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DIITIVOS
Se persipue con fos Prihivjos P eichices:
o Yy Aportar v acrecentye v conceimientos adquiridos durante las clages
Leoreas
200} Apeender o mianegin Los distintos dispostivos experimentales .

30 ) knsenar, principalbment @ observiar o indagar de una manera sistemdtica
sobre el experimento yveabivado .

40 ) Aprender @ redactayr, en forma de cuadro de valores, los resultados de los
mismos y sobre 12 hige de cstos resultados, a extraer conclusiones logicas de las
hipdtesis o leycs admitidas .

Parvi lograr, quzias on parte | log obyelivos propuestod, se requie e unc parti
cipacion total en log mismos . Para cllo lag guins a utilizar para la realizacion de
trabinjos priclicos son nn bosquejo del camino a seguir sin indicar lo que encontrard
durante la rcalizacion de la expericencia .

INFORMES

Los informes deberdn ser lo mds precisos posibles. En ellos deberdn explicar
la manera como desarrollaron li cxperiencia, indicando los procedimicntos segui-
dos, analizando los resultados obtenidos y sefialando en cada caso, la relacién entre
la teorin v ¢l experimento.

Resumicendo, el informe deberd constar de

I~ Objeto de la experiencia

[

.~ Introduccion tedric: .

A 1CGenica operatori.

1

Resultados .

H.- Conclusiones.



OBSERVACION Dl MIEETATLLIS

Objeto

Observar metiles purns y comerciales. Observacion de la estructura policris -
talina de los metales. Uso del microscopio.

Introduccidn

En la inmensa mayorfa de las aplicaciones (los semiconductores son una ex-
cepcién importante), los metales se emplean en estado de agregados policristalinos
(policristales). Esto quiere decir que estdn formados por la yuxtaposicion de enorme
cantidad de pequefios cristales de orientaciones mds o menos diferentes y separados
por Iimites de grano. Estos limites de grano son zonas en las cuales | segin recientes
teorfas, los 4tomos del metal tratan de acomodarse a ambas redes cristalinas de los
cristales vecinos, colocdndose en posiciones que no corresponden precisamente a nin -
gin punto de la red de esos cristales.

La existencia por una parte de gran nimero de cristales orientados al azar
y por otra de los limites de grano, dan a los metales algunas de sus caracleristicas
particulares.

Por una parte esas orientaciones al azar tienen como consecuencia que la any-
sotropia que poseen los granos, caracteristica de los cuerpos cristalinos, se traduz-
ca en una "isotropia estadistica o macroscépica” . Esto tiene enorme importancia pric-
tica pues permite el estudio de muchos problemas considerando al metal como un cuer-
po gélido carente de propiedades direccionales con la consiguiente simplificacién que
ello supone. Por otra parte, desde el punto de vista de las aplicaciones como materia-
les resistentes, es muy ventajosa esta propiedad de carencia de direccionalidad. No
siempre, sin embargo, los agregados policristalinos carecen de direccionalidad; la
existencia de llamadas '"texturas', o sea propiedades preferenciales segin ciertas di -
recciones definidag, es un problema que ha preocupado y preocupa tanto a los investi-
gadores como a los tecnélogos.

El otro aspecto importante que cs necesario hacer notar es Ia existencia de
los Ifmites de grano. Estos juegan un rol muy importinte en numerosos problemas me-
talirgicos. Baste decir que pueden influir sobre Ja mayor o menor resistencia mecdni-
ca de un metal dado. .

I

Los limites de grano estin asociados a una energfa superficial que tiende a un
minimo para alcanzar condiciones de equilibrio Esta encrgia juega también un papel
importante en el aspecto microgrdfico que presenta un metal.

Si se dan las condiciones necesarias para que un metal evolucione hacia posi-
ciones de menos energfa, la tensién superficial asociada a los limites de grano hard



que I supertiow gue it & Lo prinos Loade  GieMa . Poord eiio aoberdn oCsicgic-
recer oz granog mas pequeiics a4 expoens s, de jon grandes y estos tomardn una forra
poli€drica. con puntes de encuentro de iin 'cs de zrano formando entre sf dngulog de 120v

Si se tiene en cuenna que esta Lendvencein a estado de equiiibrio va acompatada
de un cecoimiento de grane ¥ en consecues is, @ uni disminucién del efecto de isotro-
pia cstadistion | se comproade que para b mayo, o de las aplicaciones este crecimicn -
tode grann goa congidorado como perjudicanl

Obscrvaciones a4 realicar

B¢ shae rvitrin probetas de metales que hun gido prepairadas para el examen me:-
talogrdafico. Para que ia superficie nu guir: rayaduras ni agresidn atmosférica las pro-
betas han sido protegidss con una deigada pelicul « de barniz (este método se ha usado
en todas las probetas preparadas para obs:rvacicn). Se examinardn las diferentes pro -
betas en el microscopio con diferent::s aumentos v se tomard nota de lag particularida-
des de cada probeta . Se hardn dibujns con 1as caracterfsticas de las estructuras de las
probetas examinadas .

Uso dzl Microscupio

Aj) Operacioncs o pading e para la ocbserv.icidn metalogrdafica:

1) Centrade de L faente fJummomia . Fa log mae rogcopiog que no tienen fueonie Tunm,
nosa precentecdn (pocpl sYethedas etk ) e debe centrar ést1 mediante el sis
tent con el gue viene broviale el muorescopio Para elio se c¢oloca un objeto,
un objetivo de o cumenio v ge retier el oculay, Se lleva el condensador a una
posicion de haz concaentiado v s centra ., Debe eliminarse, en caso que sea po-
sible, el difusor cun que gencralmente cuenta el tren tluminador para poder ob
servas nds nilidamente 1a imagen de 1a fuente .

