e d  b y  -  

m e a n s  o f  a l t e r n a t i v e  t e c h n i q u e s  o f  s e l e c t i v e  d i s s o l u t i o n  o f  t h e  f e r r ­
o u s  m a t r i x  a n d  f r a c t o g r a p h i c  s t u d i e s .
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I N T R O D U C C I O N

C o n  e l  o b j e t o  d e  p r o f u n d i z a r  e n  el  c o n o c i m i e n t o  d e  l a  d i s t r i  

b u c i ó n  d e  a z u f r e  e n  a c e r o s  s e  d e s a r r o l l ó  r e c i e n t e m e n t e  u n a  t é c n i c a  -  

" M i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n "  ( 1 ) ,  b a s a d a  e n  l o s  p r i n c i p i o s  d e  l a  t r a d i c i o  

nal  i m p r e s i ó n  B a u m a n n .

D i c h a  t é c n i c a  h a  s i d o  u t i l i z a d a  e n  r e c i e n t e s  t r a b a j o s  ( 2 )  ( 3 )  ( 4 )  

en a l e a c i o n e s  d e  N i ,  c o mo  u n  m é t o d o  d e  a n á l i s i s  d e  l a  d i s t r i b u c i ó n  d e  

a z u f r e .

L a  t é c n i c a  m e t a l o g r á f i c a  B a u m a n n  ( 5 )  u s a d a  d e s d e  p r i n c i p i o s  d e  s i  

g l o  p a r a  o b s e r v a r  s e g r e g a c i ó n  d e  a z u f r e  e n  a c e r o s ,  s e  b a s a  e n  l a  p r e ­

c i p i t a c i ó n  d e  A g ^ S ,  a p a r t i r  d e  h ^ S  s o b r e  p a p e l  f o t o g r á f i c o ,  q u e  s e  -  

p r o d u c e  p o r  d i s o l u c i ó n  d e  l o s  s u l f u r o s  c u a n d o  s e  p o n e  e n  c o n t a c t o  c o n  

l a  s u p e r f i c i e  d e l  m e t a l  p a p e l  f o t o g r á f i c o  s u m e r g i d o  p r e v i a m e n t e  e n  -  

una s o l u c i ó n  d e  H ^ O ^ .  E s t a  t é c n i c a ,  p o r ' s u  s e n c i l l e z ,  r e s u l t a  d e  

g r a n  u t i l i d a d  e n  l a  p r á c t i c a  i n d u s t r i a l ,  p r e s e n t a n d o  a d e m á s  l a  v e n t a -  

j a  de a p l i c a r s e  a p r o b e t a s  d e  t a m a ñ o  g r a n d e .

L a  m i s m a  p u e d e  u t i l i z a r s e  c o mo  c o n t r o l  d e  p r o c e s o ,  s i e m p r e  y  c u a n  

do l o s  r e s u l t a d o s  s e  e v a l ú e n  e n  f o r m a  c o m p a r a t i v a  p a r a  u n  m i s m o  m a t e ­

r i a l  en q u e  la. t é c n i c a  s e  e m p l e ó  e n  l a s  m i s m a s  c o n d i c i o n e s  e n  c u a n t o -  

a c o n c e n t r a c i ó n  d e  á c i d o  y  t i e m p o  d e  c o n t a c t o  c o n  el  m i s m o .

L a  t é c n i c a  m i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n  ( 1 ) ,  b a s a d a  e n  el  m i s m o  p r i n c i ­

p i o  d e  l a  i m p r e s i ó n  B a u m a n n ,  u t i l i z a  u n a  e m u l s i ó n  n u c l e a r  d e  A g B r  e n -  

v e z  d e  p a p e l  f o t o g r á f i c o ,  c o n  u n  p o d e r  d e  r e s o l u c i ó n  mu y  s u p e r i o r  p o r  

el t a ma ñ o  d e  p a r t í c u l a  d e  A g B r  y  p e r m i t i r í a  o b s e r v a r  i n c l u s i o n e s  m u y -  

p e q u e ñ a s  q u e  no s e  r e v e l a n  p o r  l a s  t é c n i c a s  c o n v e n c i o n a l e s .

L a  g r a n  p r u f u n d i d a d  d e  c a m p o  d e l  M i c r o s c o p i o  E l e c t r ó n i c o  d e  B a r r i  

do p e r m i t e  l a  o b s e r v a c i ó n  d e  l a  f o r m a ,  r e a l  d e  l a s  i n c l u s i o n e s  s i e m p r e  

que l a s  m i s m a s  p u e d a n  s e p a r a r s e  d e  l a  m a t r i z .  E l l o  s u c e d e  n o r m a l m e n t e  

en l a  s u p e r f i c i e  d e  f r a c t u r a s  d ú c t i l e s .

A l t e r n a t i v a m e n t e  p u e d e  o b t e n e r s e  l a  d i s o l u c i ó n  s e l e c t i v a  d e  l a  ma 

t r i z  f e r r o s a  p o n i e n d o  e n  r e l i e v e  l a s  i n c l u s i o n e s .

