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A. INTRODUCCION

En el presente trabajo se r e a liz a  una breve d e s - / 

crip ción  de lo s  métodos empleados en el a n á lis is  metalográ- 

f i c o  del Z irca loy -2 , Z irca loy-^  y de la  técn ica  empleada pat 

ra el estudio m etalográflco de soldadura por re s is te n c ia .

Se rea liza  e l desarrollo  y puesta a punto de la  técn ica  de 

nominada capa ep itáxica  que con siste  en oxidación*controla­

da de su p erfic ies  pulidas químicamente.

B. PROCEDIMIENTOS DE PULIDO Y REACTIVOS 
Para Z irca loy-2

Método NQ1

-  Pulir hasta papel de l i j a  3/0 usando par afina como lu b r i­
cante.

-  Pulir con papel abrasivo "m icrocut“ usando presión lig e r a .

-  Pulir en un paño de nylon impregnado en alúmina /  y con /  

algunas gotas del siguiente re a ctiv o :
mi. de Ht 0z (100 v o l .)

^ , ¡? mi. de HN03 (concentrado]

1 mi. de HF

Velocidad de rotación  del paño 200 rpm. Variando el tiempo /  

de pulido y la  cantidad de ataque químico empleado en la s  su­

p e r f ic ie s  atacadas se tiene buena respuesta a lu z  polarizada (1 ) .
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Método NQ2

-  Pulir en papel de carburo de s i l i c i o  usando la  siguiente s© 

r i e :  360T!+00-500~600.

Emplear una .velocidad moderada de rotación y tiempos de 5 a
10 SBgondos por papel.

/ '

-  Frotar durante pocos segundos con un paño embebido en HF(1$)
-  Pulir con un papel empapado en "blue alumina” por no mas de 
5 minutos.
-  Atacar químicamente ,con la  siguiente solución*

5.5 ce. de agua destilada
3.5  ce. del siguiente compuesto: 5 gr. de FeCl^óI^O en % cc.

de HG1 de 1,19 de densidad a l 5Qc.
1 gota de HF.

El ataque se realiza frotando la  probeta con un paño durante /
2 a 3 minutos ( 2) . -

Método Na 3
Es una variación del método anterior. Luego del pu­

lid o  con papel de carburo de s i l ic io  se pule a diamante con /  
la  siguiente series 6̂ ,  l¿u , y l/b/A ' .

Como el ataque citado en el método NQ2 es muy fuer­
te , Bassi y Corsetti (3)» que desarrollaron este método sugig 
ren los  siguientes ataques:
E -l . 5. d® ácido acético 

b cm̂  de HNO3 

5 gotas de HF 
5 cm̂  de agua

Frotar con un paño empapado con esta solución durante 1 minu­
to y medio a k- minutos*



El otro posib le  ataque de emplear ess 

E-2 5 cm  ̂ de HNÔ

0 ,5  de HF
1 cm  ̂ de ácido crómico 

5 cm  ̂ de agua
Frotar con un paño empapado en esta solución  durante 1 minu-

> *  ’

to y medio a 2 minutos y medio.
También se sugiere ano di zar con la  solución  que se 

in d ica  a continuación para mejorar el contraste de granot 
120 cm̂  de agua 

200 cm  ̂ de ácido acético  

100 cm  ̂ de ácido su lfú rico  

20 cm de g lice r in a  
10 gr de anhidrido crómico 

Tensión a aplicar 20 V^óO V. Tiempo sugerido: 2 a segundos.

Para Zlrcaloy-*+

Método Nfl*+

Los autores de este m é to d o ,^ ), l o  sugieren tanto /  
para el z ircon io  como para sus a leaciones.

-  Pulir a papel según s e r ie s ; 21+0-320-1+00-600.

Si el contenido de aleantes o impurezas no es elevado se pue­

de pu lir  e lectro líticam en te  con:

-  Pulido e le c t r o l í t ic o  390 mi. de metanol

350 mi. de g l i c o l  e tilen  

36 mi. de ácido per d ó r i c o  (70%)
7

2k mi. de agua destilada  

Corriente de pulido* l-~ 2  A. Tiempo 'de pulido» 10 a 20 seg.