En log Reichert Metatugl que puseen limpars. precentrada la Gnica correccidn,
al cambijar de lAmpary, es poner ol filamento de mode que el eje de la espiral
del migmo sea normal 2l eje optico del tren iluminador.

2) Volver a colacar of ocular,

Volver a coloca v o) difusor

~—

1) Colocay el condensadoe on o posicn'n coreceta (Glaminacién uniforme)

Cerrar el diatfragima de apeetura s su pogieion dplima,

~
-~

6) Cerrar el dindragma de campo. Poncelo a foco mediante el condensador corres



13)

C)

1)

pondiente . Abrirlo hagta que apenag desapavezca del campo,

I log microscopios Leitz centrar ¢l reflector del iluminador

Pava obtencr fotograiias: con la cdmara de distanciua fija se debe operar de 1a siguicen-
te manera, suponiendo que el iluminador va ha sido centrado :

1)

2)

3)

4)

6)

7)

8)

Verificar que el obturador de la cdmara esté cerrado.

Colocar un chasis cargado correctamentc.

Desenfocando el microscopio, poner 2 foco el reticulo que indica el campo que
serd registrado en la placa. Poniendo a foco ¢l retfculo se consigue que, cuando
se ajuste la imagen en el ocular, esté a foco la imagen que registrard la placa.
De esta operacion depende que la placa aparezca o no correctamente enfocada .
Una vez puesdto a foco el reticulo debe anotarse a qué niimero de la graduacién
del ocular corresponde para tencrlo en cuenta cada vez que deba volverse o usiar

Buscar la zona que se desea fotografiar.

Retirar la tapa del chasis, descubriendo la placa .

Volver a verificar la puesta en loco.

En los casos en que el prisma de reflexion pueda ser desviado del camino de los
rayos (en la cdmara Leitz MAKAM esto es posible; en las Reichert KAM-V esto

no es posible), pasarlo a esta posicion.

Exponer el tiempo adecuado.

Para realizar lecturas fotométricas se deben distinguir dos casos:

a)

b)

El microscopio posce tubo de visién gsubjotiva y tubo fotogrifico. Luego de la o~
peracién 4 ge retira el ocular del tubo subjetivo y se coloca allf el fotébmetro. Se
realiza la lectura fotométrica .

El microscopio posee un solo tuho para visin subjetiva y fotogrdfica. Entre las
operaclones 4 y 5 se retira la cdmara fotogrdfica y se reemplaza por el fotéme-
tro. Se realiza la lectura fotométrica .

Observaciones con luz polarizada en microscopios Metatest Reichert.

1)

Sacar el difusor.

2) Colocar el polarizador en posicion tal que la marca Reichert aparezca en su par-



D)

3)

4)

te superior.

Colocar el 0 del polarizador en coincidencia con la pequena marca que se encuen-
tra a la izquicrda.

Colocar el analizador sobre ¢l objetivo en la pogicion de mdximo contraste .

Mcdicion de tamaiio de objctos:

1) Colocar un ocular con micrémetro.

2) Colocar como objeto, un micréometro objeto (Imm dividido en 100 partes).

3) Colocar un objetivo de acuerde a la medicion que se desea realizar.

4) Poner a foco el objeto y el reticulo del ocular.

5) Hacer coincidir la escala del micrémetro objeto con la del micrémetro ocular.

6) Mediante simple proporcionalidad establecer cudntos micrones corresponden a
cada division del micrémetro ocular.

7) Realizar la medicion.

Recomendaciones:

1) Los microscopios son aparatos de precision que deben ser ugsados cuidadosamente.

2) Debe ponerse mucho cuidado en impedir que puedan ensuciarse. A este respecto

es muy importante:

(a) Evitar el polvo, especialmente en la fuente luminosa, lente frontal del conden-
sador, lAmina de reflexién, lente frontal del objetivo.

(b) Evitar que el objetivo y ocular se manchen. Las fuentes mds frecuentes de man-
chas son los dedos o la plastilina con que se fijan las probetas a los portaobjetos.

APROXIMAR EL TUBO DEL MICROSCOPIO A LAS PROBETAS CON CUIDADO.

Los oculares se pueden empafar con la evaporacién proveniente de ojos o padrpados,
0 con las pestafnas .

Tanto objetivos como oculares deben limpiarse con papel especial sin ceniza. No
usar ningln otro material para esta operaciébn (panueclos, algodon, ete.).

(c) No dejar el tubo del microscopio sin ocular y/o objetivo, en caso que no haya



tapa de ocular u objetivo. De este modo se impide el acceso de polvo i la lAmina
de carag parilolas.,

(3) Tapar los microscopios con su cubicrta correspondiente cuando no estén en
uso,

(4) Sccar bien las probetas y las manos antes de realizar una observacion.

(5) Asegurarse de eliminar todo resto de abrasivo de probeta y manos (especial-
mente del pulido final) antes de realizar una observacion .-

(6) Tener cuidado al volver a colocar el tubo de los microscopios Metatest Reichert
cuando éstos se zafan de la cremallera en su pocuu(m superior. Forzar la cvema-
llera puede arruinarla completamente .

(7) Previa la modificacion de la altura del estativo, debc reemplazarse el ob,ctivo
por una tapa de objetivo. Realice la operacion con cuidado.

(8) La observacién normal debe realizarse con la ldmpara alimentada con 4,5 V.
La alimentaci6n de 6 V solo debe emplearse para la obtencion dc fotografias y pu -
ra la observacién con luz polarizada.