L a s  p o s i b i l i d a d e s  y  l i m i t a c i o n e s  d e  e s t a s  t é c n i c a s  s e  a n a l i z a n  e n  

el p r e s e n t e  t r a b a j o  t e n i e n d o  e n  c u e n t a  d e t a l l e s  d e l  m e c a n i s m o  d e  f u n ­

c i o n a m i e n t o  d e  c a d a  m é t o d o .
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P R A C T I C A  E X P E R I M E N T A L

S e  e m p l e a  p r o b e t a ^  d e  a c e r o  r e s u l f u r a d o  1 2 1 4  d e  l a  s i g u i e n t e  com­

p o s i c i ó n  q u í m i c a :

L a s  p r o b e t a s  s e  c o r t a n  e n  s e c c i o n e s  t r a n s v e r s a l e s  a l a  d i r e c c i ó n -  

d e  l a m i n a c i ó n ,  s e  p u l e n  c o n  d i a m a n t e  h a s t a  3 y m y  s e  o b s e r v a n  l a s  i n ­

c l u s i o n e s  d e  s u l f u r o  m e d i a n t e  m i c r o s c o p í a  e l e c t r ó n i c a  d e  b a r r i d o ;  l a -  

c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a  s e  s i g u e  m e d i a n t e  u n  a n a l i z a d o r  E D A X .

P r o c e d i m i e n t o  i m p r e s i ó n  B a u m a n n :

S e  u t i l i z a  p a p e l  f o t o g r á f i c o  c o m e r c i a l ,  s u m e r g i d o  e n  I ^ S O ^  a l  2%~ 

e n  v o l u m e n ,  el  c u a l  s e  c o l o c a  e n  c o n t a c t o  c o n  l a  s u p e r f i c i e  d e  l a  pro 

b e t a  a a n a l i z a r  d u r a n t e  2 ,  4  y  6 s e g u n d o s .  L u e g o  s e  f i j a  en l a  f o r m a -  

c o n v e n c i o n a l  .

P r o c e d i m i e n t o  m i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n :

S e  e m p l e a  u n a  e m u l s i ó n  n u c l e a r  d e  A g B r ,  d e  u n  t a m a ñ o  d e  g r a n o  de-  

a p r o x i m a d a m e n t e  1 4 0 0  A ,  e n  u n a  p r o p o r c i ó n  d e  50% e n  p e s o  e n  a g u a  d e s ­

t i l a d a .  S e  c o l o c a  u n a  p e l í c u l a  m u y  d e l g a d a  d e  l a  e m u l s i ó n  n u c l e a r  so­

b r e  l a  p r o b e t a  p u l i d a  h a s t a  3 y m .  L u e g o  s e  c o l o c a  u n a  g o t a  d e  s o l u  - 

c i ó n  d e  H 2 S 0 4 s o b r e  c a d a  p r o b e t a  c o n  l a s  s i g u i e n t e s  c o n c e n t r a c i o n e s  - 

d e  á c i d o :

P r o b e t a  A  -  H 2 S 0 4  5% e n  v o l u m e n  d u r a n t e  60 s e g u n d o s

P r o b e t a  B -  H 2 S 0 4  5% e n  v o l u m e n  d u r a n t e  3 0  s e g u n d o s

P r o b e t a  C -  H 2 S 0 4  2% e n  v o l u m e n  d u r a n t e  3 0 s e g u n d o s

L a s  p r o b e t a s  s e  e n j u a g a n  e n  a g u a  d e s t i l a d a  y  s e  s u m e r g e n  d u r a n t e -  

a l g u n o s  m i n u t o s  e n  f i j a d o r .

Ca 0 . 0 0 1 %  

A l  0 . 0 2  % 

C r  0 . 2 1  %

C 0 . 0 0 8  % 

S 0 . 3 1  % 

Mn  1 . 1  %

S i  0 . 0 2  %



P r o c e d i m i e n t o  d e  d i s o l u c i ó n  s e l e c t i v a  d e  l a  m a t r i z  f e r r o s a :

L a s  p r o b e t a s  p u l i d a s  h a s t a  3 ym s e  s u m e r g e n  e n  u n a  s o l u c i ó n  d e  -  

B r  e n  m e t a n o l  a l  20% e n  v o l u m e n , d u r a n t e  d i e z  m i n u t o s  a t e m p e r a t u r a  -  

a m b i e n t e ;  l u e g o  s e  e n j u a g a  c o n  m e t a n o l  p a r a  e l i m i n a r  e l  b r o m o .

T é n i c a  d e  o b s e r v a c i ó n  m e d i a n t e  f r a c t o g r a f í a :

L a s  m u e s t r a s  f r a c t o g r a f i c a s  s e  o b t u v i e r o n  p o r  f r a c t u r a  p o r  f l e ­

x i ó n  a t e m p e r a t u r a  s u p e r i o r  a  l a  a m b i e n t e ,  p a r a  a s e g u r a r  d u c t i l i d a d  

t o t a l .

