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Siendo "M etalografía", lite ra lm en te , e l estudio de los m eta les , se  conci­
be fácilm ente que el tem a sea  muy vasto . Sería necesario  in teg ra r en e ste  curso 
tem as ta les  como los ensayos fís icos, la c ris ta lo g ra fía , la  m etalu rg ia  fís ica , e tc.

Debemos pues re s tr in g ir  nu estras  am biciones, tanto m ás cuando los tem as 
enum erados se rán  objeto de conferencias especializadas. Nuestro p rogram a e s ta ­
rá , en consecuencia, lim itado a la m etalografía  m icroscópica, es d ec ir, a l estudie 
de las e s tru c tu ras  de los m etales y de las a leac iones, mediante la ayuda del m i­
croscopio óptico o electrónico .

UN P OCO DE H I S T O R I A

L a i d e a  de o b serv ar las superfic ies m etálicas con la ayuda de un instru  
mentó óptico no es rec ien te , ya que el inglés R obert Hooke, en 1665, intentó este  
medio de investigación en una publicación titu lada "M icrographia". Pero  fué ne­
cesario  e sp e ra r  hasta  1841 p a ra  que un ruso , Anasoff, u tiliz a ra  verdaderam ente 
e l m icroscopio con el objeto de estud iar un producto m etalúrgico: e l acero  damas 
cado.

En la m ism a época, en 1864, e l inglés Sorby transpuso  los métodos de la 
pe trog rafía  a l exam en de los productos m etalúrgicos naturales: los m eteoritos. 
Pero  estas  fueron m ás bien m acrograffas, imágenes con débil aumento, que fue­
ron publicadas. (Fig. 1 y 2).

Veinte años después e l francés Osmond publicó con W erth su m em oria so 
b re  "T eoría  ce lu lar de los ace ro s"  donde figuran las p rim era s  fo tom icrografías, y 
en 1894, aparecieron  por p rim era  vez en e l mundo m icrografías de una calidad 
p erfec ta  ilustrando el artícu lo  de F lo ris  Osmond, sobre  "L a Constitución de los 
A ceros al Carbono" (Fig. 3). Se puede d ec ir , que Osmond fué e l verdadero c re a  
dor de la m etalografía  m icroscópica.
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A continuación de estos p ioneros, se  ve entonces su rg ir  toda una genera­
ción de investigadores p restig io sos: MARTENS y TAMMANN en Alemania; BE- 
LAIW en Rusia; LE CHA TE LIER, CHARPY y PORTEw VIN en F rancia ; ROBERTS- 
AUSTEN y STEAD en In g la te rra ; BENEDICKS en Suecia; SAUVEUR en Estados Uni 
dos, y muchos o tro s .

Fué, pues, necesario  e sp e ra r  tre in ta  años p a ra  que los trabajos de ANA- 
SOFF y de SORBY sa lie ran  del olvido y p a ra  que los investigadores com prendie­
ran  todo e l in te rés  que p resen ta  la m etalu rg ia  m icroscópica. LE CHATE LIER en 
su libro "De los métodos en las ciencias experim entales" se  exp resa  p o r o tra  p a r  
te a s f  en 1900: "Viendo los p rim ero s  resu ltados obtenidos fui sorprendido por su 
"im portancia capital p a ra  la industria  m eta lúrg ica. E l análisis  químico elem ental, 
"haciendo conocer exactam ente la com posición de Los m etales y aleaciones, había 
"sido ía causa, c iertam en te , en sus orígenes, de p rogresos inm ensos en la m eta­
l u r g i a  desde hacía medio siglo. La m etalografía  m icroscópica qué perm ite  estu 
"d ia r la e s tru c tu ra  de los m eta les , debe poder re n d ir  serv ic io s parecidos y dar 
"nacim iento a nuevos p ro g reso s" .

Es por o tra  pa rte  a  HENRY LE CHATE LIER que se  debe e l m icroscopio 
m etalográfico m oderno, a sf como la técnica de pulido con la ayuda de una suspen 
sión de alúm ina, ta l como es atfn p rac ticada  en nuestros días y que reem plaza al 
ca lco tar (rojo de joyero) de OSMOND, de empleo tan delicado.

Las cosas perm anecieron  en este  estado hasta  1930, fecha en la cual e l 
francés JACQUET (con Figour) obtuvo un b reve t p a ra  un procedim iento de puli 
do e lec tro lítico  de níquel. E ste  b rillan te  e infatigable m etalógrafo extendió su mé 
todo sucesivam ente a l cobre, a l alum inio, luego a l h ie rro , a l molibdeno y a l plo­
mo. Este descubrim iento revolucionario como aquel de SORBY y de OSMOND, no 
fué inm ediatam ente comprendido por los investigadores que reprochaban a este  mé 
todo re v e la r  frecuentem ente aspectos d iferentes a aquellos que ellos obtenían habi­
tualm ente.

Se puede ahora a firm a r que 1935, cuando aparecieron  las p rim era s  mi 
orografías obtenidas reem plazando los abrasivos por una sim ple célula de e lectró  
lis is , es e l año del nacim iento de la m etalografía  m oderna. Sin e sta  técnica que 
perm ite  obtener superfic ies no pertu rbadas y de un alto grado de perfección, es 
probable que e l estudio tan fecundo de los m etales y aleaciones con la ayuda del 
m icroscopio electrónico no habrfa podido s e r  abordado.

P o r fin, en 1956, JACQUET y VAN EFFENTERRE pusieron a  punto un mé 
todo de m etalografía  no destructiva, que ha hecho accesib le , notablem ente, e l e s­
tudio m etalográfico de m ateria les  nucleares fuertem ente radioactivos o tóxicos.