PudiP AWACION DE QUPLKAKICLES PARKA OBSEKVACION MITA LUGH & 1o

Téenican de pulido mecdnico Deabitstiodo mecinico con papeles

Pulido Mecédnico

Introduccién

El pulido mecdnico se realiza por abrasion de la superficie con particulas du-
ras de tamafio sucesivamente decreciente. Estas operaciones pueden agruparse en
tres grandes etapas:

A . - Desbastado
B. - Pulido basto
C. - Pulido final

A - Desbastado

Se realiza generalmente con papeles de esmeril o de carburo de silicio. kEs-
tos Gltimos son mds convenientes .

Se pueden usar papeles fijos o discos rotativos con papeles o con abrasivo
suspendido .

B - Pulido basto

Sc puede realizar con papeles de esmeril (para esta etapa no cxisten papeles
de carburo de silicio) o con alimina suspendida en agua, o con polvo de diamante de
malla mediana
C - Pulido final

Se realiza con alimina de los prados mds [inos suspendidos en agua o ¢on
polvo de diamante sobre platos giratorios recubiertos con pafios afelpados.



L'TAPA TECNICAS
Nesbastado mecdnico Abrasivo es- ! .Si en papel C.Si en polvo
meril en papel fijo o ¢n plato suspendido en
roliativo agua en disco
rotante
Pulido basto Kemeril en pa-~ aliimina ¢n pa- polvo de diaman-
peles no sin pelo te, pafio de nylon
Pulido final alimina en pa- polvo de diaman-
fio afelpado te en pano alelpa
OMg paorn Al y do

aleaciones

Los diferentes métodos son intercambiables entre si. Sin embargo las combinacio-
nes mis usadas son las indicadas con las flechas.

TECNICA
I ~ Desbagtado

La primera operacién a realizar, previo al desbastado, consiste (en el ciso en yue
la probeta no la posea) en obtener una superficie 1o mds plana posible mediante un mé-
todo adecuado. Este puede ser limado, cepillado, torneado, desbaste con la piedra,
etc. Este iltimo debe aplicarse juiciosamente pues la opcracion va acompanada de ¢-
levaci6n de temperatura y deformacion que pucden alectar las observaciones posterio-
res. Il torneado es un nrocedimiento muy adecuado porqire la delormacién superlicial
es pequeiia y porque provee una superficie plana muy apta para el pulido posterior, pero
tiene el inconveniente de ser un método mds complicado que el uso de la lima. También
deben eliminarse los cantos vivos de los bordes de las probetas que pueden producir ro-
tura cn los papeles. Una vez obtenida esta superficic plana, y en caso de ser necesario,
la probeta c¢s incluida en algin soporte adecuado (ver técnica de inclusion de probetas).
Se identificardn las probetas de manera que no quede ninguna duda sobre su origen. Se
asentardn estos datos en el libro correspondicnte.

Se procede entonces aldesbosgte mecdnico con papeles de earburo de silicio en hi-
medo. Se usan progresivamente log papeles 220, 320, 400 y 600. kn ¢l caso de no usar
los equipos "' Lunn student' =2¢ deberd proveer a los papeles una base plana. Un vidrio
grueso sujeto convenicntemente puede servir a ¢ste clecto.

Los papeles deben humedecerse abundantemente . Nebe ejercerse una buena presion
sobre las probetas y el movimiento de vaivén debe realiniyrse 4 una frecuencin aproxi-



mada de 1 olpe por sepando . Sionren of aempo de palido en eada papel aepenae oo,
metal que se prep v sOopuede leter cotaw norma general pulir o scundos op el
da papel. Debe ponerse cuidado en no romper log papeies. Paci otio L presaos
log dedos sobre it probela debe ser unsyiorme  controlando que [a indgmie 6o Gl i
movimicento de vaivén ., Iise movimicnto de oseilacion produce no ania superiic.a oo
na, sino dog superlicies que formar un dapnlo dlodro. Iisto se produce con rayore
[recuencla cuando sc manipulan probetas pequenas y cuya altura es relativamente
grande comparada con la superficic de apoyo.

PPeriddicamente gc debe girar la probeta 990. De esta manera se puede compro-
bar el avance det desbaste por eliminaci6n de las rayas producidas por abrasion env
la posicidon anterior.

Cuando se pasa de un papel a otro se debe lavar la probeta (y la mesa de pulido
en caso que éste no tenga circulacion de agua) bajo un chorro de agua corriente.
El pulido en el papel nuevo debe hacerse de manera que las rayas producidas sean
normalea a lng del papel anterior.

Cuando se termina con ¢l papel No. 600 ge debe pasar al pulido en pano.

Resumen de las operaciones de preparacion de probetas hagta el desbastado inclu-
sive

1) Identificacion de la probeta .
2)  Preparacion de una superficie plana (Irenteado)
3) IEventualmente inclugidn.
4) Eliminar puntas y/o cantos agudos.
5) Identificacion de la probeta incluida .
6) Desbaste en papeles
a) presionar con fuerza
b) girar peridodicamente 90°
¢) desbastar 60 segundos en cada pupel

d) al pasar de papel en papel lavar la probeta (y en caso necesario el vidrio)
y girar a 909 '



¢)  ovitar que la probeta pivote. kvitar la rotura de los papeles.

I1. Pulido basto con papeles de esmeril

Las téenicas a emplear son similares a las que se usan pitra el desbaste con
papeles de carburo de silico, con la sola diferencia que no ciendo estos papeles del
tipo impermcable no deben ser usados bajo agua. Kn consecumcia deben ser usa-
dos en seco o con otro tipo de lubricante. Isto altimo es muy recomendable pues
evita que se empasten los papeles. Se pueden usar como lubricantes alcohol, kero-
sene, gas-oil, benceno, etc. Para el aluminio y aleaciones se r« vmienda el kero-
sene con 20% de paratina. Se coloca una cantidad de lubricante suficiente como pa-
ra que se moje la supertficie del papel, sin agregar gran exceso.