O B S E R V A C I O N E S  Y D I S C U S I O N  D E  L O S  R E S U L T A D O S

E l  t a m a ñ o  d e  l a s  i n c l u s i o n e s  e n  u n a  p r o b e t a  p u l i d a  s i n  a t a q u e  d e  

p e n d e  d e l  p l a n o  d e  c o r t e ,  c o mo  s e  p u e d e  o b s e r v a r  e n  l a  F i g .  1 ,  p u e s -  

el  t a m a ñ o  y  f o r m a  r e a l  s ó l o  p u e d e  o b s e r v a r s e  u t i l i z a n d o  a l g u n a  t é c n j ^  

c a  q u e  d i s u e l v a  s e l e c t i v a m e n t e  l a  m a t r i z  s i n  d i s o l v e r  l a s  i n c l u s i o  -  

n e s ,  l o  c u a l  s e  l o g r a  m e d i a n t e  e l  a t a q u e  c o n  u n a  s o l u c i ó n  d e  b r o m o  -  

en m e t a n o l ,  s i e m p r e  y  c u a n d o  l a s  i n c l u s i o n e s  s e a n  e l e c t r o q u í m i c a m e n ­

t e  mas n o b l e s  q u e  l a  m a t r i z .  0  p o r  f r a c t o g r a f í a  s i e m p r e  q u e  l a  f r a c ­

t u r a  h a y a  s i d o  d ú c t i l .

E n  l a s  f i g u r a s  2 ,  3 ,  4 ,  5 y  6 p u e d e n  v e r s e  l a s  i n c l u s i o n e s  e n  -  

una  p r o b e t a  a t a c a d a  c o n  b r o m o .  S e  o b s e r v a  q u e  e s t e  a c e r o ,  c o n  a l t o  -  

c o n t e n i d o  d e  a z u f r e  p r e s e n t a  u n a  d i s t r i b u c i ó n  b i m o d a l  d e  i n c l u s i o n e s  

g r a n d e s ' ,  a l a r g a d a s  d u r a n t e  l a  d e f o r m a c i ó n  y  d e  i n c l u s i o n e s  p e q u e ñ a s -  

e s f é r i c a s  q u e  t e n d r í a n  d i f e r e n c i a s  e n  s u  c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a  ( 6 ) .  Am 

b a s  f u e r o n  a n a l i z a d a s  c o n  E D A X ,  a p a r e c i e n d o  p i c o s  d e  S ,  Mn e n  l a s  i n  

c l u s i o n e s  g r a n d e s  y  S ,  M n ,  F e  e n  l a s  p e q u e ñ a s ,  a u n q u e  e l  p i c o  d e l  Fj2 

es d u d o s o  e n  e s t a s  ú l t i m a s  p u e s  p u e d e  d e b e r s e  a e x c i t a c i ó n  d e  l a  m a ­

t r i z .  E s  d e  d e s t a c a r  q u e  p u e d e n  r e v e l a r s e  p a r t í c u l a s  d e s d e  1 0  pm has^ 

t a  0 . 1  uro.

E n  l a s  f i g u r a s  7  y  8  s e  o b s e r v a n  l a s  i n c l u s i o n e s  p o r  f r a c t o g r a  -  

f i a  d e l  m i s m o  m a t e r i a l ;  e n  l a  m i s m a  s e  o b s e r v a n  c l a r a m e n t e  l a s  i n c l u ^  

s i o n e s  g r a n d e s ,  p e r o  n o  s e  r e v e l a n  c o n  c l a r i d a d  l a s  i n c l u s i o n e s  p e  -  

q u e ñ a s ,  e x c e p t o  e n  l a s  z o n a s  d o n d e  l a  m a y o r  d i s t a n c i a  e n t r e  i n c l u s i o ^  

n e s  g r a n d e s  h a  p e r m i t i d o  l a  f o r m a c i ó n  d e  h u e c o s  a l r e d e d o r  d e  l a s  m á s  

p e q u e ñ a s  y  s u  p o s t e r i o r  i n c o r p o r a c i ó n  a l  c a m i n o  d e  f r a c t u r a  y  l a  c o n
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s i g u i e n t e  a p a r i c i ó n  d e  h o y u e l o s  p e q u e ñ o s .

L a  i m p r e s i ó n  B a u m a n n  s e  o b s e r v a  p o r  m i c r o s c o p í a  ó p t i c a  e n  l a s  f i  

g u r a s  9 ,  1 0  y  1 1 ,  p a r a  t i e m p o s  d e  2 ,  4  y  6 s e g u n d o s  d e  c o n t a c t o  e n  -  

t r e  l a  p r o b e t a  y  el  p a p e l  f o t o g r á f i c o  h ú m e d o  e n  s o l u c i ó n  a c i d a .  E n  -  

l a  f i g u r a  1 2  e l  t i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  f u e  d e  2 s e g u n d o s ,  p e r o  l a  probe 
t a  s e  p u l  i ó  h a s t a  1 / 4  pi n.

S o b r e  e l  t a m a ñ o  d e  l a  i m p r e s i ó n  c o n  r e s p e c t o  a l  t a m a ñ o  r e a l  d e  -  

l a  i n c l u s i ó n  p u e d e n  h a c e r s e  l a s  s i g u i e n t e s  c o n s i d e r a c i o n e s :

E l  t a m a ñ o  d e  l a  m a n c h a  p o r  p r e c i p i t a c i ó n  d e l  A g ^ S  d e p e n d e r á  d e  -  

l a  d i s p o n i b i l i d a d  d e  S -  ,  q u e  d e p e n d e  d e  l a s  s i g u i e n t e s  v a r i a b l e s :

a )  C o n c e n t r a c i ó n  d e l  F ^ S O ^ .

b )  T i e m p o  d e  c o n t a c t o  c o n  el  á c i d o .

c )  S o l u b i l i d a d  d e l  s u l f ú r o  e n  m e d i o  á c i d o .

d )  T a m a ñ o  d e  l a  s u p e r f i c i e  e x p u e s t a  d e  l a  i n c l u s i ó n ,  l a  c u a l  e s ­

t a r á  l i g a d a  a l  p l a n o  d e  c o r t e  y a  s e a  t r a n s v e r s a l  o l o n g i t u d i ­

n a l  .