-  Ataque químicos 50 mi. de agua ozigmada (30$)
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25 mi. de etanol 

25 mi. de HNÔ

2 gotas de HF 

Tiempo sugerido: pocos segundos.

-  Anodinado i 120 mi. de etanol

70 mi. de agua destilada  
^0 mi, de ácido lá c t ic o  al 85%

20 mi. de g lice r in a  

10 mi. de ácido fo s fó r ic o  al 
*+ gr. de ácido c í t r ic o

Tensión sugerida» 30 V.

Método Ns 5

-  Pulido mecánico con papel de carburo de s i l i c i o  hasta la  /  

serie  600. ( 5)

-  Ataque con el siguiente rea ctiv o : 60 mi. de g lice r in a

20 mi. de HF 

10 mi. 'de:.UNO3 

Otro ataque posib le  es: 8 ral. de agua

56 mi. áe g lice r in a
3 mi. de ácido h id roc ld r ico  

8 mi. de HNO3 

5 mi. de HF

Método Na6

-  Pulido mecánico con papel de carburo de s i l i c i o  hasta la  /  

ser ie  600. ( 6 )

-  Pulido mecánico con alúmina de a continuación con 

alúmina de 0,0

-  Pulido y ataque con B u tilce llo so lv e  90%



ácido p e r c ló jic o  10%, Tensión sugeridas 50 t  

Método NQ7
A

Este método es el que actualmente usamos para rea­

l iz a r  la s  m etalografías de la s  soldaduras tubo-tapón.

-  Pulido en papel de carburo de s i l i c i o  segán la s  ser ies  /  

220-320-^00-600. Tiempo de pulido* 3 minutos por papel.

-  Pulido en un papel 600 gastado.

-  Lavado de la  probeta con detergente; lavado con acetona du 

rante 5 minutos en ultrasonido en re c ip ie n te  cerrad».

-  Ataque con el siguiente reactivo  i

50 mi. de agua destilada  
*+ mi. de HF 

^6 mi. de -HNÔ  (p ro -a n á lis is )

Se fro ta  la  probeta con un algodón mojado en este  rea ctivo  

hasta que la s  probetas adquieren una su p erfic ie  b r illa n te  

y texturada al m irarlas al r e f le jo  de l a ’lu z . El lapso de 

de tiempo que involucra este fenómeno es de 2 a 3 minutos.
A continuación se lava la  probeta en ácido bórico  saturado 

d isu elto  en agua d estila d a . Se lle v a  la  probeta a u ltraso­

nido por 5 minutos en un rec ip ien te  cerrado con acetona. Se 

cambia la  acetona y se re p ite  el proceso.

Se re t ir a  la  probeta del u ltrasonido y se la  se­

ca en una corrien te  de a ire  ca lien te .

-  Oxidaaión su p erfic ia l controlada* Se ubica l a  probeta en 
un horno a (5 0 0 Í 5 )QC. Se deja la  probeta en el mismo hasta 
que adquiere un co lor  que va pasando del dorado al azul. El 

tiempo empleado para rea liza r  este proceso no superó nunca 

lo s  7 minutos. La etapa siguiente al co lo r  azul es una capa
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de óxido marrón oscura que no permite v isu a lizar nada al /  

mirar con m icroscopio. Se puede afirmar que e l tiempo de /  

oxidación para lograr el co lo r  deseado, varía  con la  parti 

da de probetas obtenidas. En nuestro caso se obtuvieron bue 

nos resultados con tiempos que variaban entre 1 minuto y / /  

medio hasta 7 minutos, según la  probeta.

C. DISCUSION

Se probaron to ta l y parcialmente algunos de lo s  

métodos enuncíalos en e l punto anterior ap licab les  a Zry-4.
El pulido mecánico se efectuó hasta papel 600 / /  

como se e sp e c ifica  en e l método Nfl7. Se efectuaron pruebas 

de pulido a diamante ( 1 ^ ) ,  pero este método se descartó /  

debido a que e l tiempo in vertido  (& hora) no era J u s t if i ­

cable en función de lo s  resultados obtenidos.