III. Pulido basto con alimina

Para esta operaci6n se debe usar alimina gruesa y un paiio sin pelos. Durante
la misma gse debe mowver la probeta pava evitar la apariecion de "colas de cometa' .
I'ste movimicnto pucde ser un giro de ia probetit sohre si mismi | o una rotacion en
sentido contrario a fa de giro del disco, o vn movimiento de ida y vaelta sobre una
secante .

La probeta debe ser firmemente sostenida para evitar que pueda desprenderse
y sea arrastrada por el disco. La probeta debe ser firmemente presionada contra el
plato al principio, y mds suavemente al final.

Peri6édicamente, si se observa que el pafio se seca, lo que se nota por cierto
agarre de la probeta a la tela, se debe agregar un poco de agua. Se puede juzgar
la cantidad de alimina que posee el pafio observando la superficie de la probeta,
cuando ésta se seca - cosa que debe demarar 3 4 5 segundos (si tarda mds en se-
carsc es indice que el pafio esta demasiado hiimedo).

IV . Pulido l'ina[ con alimina

Para este pulido s¢ emplea un pano con pelos (Lipo terciopelo o pana) y aldimina
fina .

Durante esta operacion dehe rewlizorse ¢l mismo movimiento que en la anterior
para impedir la aparicion de colas de cometa

la presion sobre I probeta debe gor «uve . Cuando ¢s dificil eliminar la alo-
mina de In nyobeta, cs conveniente usar come lubricante una disolucion de agua y
detergente .
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TECNICA DE PULIDO ELECTROLTiICO

1 - Pulido electrolitico en celda

La gran variedad de metales y reactivos de pulido, cada uno con una téenica bien
definida no permite hacer generalivaciones sobre téenicas de preparacion electroli-
tica, como 8o hizo para o prepocacion meednlea

En cada caso se deberd recurrir a la bibliografia correspondiente para obtener
los datos de voltaje y/o densidad de corriente posicidén, distancia y material de 0
electrodos, temperaturas, preparacion superficial previa, etc,

Las instalaciones de pulido electrolitico del laboratorio constan de una baterfa
central de 6 celdas y 2 laterales de 3 celdas cada una y estdn alimentadas por un
grupo motor-generador de corriente continua que permite llegar a tengiones de 110 V.
El montaje de los circuitos dc celdia es potenciométrico y mediante el redstato se pue-
de regular la tension de bordes entre Uy 110 V, medible sobre un instrurnento. El
control sc completa con un amperimetro que lee el pasaje de corriente a través de
la celda. Cada equipo de pulido va provisto de dos llaves, una para accionayr el mo-
tor del agitador y otra que interrumpe el circuito de la celda. Se encuentran también
dos fusibles, para el circuito del motor y de la celda, de 5 A, respectivamente.

El grupo motor-genorador s¢ pone en marcha accionando una llave que se encuen -
tra a la dervecha del grupo central. Junto 2 ella hay otra Have que da tengion a loa

motores de¢ agitacion. Losg agitadores giran a una velocidad de 4 rpm, accionados

por motores bifigicos y su velocidad no ¢s regulable. La pinza de sujecién de las

probetas va colocada sobre una varilla horizontal que puede correr y colocar a la

probeta en posicién mds o menos alejada del eje. Esto permite variar la velocidad
periférica y en consecuencia el grado de agitacion.

Lag probetas se colocan conceladas a la pinza que posee el eje del motor
(dnodo +). Se debe cyidar que la vinza no se sumeria en el reactivo. En caso que
deba sumergirse toda la probeta, ésta deberd estar unida por un intermediario
del mismo material que la probeta .

Como cdtodo se usa generalmente el mismo recipiente de acero inoxidable en
que se coloca el reactivo. Su altura se gradGa mediante el uso de una mesita regu-
lable. Las mesitas deben ir siempre protegidas con las fundas de pldstico con que
se las provee.

En general las probetas son extraldas del bafio bajo tension.

Con respecto al empleo de reactivos a base de dcido perclérico atenerse estric-
tamente a las instrucciones existentes (ver apuntes sobre peligros del uso del 4cido
percloérico).



II. Pulido a tampodn

a) Técnica

Elegir un tampbn de forma apropiada. Para la mayor parte de los casos
ge emplea ¢l de cabeza semiesf&rica. El de cabeza cbnica queda reservado para
los casos en que el electrolito sufre un calentamiento excesivo o en que se
desee pulir una superficie pequefia.

Cubrir el tampdn con la tela de modo que ésta quede en intimo contacto con ci
metal. Sujetar la tela ¢n posicién con una banda de goma.

Conectar el tampén al cftodo (-) y unir eléctricamente la pieza a pulir
al &nodo (+)(en los equipos del cuarto de pulido electrolitico el &nodo es el
eje del motor).

Colocar la pieza a pulir sobre un cristalizador para evitar que el exceso
de reactivo de pulido manche el lugar de trabajo.

En caso de pulido de probetas pequéiias o chapas, que debido a su poca masa
pueden calentarse rdpidamente, se recomienda colocarlas sobre una pieza metdlica
de mayor volumen con la cual haga buen contacto.

Colocar el reactivo en un vaso de precipitado y embeber el pafio del tampdn
con el reactivo.