S e  a n a l i z a  l a  i m p o r t a n c i a  d e  c a d a  u n a  d e  e s t a s  v a r i a b l e s  s o b r e  -  

l a  i m p r e s i ó n .

L a s  p o s i b l e s  r e a c c i o n e s  q u í m i c a s  q u e  o c u r r e n  s o n  l a s  s i g u i e n t e s :
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h 3° +
Mn S  -  

S = + H 0 +  í :  

H S "  +  H 3 0 +  « :

+ +
Mn + s = ( 1 )

H S " + H 20 1 2 )

H 2 S +  H 20 ( 3 )

A g 2 S +  2 B r
i ( 4 )2 A g B r  +  S ’

Y a  q u e  e l  K p s  ( p r o d u c t o  d e  s o l u b i l i d a d )  d e l  A g 9 S e s  a l r e d e d o r  d e
- 4 9  -

1 0  a t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e ,  b a s t a r á  u n a  m u y  p e q u e ñ a  c a n t i d a d  d e  S "

p a r a  p r o d u c i r  l a  p r e c i p i t a c i ó n  d e l  m i s m o .

E l  d e s p l a z a m i e n t o  d e l  e q u i l i b r i o  h a c i a  l a  d e r e c h a e n  l a s  r e a c c i o ­

n e s  ( 2 )  y ( 3 )  d e p e n d e  d e l  p H ,  e l  c u a l  d e p e n d e r á  d e  l a  c o n c e n t r a c i ó n -  

d e  á c i d o  i n i c i a l  y  d e l  t i e m p o  d e  c o n t a c t o ,  p u e s  u n a  v e z  i n i c i a d a  l a -  

d i s o l u c i ó n  d e  s u l f u r o  e n  e l  m i c r o - p i t s .  f o r m a d o ,  p o r  h i d r ó l i s i s  d e l  -  

a n i ó n  a g r e s i v o  e l  pH d e s c e n d e r á  e n  f o r m a  c o n s i d e r a b l e  d e s p l a z a n d o  - -
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a ú n  má s  e l  e q u i l i b r i o  h a c i a  l a  d e r e c h a .

S e  p u e d e  c a l c u l a r  e n  b a s e  a l a s  c o n s t a n t e s  d e  e q u i l i b r i o  y  k.^ 

d e l  á c i d o  I ^ S ,  a l  K p s  d e l  s u l f u r o  ( e n  e s t e  c a s o  s u l f u r o  d e  m a n g a n e s o )  

p a r a  d i s t i n t o s  v a l o r e s  d e  pH l a s  v a r i a c i o n e s  e n  l a s  c o n c e n t r a c i o n e s -  

d e  S ” ,  H 5 "  y  H ^ S  e n  el  e q u i l i b r i o .

C o n c e n t r a c i ó n  d e  a n i o n e s

pH Mn++ S= HS" h 2s

7 4 .10"3 3 .10“13 2 .5 .10"4 4 .10'3

6 4 .10'3 3 .10-13 2 .5 .10"4 4 .10"3

4 4 .10"1 3 .10“13 2 .10'4 45
»

*—
*

O
1 PO

1 4 .102 3 .10”18 2 ,b.l0"4 4 .102

L a  f o r m a  d e l  p r e c i p i t a d o  d e  A g 2 S s e r á  c o p i a  má s  f i e l  d e  l a  i n c l u  

s i ó n ,  c u a n d o  el  e q u i l i b r i o  n o  s e  h a y a  d e s p l a z a d o  t o t a l m e n t e  h a c i a  l a  

d e r e c h a  ( F i g .  1 2 ) .  E n  e s t e  a s p e c t o  t i e n e  i m p o r t a n c i a  f u n d a m e n t a l  e l -  

e s t a d o  s u p e r f i c i a l  d e  l a  p r o b e t a ,  p u e s  s i  e n  el  i n i c i o  y a  e x i s t e n  -  

l o s  m i c r o - p i t s ,  e l  e q u i l i b r i o  s e  d e s p l a z a r á  h a c i a  l a  d e r e c h a  má s  r á ­

p i d a m e n t e .

E n  l a  F i g .  1 2  l a  p r o b e t a  f u e  p u l i d a  h a s t a  1 / 4  pi n,  a f i n  d e  e v i  -  

t a r  l a  p r e s e n c i a  d e  m i c r o c a v i d a d e s ,  s e  e x p u s o  s ó l o  2 s e g u n d o s  e n  c o £  

t a c t o  c o n  el  á c i d o ;  s e  o b s e r v a  l a  i n c l u s i ó n  p o r  l a  r e a c c i ó n

S "  + 2 A g -------- * ' a 9 2 s  e n  e1  m o m e n t o  i n i c i a l  y  l u e g o  l a  e v o l u c i ó n  d e  H 2 S

q u e  t a m b i é n  p r e c i p i t a  A g 2 S .