La probeta es perfectamente lavada con detergente 

y desengrasada por inmersión en solvente (acetona en r e c i ­

piente cerrado) con u ltrason ido.

Los ataques del método N^5 son e fica ces  y contro­

la b le s , si bien son muy le n to s . Se reemplazó la  g lice r in a  

por agua pero e l ataque se vuelve in con tro lab le  pues actda 

excesivamente rápida. Al duplicar la  cantidad de ácido / / /  

f lu o r id r ic o  a expensas del ácido n í t r ic o ,  en e l ataque NA7, 

nuevamente e l ataque resu ltó  muy rápido.

Hay que tener en cuenta que la  velocidad del atg 

que químico deppide de como se fr o te  la  probeta.
Los mejores resultados se obtuvieron empleando /  

e l método NQ7* En e l mismo, se empapaba el algodón cada / /  

tres  o cuatro pasadas por la  probeta y la  fro ta c ió n  se re ¿
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liza b a  a velocidad constante. Guando la  su p erfic ie  ha sido su 

ficientem ente atacada, adquiere b r i l lo  y texturado. Si se pro 

duce sobreataque, solo se nota en la s  zonas que han sufrido /  

previamente deformación, el mismo se ve pues estas ¿reas pre 

sentan pérdida notable de m aterial.

En lo  que respecta  al re a ctiv o , es im prescindible /  

que el ácido n ít r ic o  sea p ro -a n á lis is . De no s e r lo , aparecen 

manchas en la s  probetas que se confunden con la s  manchas de­

bidas a la  fa lta  de lim pieza de la s  mismas. A1 emplear agua 
corrien te  en e l reactivo  y el lavado con detergente, se n o » / 

tó la  presencia de precip itados c r is ta lin o s  de origen desco­

nocido sobre la  su p erfic ie  atacada de la  probeta, tiran parte 

de lo s  mismos desaparecieron al emplear agua destilada  en /  
e l reactivo»

Se probaron lo s  anodizados enunciados en lo s  méto­

dos N23 y NQ4-. El anodizado del método N03 fue desarrollado 
para Zry-2, pero es ap licab le  a Zry-^- con la  tensión in d ica ­

da en el citado método. El anodizado indicado en el método NO1* 

no dió buen resultado con la  tensión sugerida. Se probaron /  

d istin ta s  tensiones y finalm ente se optó por trabajar con / /  

6 0*~6i+V. durante lapsos de 15 segundos a 1 minuto, segfin la  
probeta. Lo que se obtuvo fue una su p erfic ie  v io lacea  que se 

podía mirar al m icroscopio sin polarlzador. En lo  relacionado 

al crecim iento de capa e p it ix ic a , este método perm itió obtener 

buen resultado para v isu a lizar m icroestructura por encima de /  

200X. Cuando la  probeta esta l i s t a  Súp«rfleitt-4tíicada ad*¡ 

quiere un co lor  que puede variar del am arillo al azu l. Este /  

método tiene algunos inconvenientes ta les  como que el tiempo



de oxidación es d i f i c i l  de regular pues varía de probeta a pro 

beta. Los mejores resultados se lograron dejando la s  probetas 

en el horno por lapsos de minuto y medio a 7 minutos.

Cuando se trabaja poB debajo de 200X se v isu a liza  mg 

jó r  la  probeta sin capa ep itáx ica . Este tip o  de oxidación t ie ­

ne e l inconveniente que e l tiempo de la  peobeta en horno es en 

gorroso de controlar» Otro d e ta lle  a tener en cuenta es la  lim  

pieza de la  muestra, pues cualquier suciedad que tenga la  mis­

ma puede lleg a r  a vaporizar durante la  oxidación y depositarse 
sobre la  su p erfic ie  que in teresa  observar.

D. CONCLUSION

Se compararon lo s  sistemas de anodizado de lo s  méto­

dos NC3 y Nfl̂ f con el de capa ep itáx ica . Él que di ó mejores re ­

sultados a mayores aumentos fue este últim o, pero a la  temper§ 

tura empleada es d i f i c i l  de con tro la r lo .
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