Regular la tensién entre bornes, en vacio, al valor tabulado. Tocar con el tam-
pon la pieza en el lugar que se quiera preparar, de modo que se pula el 4rea moja-
da por el reactivo. Existen diferentes técnicas de movimiento del tampén que se
adaptan a casos diversos. No conviene dejarlo siempre en el mismo punto pues pueden
aparecer marcas en la zona pulida debido a la superficie rugosi qETPENnG que pucde
producir velocidades diferentes de disolucion. kn general se pule en el menisco liquido
que queda entre tampén y superficie metflica, efectuando desplazamientos len-
tos con movimicnto dé circular.Cuando se trata de materiales muy blandos es impor-
tante no tocarlos con el pafio porque &sto puede producir rayas,si hubiese alglin ma
terial extrafo (polvo 0 troZos de inclusiones arrancadis). En otros CAS03 convienc
apoyar el tamp6n en toques sucesivos de duricidn variable (generalmente del orden
de 3 segundos). En otros casos es conveniente desplazar el tampén rdpidamente so-
bre la probeta. Con un poco de expericncia se pucde llegar a determinar el método
mds adecuado haciendo algunas prueb:s v olw:ervando cdmo reacciona la superficie
de la probeta. El poder controlar la operacion a medida gque ¢sta se renliza es una
de las grandes ventajas del método.

El otro factor a tener en cuenta -junto con la eleccién del reactivo apropiado y
de la técnica de aplicaciones- y que determina el éxito de la técnica, es la tensidn
entre cdtodo y d4nodo. Esta se determina en v.icfo v fija In densidad de corriente,
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pues la superficie a pulir y la distancia entre cdtodo y dnodo estén fijadas para un
tampdn dado sor li pevmetria de! ni-ne n gencral la tensién no es critica, sal-

vo para cicrtos casos dificiles v coaviene raeer ensayos para encontrar el valor

dptimo. Si bien conviene en general trabajar con la mayor tensidén posible, en los
casos de piezas pequefias que se pueden calentar fdcilmente es preferible emplear
tensiones menores . Como ge hi explicido en las eencralidades sobre pulido elec-
troltico, ¢l empleo de tensiones bajas corresponde a la zona de atague ue La curva
vg V. Conviene on congecuencia operar en una zond -ilejada, a mayor voltaije. En
Caso ¢n gque éslo no es posible, a consecuencia del calentamiento local, se puede
pulir a menor voltaje y cuando se considera que préicticamente se ha terminado la
operacidén, se deja enfriar la probeta y se realizan unos cortos 'toques" a mayor

voltaje . En caso de calentamiento convienc también cargar el tampon de electroiito
con més frecuencia. De este modo ¢l ¢lectrolito sirve en parte de refrigerante. La
tensidn de trabajo estd también ligada a la técnica de toque. Es necesario pues,pa-
ra materiales sobre los cuales no existe experiencia, realizar algunos ensayos pre-
vios de puesta a punto.

En la mayor parte de los casos y segiin la técnica de toque usada, la zona puli-
da estd formada por un drea central brillante, en general de forma aproximadamen-
te circular, rodeada de un anillo atacado y luego de una zona no terminada de pulir
en la cual existen aln rayas de la preparacién mecédnica previa.

s interesante examinar e zona aticada pues may freconentemente on el apa
rece revelada [a estructura con bastante fidelidad y pucde dar una primera improe
sion sobre el estado del metal. Lse anillo atacado sc produce debido a que en 1a zo-
na alejada del punto de contacto det tampon con el metal, la densidad de corriente
disminuye y en consecuencia se esti en la region de ataque de la curva I vs V

I’n algunos casos no es posible desplazar el tampon y la técnica a usar debe
ser la de toques, estando ¢l desplazamiento del tampdn acompanado de un ataque
muy marcado de la superticie. Esto es debido a que el desplazamiento destruye
por agitacién la capa viscosa (hay que recordar siempre los factores que influyen
sobre la capa viscosa y operar sobre ellos de manera que ésta no sea destruida).

b) Reactivos del método tampén

Electrolito Composicibn bisgica Composicién
A Acido ortofogf{orico-Etanol 34 gr de dcido por

100 cc de solucion

B Acido nitrico - Metanol 28 gr de dcido por 100

Cy Acido perelérico - 5,7 g de HC104 por
Acido acélico 100 cc de solucién



14

Electrolito Composicion bdsica Composicion

C, | Acido pereldrico - 7,6 p HEI0, por
Acido acético 100 cc de solucidn
C3 " " 9-11 ¢ H(1104_ por
: | 100 ce de solucidn
Cy " " 23,7 g HCluy por
100 cc de solucion
05 " " 26,6 g HC104 por

100 cc de solucion

D Acido perclérico-Metanol 16 ¢ de 4cido por
100 cc de solucion

E Tiocianato de potasio- SCNK 160 ¢.
Etanol Etanol 800 cc¢

glicerina 80 cc

llzl) dest. 20 ce

o Acido perclérico - 10 cc de dcido por
Butilcellosolve 100 cc de solucién

¢) Condiciones de pulido tampdn para distintos metales y aleaciones .

i) Cobres, latones, mono y polifisicos. Bronces al aluminio. Cobre-niquel .

Electrolito A: 10 - 15 V, desplazamiento continuo del tampdn,los mejores re
sultados entre 13 y 15 V. El Gnico inconveniente es cl depdsito de cobre que se for-
ma en el c4todo, lo que obliga a lavar periédicamente el pano. Frecuencia de lava -
do alrededor de 10'. Conviene lavar el pano con agua v frotindo lueeo de lavado, el
pafio debe ser enjuagado en alcohol y secado.El redepc’)sito‘de cobre puede ser cau

sa de que aparezcan rayaduras en la probeta.