S i  b i e n  e s t e  t r a b a j o  n o  p r e t e n d e  h a c e r  u n  e s t u d i o  d e  c i n é t i c a  d e  

l a  d i s o l u c i ó n  d e  s u l f u r o ,  s e  c o n s i d e r a  l a  v a r i a b l e  t i e m p o  y  s u  r e l a ­

c i ó n  c o n  e l  pH p o r  s e r  l a  v a r i a b l e  f u n d a m e n t a l  e n  c u a n t o  a t a m a ñ o  y -  

c a r a c t e r i s t i c a s  d e  l a  i m p r e s i ó n .

E s  d e  d e s t a c a r  q u e  e n t r e  l a s  i n c l u s i o n e s  d e  s u l f u r o s  p r e s e n t e s  -  

en a c e r o s  h a y  c o n s i d e r a b l e s  d i f e r e n c i a s  e n  c u a n t o  a s o l u b i l i d a d .  E n -  

l a  t a b l a  s i g u i e n t e  s e  m e n c i o n a n  l o s  v a l o r e s  d e  s o l u b i l i d a d  d e  a l g u  -  

nos d e  e l l o s
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C o m p u e s t o S o l  u b i ! i d a d  
e n  g / 1 0 0  c c

e x p r e s a d a  
d e  a g u a

S o l  u b i ! i d a d  e n  m e d i o  
á c i d o

C r S i mu y  s .

C r 2 S 3 i s .  e n  H N O ^  c o n c e n t r a d o

C u S 0 . 0 0 0 0 3 a 1 8 ° C i .

F e S 0 . 0 0 0 6 2 il m u y  s .

Mn S 0 . 0 0 0 4 7 11 s .  e n  á c i d o  d i l u i d o

M n S 2 0 . 0 0 0 0 6 il li

N i S 0 . 0 0 0 3 6 II p o c o  s . e n  m e d i o  á c i d o

N i 3 S 2 i s .  e n  HNO- j

n í 3 s 4 i s .  e n  H N O ^

F e S 2 ( c ú b i c o ) 0 . 0 0 0 4 9 a 1 8 ° C s . e n  á c i d o  d i  1 u i d o

F e S ^ r ó m b i c o J 0 . 0 0 0 4 9 n i .  e n  á c i d o  d i l u i d o  
s .  e n  H N O g

P e 2 S 3 p o c o  s o l  u b i e s .  e n  á c i d o  d i l u i d o

A b r e v i a t u r a s :  i = i n s o l u b l e s = s o l u b l e

E n  l a s  f i g u r a s  1 3  a 1 7  s e  o b s e r v a n  r e s u l t a d o s  d e  l a  m i c r o i m p r e  -  

s i ó n  B a u m a n n .  Y a  q u e  l a  m i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n  e s t á  b a s a d a  e n  e l  m i s ­

mo p r i n c i p i o  d e  l a  i m p r e s i ó n  B a u m a n n ,  l a s  c o n s i d e r a c i o n e s  h e c h a s  p a r a  

l a  i m p r e s i ó n  B a u m a n n  s o n  v á l i d a s  p a r a  e s t a  t é c n i c a .

E n  l a  F i g .  1 3  s e  o b s e r v a  l a  p r e c i p i t a c i ó n  d e  A g ^ S  c a u s a d a  p o r  l a -  

d i s p o n i b i l i d a d  d e  S ~ 5 p o r  d i s o l u c i ó n  d e l  s u l f u r o ,  c u a n d o  s e  c o l o c ó  so 

b r e  l a  p e l í c u l a  d e  A g B r  u n a  g o t a  d e  I ^ S O ^  a l  2% e n  v o l u m e n  d u r a n t e  30 

s e g u n d o s .  C o mo  e l  A g 2 S q u e  s e  f o r m a  e s  p e r m e a b l e  a l  á c i d o  l a  d i s o l u  -  

c i ó n  d e l  s u l f u r o  c o n t i n ú a ,  p r o d u c i é n d o s e  u n a  a c i d i f i c a c i ó n  l o c a l i z a d a  

e n  e l  m i c r o - p i t s ,  a c e l e r á n d o s e  l a  d i s o l u c i ó n  d e l  s u l f u r o ,  g e n e r a n d o  -  

a b u n d a n t e  H 2 S .  E n  e s t a  f i g u r a  s e  o b s e r v a  a d e m á s  e n  l a s  z o n a s  m a r c a d a s  

c o n  l o s  n ú m e r o s  1 ,  2 y  3 c ó m o  e m p i e z a  a r o m p e r s e  l a  e m u l s i ó n  q u e  c o n ­

t i e n e  e l  p r e c i p i t a d o  d e  A g 2 S c u a n d o  e l  e q u i l i b r i o  s e  d e s p l a z a  h a c i a  -  

l a  d e r e c h a  p o r  e f e c t o  d e l  H 2 S .

E l  m i s m o  e f e c t o  p u e d e  o b s e r v a r s e  e n  l a s  f i g u r a s  1 4  y  1 5 ,  d o n d e  s e  

a n p l e ó  l a  m i s m a  c o n c e n t r a c i ó n  d e  á c i d o  d u r a n t e  3 0  s e g u n d o s .

E n  l a s  f i g u r a s  1 5  y  1 6 ,  p a r a  u n a  m a y o r  c o n c e n t r a c i ó n  d e l  á c i d o  -
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s u l f ú r i c o ,  5% e n  v o l u m e n ,  d u r a n t e  3 0  y  6 0  s e g u n d o s ,  1 a c a n t i d a d  d e  H ^ S  

p r o d u c i d a  e s  s u f i c i e n t e  p a r a  d e s p e g a r  el  p r e c i p i t a d o  d e  A g ^ S  q u e  a d e ­

más p u e d e  d e s p r e n d e r s e  t o t a l m e n t e  e n  l o s  e n j u a g u e s  p o s t e r i o r e s  c o n  a -  

gua d e s t i l a d a ,  q u e d a n d o  e n  l a s  z o n a s  má s  a l e j a d a s  u n a  p r e c i p i t a c i ó n  -  

p u n t u a l  d e  A g 2 S ,  q u e  n o  s e  e l i m i n ó  p o r  l o s  e n j u a g u e s ,  a p a r t i r  d e l  a -  

z u f r e  d e l  s u l f u r o  o r i g i n a l .  E s t a  p r e c i p i t a c i ó n  p u n t u a l  d e l  p r e c i p i t a ­

d o ,  p r e s e n t a  i/n a s p e c t o  m u y  s i m i l a r  a l  q u e  s e  o b s e r v a  e n  l a s  i m p r e s i o  

nes B a u m a n n  ( F i g s .  9 ,  1 0  y  1 1 ) .

E n  r e s u m e n ,  l a s  p o s i b l e s  f u e n t e s  d e  e r r o r e s  d e  i n t e r p r e t a c i ó n  d e -  

l a  t é c n i c a  m i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n  e m p l e a d a s  e n  a c e r o s  s o n  l a s  s i g u i e n i  

t e s :

1 .  Un a c e r o  q u e  c o n t e n g a  i n c l u s i o n e s  d e  d i f e r e n t e s  K p s ,  d a r á  d i f e r e n ­

t e s  r e s p u e s t a s  c o n f o r m e  a l a s  c o n d i c i o n e s  d e l  e n s a y o .  P o r  e j e m p l o  el  -  

CuS no a c u s a r á  r e s p u e s t a  s i  e s t á  p r e s e n t e  e n  el  a c e r o  m i e n t r a s  el  MnS 

b r i n d e  u n  a b u n d a n t e  p r e c i p i t a d o  d e  A g 2 $ .

•I
2 .  P a r a  u n a  m i s m a  c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a  l a s  r e s p u e s t a s  d e p e n d e n  d e l  á -  

r e a  d e  i n c l u s i ó n  e x p u e s t a ,  e s  d e c i r ,  d e l  t a m a ñ o  d e  l a  i n c l u s i ó n  y  d e l  

p l a n o  d e  s e c c i o n a m i e n t o .

3.  P o s i b i l i d a d  d e  f r a c t u r a  y  d e s p r e n d i m i e n t o  d e  l a  p e l í c u l a  d e  a n u í  -  

s i ó n  y / o  d e l  A g ^ S  p r e c i p i t a d o  p o r  l a  p r e s i ó n  i n t e r n a  d e l  H ^ S .

E n  t é r m i n o s  c o m p a r a t i v o s  e s e v i d e n t e  q u e  l a s  t r e s  t é c n i c a s  d e  o b ­

s e r v a c i ó n  d e  i n c l u s i o n e s  p o r  M E B *  q u e  s o m e r a m e n t e  s e  h a n  c o m p a r a d o ,  -  

p r e s e n t a n  i n c o n v e n i e n t e s  y  v e n t a j a s  r e l a t i v a s .

L a s  s u p e r f i c i e s  d e  f r a c t u r a  d ú c t i l  p e r m i t e n  l a  o b s e r v a c i ó n  d e  t o ­

d o s  l o s  t i p o s  d e  i n c l u s i o n e s  i n d e p e n d i e n t e m e n t e  d e  s u c o m p o s i c i ó n  e n -  

su f o r m a  r e a l .  L a s  i n c l u s i o n e s  g r a n d e s  s e  r e a l z a n  má s  q u e  l a s  p e q u e  -  

ñ a s .

L a s  p r o b e t a s  d e b e n  p r e p a r a r s e  p o r  a l g ú n  t i p o  d e  e n s a y o  m e c á n i c o .  

No s e  o b s e r v a  l a  e s t r u c t u r a  d e  l a  m a t r i z .  L a  i n t e r p r e t a c i ó n  e s  d i r e c -  

t a  y  n o  s e  r e q u i e r e  p u e s t a  a  p u n t o  d e l  m é t o d o .

L a  m i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n  e s  e s p e c í f i c a  p a r a  s u l f u r o s  o e v e n t u a l -  

m e n t e  a z u f r e  p r e c i p i t a d o  e n  f o r m a  e l e m e n t a l .  L a  r e s p u e s t a  d e p e n d e  d e -  

l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  q u í m i c a s  y  g e o m é t r i c a s  d e  l a s  i n c l u s i o n e s .  S e  d e ­

t e c t a n  p r e f e r e n t e m e n t e  l a s  i n c l u s i o n e s  g r a n d e s .  N o  e s  p o s i b l e  o b s e r  -  

v a r  m o r f o l o g í a  y  t a m a ñ o  r e a l .  R e q u i e r e  u n a  a d e c u a d a  p u e s t a  a p u n t o  y -



u n a  i n t e r p r e t a c i ó n  c u i d a d o s a .