Electrolito B: 15 a 20 V. Los mejores resultados con desplazamiento continuo
del tampén y 20 V; los problemas de redepdsito son andlogos nl caso anterior. Los
mejores resultados se obtienen con bronces al aluminio,

IS ; X CRTS
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Los aceros al carbono se pulen f&cilmente con el reactivo C~3 y una Tensién
de 30 V, Con el F a 30-40 V.

En el caso del C-3 el rdpido calentamiento dei electrolito hace que el 4rea a

pulir no sobrepage a1 6 2 ecm?2 debido o Iy oxidaciébn. El mejor método es el de to-
que s sucesivos con tampdén de pequefio radio de curvatura.

En lo que se refiere a fundiciones, la matriz se pule fcilmente, radicando cl
problema en el grafito por lo que la preparacién previa debe ser cuidadosa para
ncortar el tiempo de pulido lo més posible. Los aceros inoxidables del tipo 18/8 s¢
pulen perfectamente con el C-3 o el ¥ y ovontualmente con el C-4. Con estoc mate -~
rial es necesario tener en cuenta la mala conductividad, lo que puede producir fuer-
te calentamiento local, especialmente en chapas delgadas lo que dd como resultado
la aparicién de capas oscuras de 6xido que enmascaran la estructura.

iii) Aluminio y aleaciones

Reactivo D con un voltaje de 25 a 30 v mediante toques sucesivos pule correc-
tamenté el aluminio y aleaciones. Reactivo F con 40-60 V y desplazamiento mds o
menos lento segln el caso.

Puede ocurrir que la trama de la envoltura quede marcada sobre la superficie
de la muestra. Si el pulido se realiza con el menisco del electrolito las marcasg son
practicamente eliminadas .

iv) Zinc y sus aleaciones

Con reactivo E y voltaje de 20-30 V. Pulido con el menisco del electrolito.

v) Estafio y plomo

Reactivo C~3, los inconvenientes del redepdsito catédico son muy grandes por
lo que el tiempo entre lavado y lavado de pafio debe ser corto.

vi) Uranio

Reactivo D; C~5 con voltaje de 20-25 V; Reactivo F a 30-40 V.



DEFORMACION PLASTICA DE METALES Y AIIACIONES

OBJETO:

Esta préctica tiene por objeto observar el aspecto que presenta la superficie de
metales policristalinos y aleacioncs policristalinas que han sido deformadas pldstica-
mente y, basdndose en lo conocido sobre monocristales, tratar de determinar los me
canismos que han actuado en la deformacién.

PREPARACION DE LAS PROBETAS:

[l material, que sc encuentra sin deformacién previa debido a que ha sido some-
tido a un tratamiento de recocido, deberia putirse con cuidado, para evitar deformar-
lo, de acuerdo a los métodos descriptos en lag prdcticas unteriores:

a) zinc

b) aluminio
c) laton

d) hierro

TECNICA EXPERIMENTAL:

El material, una vez pulido, serd colccado en una méquinz: de deformacion y se
ird observando, con el microscopio, mientris sc deforma.

Para cada metal, describir y dibujar-

a) material sin deformar
b) aparicion de las primeras modific: ciones
c) evolucion de la estructura a medid.t quc vamendt L deformacion

De acuerdo a lo obgervado:

a) Qué mecanigmor operiron ?

b) Cual actué primero?

c) Para qué ge requierc mtayur tensicn, pivrad maclar o pars deglizar?
d) Es la deformacion homogénei en todos tex granos ?

e) Es la deformacidén homogénea ¢n etda grann?

f) Cudntas direcciones de desiizomiento we vep®

o) Qué ocurre con Ina [ nitcs dov prpoe 2

. - A
Repuliv v ver qué obse rvi . Redetorman.
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DEFORMACION SUPEKRIFICIAL PRODUCINA PO ABRASION

OBJITO

Tratar do averipuane qué tipo de dano se produce en el %n cuando 8o realiza la
operitcion de desbastado con papeles abrasivos y la magnitud del mismo en funeién del
tamaio de grano del abragsivo empleado,

INTRODUCCION

La abrasidén a que son sometidos los metales con el objeto de preparar una super-
ficic apta para el pulido final, como asi también ciertas operaciones previas de la pre-
paracion de prohetas (corte, limado, etc.) producen alteraciones en la estructura, que
en ciertos metales, especialmente los anisétropos, llegan a ser significativas. También
son susceptibles a este fendmeno los metales blandos de alto punto de fusién (Titanio,
Zirconio, Niobio) en los cuales, ademds, la eliminacion mecdnica de la capa deforma-
da es bastante lenta . ’

MATERIAL A UTILIZAR

7Zn fundido 0 rccocido.

OBSERVACIONES A REA LIZAR

1o0.) Reconocer la estructura del material.

20.) Producir la abrasién bajo condiciones controladas.

3o0.) Examinar la estructura superficial y subyacente anotando las diferencias con
la estructura original.

40.) verificar el grado de penetracion.

50.) mediante un informe describir e interpretar lo observado.
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DIAGRAMA DE EQUILIBRIO

OBJETO:

Llentificacion de fases mediante metalopraffa y el diagrama de equilibrio,

INTRODUCCION

En general la estructura de los sistemas metdlicos multicomponentes poseen una,
diversidad de morfologlfas debido a la presencia de diversas iases, en proporciones va-
riable y con diferente agpecto segilin la forma (tipo de reaccién, velocidad de trans-
formacién, etc.) como han aparecido.

Trabajar con un tal sistema exige previamente familiarizarse con lag fases presen-
tes, su forma, cantidad, respuesta a los reactivos de ataque, etc.

Para poder familiarizarse con las egstructuras e interpretarlas, de una muestra da-
da, es necesario conocer la composicion quimica, la manera como actdan los diferen-
tes reactivos de ataque y contar con el diagrama de equilibrio.

Para reconocer en una aleacién que se sabe presenta las fases o y ﬁ , de
acuerdo al diagrama de equilibrio, ambas fases cntre si el método consiste en preparar
varias aleaciones de composicion creciente en el componente B, tal como los puntos
1,2,3 de la figura.

La fage f serd la
que se encuentra en

mayor proporcién en X X X x /3
la aleaci6bn 1 y la fa- 1 2 3
se/j la}de mayor o(+/a
proporcion en la mues -
A B o

Es evidente que una sola muestra no permite identificar con seguridad las fases
presentes. En realidad un conocimiento preciso de fagses desconocidas exige una deter-
minaci6én de las mismas por algin método tal como Rayos X que caracteriza la estruc-
tura cristalina de la fase o microsondi elect rénica que da la composicién quimica . Sin
embargo el método metalogrdfico una vez que se ha correlacionado con una técnica com-
plementaria, vayos X, por ejemplo, permitc una determinacién simple generalmente
mds sensible que la que se obtiene con mélodos radiocristalogrdficos.

La determinaci& de las fases estibles a temperaturas superiores a la ambicnte se
puede realizar mediante técnicag tales como rayos X a alta temperatura o metalogrdfi-
ca a alta temperatura. Sin embargo estas técnicas son engorrosas. Por enfriamiento
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hrugeo, ws prupcluspucaden "c;on',\om.r"cl equilibrio a temperatura, ¢s decir que las fases
(ue estaban en equilinrio a alia temperatura se encuentran a la temperatura ambiente en
un estado metaestable . [isto ocurre cuando la velocidad de enfriamiento es mayor que

la velocidad en que ocurre la transformacion. No hay reglas generales que digan cuan-
do una transformacién se puede o no cortar ya que la cinética de la transformacién de-
pende de mdltiples factores . Sin ecmbirpo eq mds factible cortar una reaccibn que ocu-

rre i boga temperalurit que una reaceton aalta tompe ratura

Keconocer las fases presentes en la dleaci6n Cu-20% Sn en peso usando su
diapgrama de equilibrio.

TRABAJO A REALIZAR

lo.) Estudio del diagrama de cquilibrio. Encontrar las reacciones. Escribir su formu-
la y dar la temperatura

By L+ X eae 2 T987C

20.) Examinar las probetas 50/50 y 70/30

a) Cudntas lases ve ?

h) Ea esto compitible con la regla de lag fases?

¢) Cudles son las fages estables de la aleacién 50/50?

d) " 3] " 70/30?

e) Basdndose en lo dicho en la introduccion identificar cada fase.

Lase - cobor

f) Cémo se originan estas fases? Describa el enfriamiento de la aleacidn
y las fases que aparecen,
g£) Qué morfologia tiene cada fase} Por qud?

30.) Examinar Jas probetas 1-2-3-4-5 aleacién Cu-Sn 20% W.

No.

I 1 horaa 70000 - templado en agua con hielo
2 I hora a 7000¢ - enfriado al aire

3 I hora a 5500C - templada cn agua con hielo
4 1 horit a 5509 - enfriada ol aire

5 1 hora a 5000C - templada en agua con hielo
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a) Cudles son las fases estables a temperatura ambiente ?

b) Alguna de eéstas probetas presentu la fasc € 7 (Comparar con el agpecto de la fasc
de probetas 50/50 ~ 70/30).

c) Teniendo en cuenta que los enfriamientos rdpidos gencralmente retienen "congelad!
las fases presentes en equilibrio a la temperatura del tratamiento. Pueden identi-
ficar las fases presentes ?

Se ohservan cuatro fages de diferente color. Llenar el cuadro:

Iage Color

amarillo
amarillo castafio (con lineas en su interior)
cagtaflo violdceo
azul
d) Qué aspecto presenta el eutectoide X + 8’ en las tres probetas en que se encuentra ?
Si son diferentes a qué le atribuye ?

e) En la probeta No. 3 se observan unos '"bastones' de la fase marron-violeta. Qué
origen puede tener ?
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_SOLIFICACION

OBIETO,

Obseryvacion de csbruciupo:s chtenrdo s popr solidificacion

INTRODUCCTHON -

In general se puede admilir que b composicion de una aleacidén fundida es homogé -
nest pero el sGhido resultante puede presentar, en distintos puntos de su masa, fluctua-
ciones de composicion que pucde: tepiar @ ser nogihles . Fste fenbmeno se conoce con
el nombre de sepeegacion  kxiston diferentes clases de sepregacion: normal, interden-
dritica, inversa y por gravedad. Otro aspecto importante de un metal o aleacibn solidi-
iicadn cs la presencin o ausencia de porosidades. Las causas de aparicion de estos de-
feetos pueden deberse: i la contracceidn de volumen que acompaiia a este cambio de es-
tado, en la mayvoria de los metales, o de ia expulsion de gases disueltos en el liquido
por la interfase de crecimiento, ¢ de una combinacion de estos fenémenos.

TRABAJO A REALIZAR -

a) Observacion de Ja estructura de una aleacién hipereutéctica de Sn 39% Pb, en

peso, enfriado lentemente .

b) Obscrvacion de la microesfructura de aleaciones de Al 4% Cu y Al 20% Cu, en
peso, enlriadas ripida mente

TECNICA OPERATORLA

Para el punto a-

1) Coloque la alereior Pb-8n 2n un tubo de ensayo y fGndala mediante un mechero
0 gas.,
2) Mantenga por diez minutos, después de haber fundido, en el mechero con el

objeto de sobrecalentar o) Liquido,

3) Luego cologue el tubn con la aleacior fundida en el recipiente que contiene ma -
terial aislante y dejc solidficar (ef tiecmpo aproximudo para solidificar  ¢s de 30 mi-

nutos).