L a  d i s o l u c i ó n  s e l e c t i v a  r e v e l a  i n c l u s i o n e s  ( s i  s o n  m á s  n o b l e s  

q u e  l a  m a t r i z ) .  L a s  m i s m a s  s e  a p r e c i a n  e n  s u  f o r m a  y  t a m a ñ o  r e a l ;  p u e  

d e n  d e t e c t a r s e  i n c l u s i o n e s  m u y  p e q u e ñ a s .  S e  r e v e l a n  p r e f e r e n t e m e n t e  -  

i n c l u s i o n e s  g r a n d e s  e s p e c i a l m e n t e  s i  e l  a t a q u e  e s  p r o f u n d o .  L a  i n t e r ­

p r e t a c i ó n  e s  d i r e c t a ,  e l  m é t o d o  r e q u i e r e  c u i d a d o s a  p u e s t a  a p u n t o  y  -  

s e  r e v e l a n  c a r a c t e r í s t i c a s  e s t r u c t u r a l e s  d e  l a  m a t r i z .

C O N C L U S I O N E S

L a  o b s e r v a c i ó n  d e  i n c l u s i o n e s  e n  s u  f o r m a  r e a l  p o r  M E B  p u e d e  r e a ­

l i z a r s e  m e d i a n t e  o b s e r v a c i ó n  u e  s u p e r f i c i e s  d e  f r a c t u r a  d ú c t i l  y  p o r -

d i s o l u c i ó n  s e l e c t i v a  d e  l a  m a t r i z .

L n  c o n d i c i o n e s  f a v o r a b l e s  l a  d i s t r i b u c i ó n  d e  s u l f u r o s  e s  d e t e c t a ­

d a  e n  e s c a l a  m i c r o s c ó p i c a  a t r a v é s  d e  1 a - m i c r o i m p r e s i ó n  B a u m a n n .  L a  -  

m i s m a  d e b e  r e a l i z a r s e  l u e g o  d e  u n a  c u i d a d o s a  p u e s t a  a p u n t o ,  t o m a n d o -  

r e c a u d o s  s u f i c i e n t e s  q u e  e v i t e n  e r r o r e s  d e  i n t e r p r e t a c i ó n .

A G R A D E C I M I E N T O S

S e  a g r a d e c e  e l  a p o y o  p r e s t a d o  p o r  el  p e r s o n a l  d e  l a  S e c c i ó n  M e t a -  

l o g r a í í d ,  e n  p a r t i c u l a r  a l  S r .  T .  P e r a l t a  p o r  s u  c o l a b o r a c i ó n  e n  l a  

o b t e n c i ó n  d e  l a s  i m p r e s i o n e s  B a u m a n n  y  f r a c t o g r a f í a s . L a s  m i c r o i m p r e ^  

s i o n e s  B a u m a n n  s e  o b t u v i e r o n  c o n  l a  c o l a b o r a c i ó n  y  a s e s o r a m i e n t o  d e l  -  

D r .  J . O v e j e r o  G a r c í a .  E s t e  t r a b a j o  s e  r e a l i z ó  c o n  e l  a p o y o  d e  P r o p u l ­

s o r a  S i d e r ú r g i c a .

R E F E R E N C I A S

1 .  M o u l i n  G . ,  O v e j e r o  G a r c í a  J . ,  H a u t  C . ,  A u c o u t u r i e r  M .  R e v u e  d e  -

M e t a l l u r g i e ,  n o v e m b r e  1 9 7 8 .

2 L a r e r e  A . ,  M o u l i n  G . ,  O v e j e r o  G a r c í a  J . ,  H a u t  C . ,  S c r i p t a  M e t . 1 4 ,

7 ,  ( 1 9 8 0 )  7 0 3 - 7 0 8 .
3 .  M o u l i n  G . ,  A u c o u t u r i e r  M . ,  L a c o m b e  P . ,  J .  o f  M a t . S c i .  1 5  ( 1 9 8 0 )

3 0 2 5  -  3 0 3 5 .
4 .  M o u l i n  G . ,  A u c o u t u r i e r  M . ,  L a c o m b e  P . ,  J . o f  N u c l e a r  M a t .  8 2  ( 1 9 7 9 )  

3 4 7  -  3 7 1 .

5 .  B a u m a n n  R . ,  M e t a l l u i r g i e  ( 1 9 0 6 ) ,  4 1 6 .

6 .  M u r o  S . ,  R o d r í g u e z  E . ,  I n v e s t i g a c i ó n  e n  d e s a r r o l l o .
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F i g u r a  1 -  O b s e r v a c i ó n  d e  i n ­

c l u s i o n e s  p o r  m i c r o s c o p í a  Ó £  

t i c a ,  x  5 0 0  a u m e n t o s .  Z o n a  -  

A ,  c o r t e  d e  l a  p r o b e t a  t r a n s  

v e r s a l  a l a  d i r e c c i ó n  d e  l a ­

m i n a c i ó n .  Z o n a  B ,  c o r t e  l o n ­

g i t u d i n a l  a l a  d i r e c c i ó n  d e  

l a m i n a c i ó n .

F i g u r a  2 -  O b s e r v a c i ó n  m e d i a n t e  

M E B  d e  u n a  p r o b e t a  d e  a c e r o  r e  

s u l f u r a d o ,  a t a c a d a  d u r a n t e  1 0 -  

m i n u t o s  c o n  u n a  s o l u c i ó n  d e  -  

b r o m o  e n  m e t a n o l  .