Preparacion metalogrdfica de ias muestras:

a) Sc cortard l: muestri longitudinalmente y luego serdn desbastada hagta papel
100 lubricado con dete rpente .



b) L pulido clectrolitico :

Aparato: Disa sleetropol
Reactivo: Ay

Tiempo: 20 seg.
Voltugo: 20 volt,

Punto b :

J'undicién

Se utilizard un horno a resistencia Kanthal, con crisoles de grafito.

Colada:

Las muestras se colocan directamente en un aro apoyado sobre una gran masa dc

una aleacién de Al Cu que actuard como cnfriador.

Preparacion metalogréfica:

a) Se cortardn lus muestraa longitudinalmonte y luepo gordn desbastada hasta

papel 60O,

b) Pulido electrolitico:

Aparato: Disa electropol
Reactivo: A2

Tiempo: 60 geg.
Voltaje: 30 volt.

Obgervacioneg a realizar :

1)

2)

En la aleacion Pb-8n

a) Dibyje lo que observa al microscopio, en la probeta.

b) De acuerdo a lo observado en a) podria Ud. oxplicar a qué composicion corres -
ponde ?

¢) Explique lo que pudo ocurrir durante el proceso de solidificacion.

En la aleacién de Al-Cu

1) Dibwe lo obgervado, en ol microscopio, en ambas aleaciones.

b) Con ayuda del diagrama de equilibrio. Podria identificar las fases presentes?
¢) Si hubo seprepacion a qué tipo corresponde” ?

d) I'n la muestra de Al 4% Cu como seria la microestructura sin segregacion ?
e) Lamine ambas muestras

Wué es lo yue observa? A qué se debe este comportamiento ?



SISTEMA HIERRO - CARBONO

A ORETO

Obse rviieion de las estructurag de alcaciones hicrro-carbono correspondiente a
diterentes cemposieiones y tridamientos térmicos .

B INTRODUCCION

1 dingrama Fe-l'egC usado corricntemente no corresponde realmente a un dia-
grama de equilibrio. En efecto en dicho diagxamaaparece la fase CFeg que no existe
cn condiciones de equilibrio termodindmico.

Sin embargo el verdadero diagrama en el que aparece el grafito en lugar del Car-
buro de hierro sélo tiene valor para aleaciones con alto tenor en carbono (fundiciones)
v el diagrama metaestable Fe-CFeq4 se comporta como un verdadero diagrama de equi-
librio para lag velocidades en que se desarrollen la enorme mayoria de los procesos .

Heeha esta salvedad se debe tener en cuenta que el dingrama de fases s0lo es apli-
cable a aquellos ostados que son d¢ equilibrio aunque se trate de un equilibrto metaes-
table como e nueatroe caso. Ahora bien, emando se relaciona ésto con las egtructu g
del ieero hay que tener en cuenta dog cosas. kn primer lugar que en lasg aplicaciones
de las alcaciones ferrosas hay muchas estructuras de interés prdctico que no corres-
ponden a eslados de cequilibrio y en segundo lugar que el diagrama de equilibrio nos di-
ce la proporcion en que se encontraran dos fases dadas a una determinada temperatura
pero no la forma cn que dichas fases aparecerdn. Un diagrama de equilibrio expresa
qué cantidad de C ey estd en equilibrio con hierro pero no puede predecir la forma en
(ue se encuentra el ClFeg (p. ej. en liminas o en glébulos de diversos tamafios) lo que

depende de la historia del material.

sn consecuencia existen una gran cantidad de estructuras asociadas al diagrama
I'e-C que corresponden a estructuras de equilibrio metaestable, estructuras de no ¢-
quilibrio v diferente formas de los constituyentes en ambas .

C.THCNICA: PREPARACION DI LAS PROBETAS

laag probetas se preparan, en ¢aso de necesitarlo, mediante un desbastado con pa-
peles deCSi hasta No. 600, El pulido final se realizard con tampon. Ver técnica de pu-
lido de aceros.

Lag probetas se tacirdn o bien con el mismo reactivo del tampon o con Nital al
4% para las probetas de higjo carbono y probetas templadas y Nital 2% para las probe-
tas de mayor porcentaje de carbono,
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D._OBSERVACIONES A REALIZAR

Realizar las obgervaciones de las probetas en los diferentes estados estruc-
turales y describir cudles son las caracteristicas de las mismas.

E. CUESTIONARIO

1) Cémo se puede reconocer un hierroo( en un hierro ‘ ?

2) Como y en qué casos es posible reconocer el tamafio de los antiguos granos
en un acero que ha sufrido ya transformacion eutectoidea ?

3) En qué se diferencian las estructuras de aceros de igual composicién nor-
malizados y recocidos ?

4) Por qué en una misma probeta la separacidén entre las ldminas de ferrita y
cementita puede ser diferente para distintas colonias de perlita ?

5) Por qué no se puede hablar de granos de perlita ?

6) Calcular los porcentajes de constituyentes estructurales en aceros enfrindos
lentamente conteniendo a) 0,08%C; b) 0,35%C; ¢) 0,70%C; d) 1,2%C; e) 1, 6%C,
a temperatura amblente .

7) Cudl serfa la diferencia en estructura de un acero 1,2%C
a) enfriado en el horno desde la temperatura arriba de Acm
b) normalizado por sobre Acim, recalentado hasta muy poco arriba de Aci y
y luego enfriado en el horno?

8) Reconocimiento de estructurag incégnitas.
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