1 0  yin
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F i g u r a  3 -  O b s e r v a c i ó n  m e d i a n t e  

M E B ,  d e  i n c l u s i o n e s  y  a s p e c t o s  

r e l a c i o n a d o s  c o n  l a ' e s t r u c t u  -  

r a .  L a  f o r m a  d e  a t a q u e  e s  i d e m  

F i g .  2

1 0  ym

: ’ .~‘ T r 7 < P r• a 4. i''

l l  J» » .J ^ ;P 5 a M *P
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F i g u r a  4 -  O b s e r v a c i ó n  m e d i a n t e  

M E B ,  d e  z o n a s  d e  s e g r e g a c i ó n  -  

d e  i n c l u s i o n e s  d e  s u l  f u r o s  mu y  

p e q u e ñ a s .  L a  c o m p o s i c i ó n  q u í m i .  

c a  d e  d i c h a s  p a r t í c u l a s  s e  p u ¿  

d e  s e g u i r  m e d i a n t e  e l  a n a l i z a ­

d o r  E D A X  h a s t a  u n  t a m a ñ o  d e  -  

0 , 1  uní .  L a  f o r m a  d e  a t a q u e  e s ­

i d  em F i g .  2 .

1  ym
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i

F i g u r a  5 -  O b s e r v a c i ó n  m e d i a n t e  

MF. B d e  f a s e s  p r e s e n t e s  e n  u n a -  

i n c l u s i ó n  d e  s u l f u r o . . L a  f o r m a  

d e  a t a q u e  e s  i d e m  F i q .  2 .

1  ym

F i g u r a  6 -  O b s e r v a c i ó n  m e d i a n t e -  

M E B  d e  i n c l u s i o n e s  g r a n d e s  y  p e  

q u e ñ a s .  F o r m a  d e  a t a q u e  i d e m  -  

F i g .  2 .

1  yin
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F i g u r a  7 -  O b s e r v a c i ó n  d e  l a  s u ­

p e r f i c i e  d e  f r a c t u r a  d ú c t i l ,  me 

d i a n t e  MF B

10 ym

F i g u r a  8 -  D e t a l l e  d e  u n a  i n c l u ­

s i ó n  o b s e r v a d a  p o r  f r a c t u r a  dú$ 

t i l  . E n  l a  z o n a  m a r c a d a  c o n  I d '  

l e t r a  A ,  a p a r e c e  e n  el  e s p e c t n  

E D A X  l o s  p i c o s  c o r r e s p o n d i e n t e  

a  F e  y  S .  E n  c a m b i o  e n  l a  z o n a -  

B ,  a p a r e c e n  l o s  p i c o s  d e l  S y  

M n .
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1

F i g u r a  9 -  I m p r e s i ó n  B a u m a n n .  (to 

s e r v a c i ó n  m e d i a n t e  m i c r o s c o p í a -  

ó p t i c a .  T i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  e n  

m e d i o  á c i d o  2 s e g u n d o s .  L a  s u  -  

p e r f i c i e  d e  l a  p r o b e t a  f u e  p u " M 

d a  h a s t a  3 yum.  x  4 7 5  a u m e n t o s .

F i g u r a  1 0 -  I m p r e s i ó n  B a u m a n n .  

C o n d i c i o n e s  d e  e n s a y o  i d e m  F i g  

9 .  T i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  e n  me ­

d i o  á c i d o :  4  s e g u n d o s ,  

x  4 7  5 a u m e n t o s .

F i g u r a  1 1 -  I m p r e s i ó n  B a u m a n n .  -  

C o n d i c i o n e s  d e  e n s a y o  i d e m  F i g .  

9 .  T i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  e n  me  -  

d i o  á c i d o :  6 s e g u n d o s ,  x  4 7 5  -  

a u m e n t o s
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F i g u r a  1 2 -  I m p r e s i ó n  B a u m a n n .  

L a  s u p e r f i c i e  d e  l a  p r o b e t a  s e  

p u l i ó  h a s t a  1 / 4  y m .  T i e m p o  d e ­

e x p o s i c i ó n  e n  m e d i o  á c i d o :  2 -  

s e g u n d o s ,  x  4 7 5  a u m e n t o s

F i g u r a  1 3 -  O b s e r v a c i ó n  m e d i a n  -  

t e  ME B  d e  u n a  m i c r o  i m p r e s i ó n  -  

B a u m a n n .  T i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  -  

e n  m e d i o  á c i d o :  3 0  s e g u n d o s .  

S 0 4 H 2 2% e n  v o l .

1 0  uní

F i g u r a  1 4 -  M i c r o  i m p r e s i ó n  

B a u m a n n .  C o n d i c i o n e s  d e  e n s a y o  

i d e m  F i n .  1 3 .

10 ym
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R i g u r a  1 6 -  M i c r o  i m p r e s i ó n  Bau_ 

m a n n .  T i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  e n -  

m e d i o  á c i d o :  3 0  s e g u n d o s  S O ^ H g  

5% e n  v o l .

1 0  ym

F i g u r a  1 7 -  M i c r o  i m p r e s i ó n  Bau^ 

m a n n .  T i e m p o  d e  e x p o s i c i ó n  e n -  

me d. i o  á c i d o :  60 s e g u n d o s .

S Ü ^ H ^  5% e n  v o l u m e n .

1 0  y m