Los investigadores disponen pues hoy de toda, una gam a de métodos m eta- 
lográficos perfectam ente adaptados a cada caso p a rticu la r.
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Es e l estudio de estas  d iferentes técnicas y sus aplicaciones, que s e rá  el 
objeto de este  cu rso .

CAPITULO lfl

PREPARACION DE SUPERFICIES EN VISTA AL EXAMEN MICROGRAFICO

1.1 P r o b l e m a s  d e  l a  o b t e n c i ó n  d e  p r o b e t a s .

No solam ente e l modo de obtención sino tam bién la localización de la zona 
de la cual se  obtienen las probetas m etalográficas es de gran  im portancia. En efec 
to, es esenc ial que el espécim en sea  ca rac te rís tico  de la e s tru c tu ra  del m ate ria l a 
e stu d iar, e s tru c tu ra  que puede depender de un cierto  núm ero de fac to res.

I . l . a  I m p o r t a n c i a  de  l a  l o c a l i z a c i ó n  d e  l a  p r o b e t a .

Es bien evidente que la sola com posición quím ica de la aleación estudiada 
no es suficiente p a ra  c a ra c te r iz a r  su e s tru c tu ra , y aún la composición quím ica es 
por o tra  p a rte  susceptib le de v a r ia r  notablem ente de un punto a otro de la m ism a 
p ieza como consecuencia de los fenómenos de segregación . Siendo las propieda­
des de una aleación función de su estado e s tru c tu ra l im porta pues que la zona exa 
minada sea  c a ra c te r ís tic a  de e ste  estado e s tru c tu ra l.

E j e m p l o s  :

Caso de una pieza laminada: La e s tru c tu ra  longitudinal en e l senU 
. do de la lam inación, es d iferente de la e s tru c tu ra  tra n sv e rsa l (figs.
4 y 5).
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Caso de una p ieza  cem entada o n itru rad a  donde es im portante cono 
c e r  la filiación de la e s tru c tu ra  de la p e rife r ia  hacia e l centro (fig. 
6 ).

Caso de una pieza fundida que posea p a rtes  de secciones, pequeñas 
y de secciones de g ran  espesor: la e s tru c tu ra  es d iferen te según la 
sección (figs. 7, 8 y 9).

Caso de una p ieza forjada en la cual la e s tru c tu ra  es variab le  y de­
pende del grado de deform ación en caliente o en frfo de la aleación 
(figs. 10, 11 y 12).

Caso de obtención de probetas de una aleación lfquida en e l momen­
to de la colada de una gran  pieza: la e s tru c tu ra  del pequeño lingote- 
probeta s e rá  c iertam ente  diferente de aquella de la pieza m asiva en 
friada  mucho m ás lentam ente.

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

A consecuencia del volumen o de la form a de la pieza a exam inar, es muy 
ra ro  poder u tiliz a r  e sta  p ieza  en tera  como probeta m etalográfica. Dejando ap ar­
te  c ie rto s  casos p a rticu la res  de los cuales hablarem os posterio rm en te , el ensayo 
de la m etalografía  m icroscópica  es po r lo tanto un ensayo destructivo . Sin em bar 
go es muy im portante no m odificar la e s tru c tu ra  durante la operación de obtención 
de la probeta: E l a se rrad o  o e l corte  deberán pues s e r  efectuados de ta l m anera 
que ningún calentam iento sensib le de la probeta pueda a lte ra r  su e s tru c tu ra . Exis 
ten , aun, c ierto s  casos en los cuales solam ente e l co rte  e lec tro lítico  o el corte  
po r chispas son adm isibles (casos de los m etales muy blandos o de aquellos que se 
m aclan muy fácilm ente)..

1.2 D i f e r e n t e s  m o d o s  d e  o b t e n c i ó n  d e  l o s  e s p e c í m e ­
n e s .

Antes que nada conviene in s is t ir  particu larm en te  sobre  el hecho de que un 
examen atento d e 'la  superfic ie  ex terio r de la p ieza b ru ta , previo a toda operación 
de obtención de probetas, es no sólo muy indicado sino indispensable. De esta  ma
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ñ era  son inform aciones p rec io sas  obtenidas como consecuencia de un examen a 
ojo desnudo, o m ediante una sim ple lupa (fisuras que desem bocan en la su perfi­
cie acentuadas, s i  es necesario , por un ensayo de fluoroscopfa -aspecto  de una 
rup tu ra  en serv icio  típ ica de rup tu ra  por fa tig a -a lte rac io n es  superfic ia les ta les 
como oxidación, co rrosión , desgaste , e tc .)

1 .2 .1 . M é t o d o s  c l á s i c o s .

Habiéndose efectuado e l examen a ojo desnudo y elegido e l lugar convenien 
te p a ra  obtener el espécim en, los métodos m ás co rrien te s  son el co rte  po r s ie r r a  
bajo agua, o e l co rte  m ediante muela diam antada con aspersión  abundante de un 
fluido de re frig erac ió n  (fig. 13). Las figuras 14 y 14bis m uestran  un ejem plo de al 
te ración  de e s tru c tu ras  debido a  calentam iento durante el curso  del co rte .

N .B . Es evidente que los m ate ria les  radioactivos o nocivos (U, Pu, B e . . .)  debe 
rán  s e r  tra tados en "dry  box"; s e rá  necesario  igualmente desconfiar de 
las contam inaciones por el oxigeno o e l nitrógeno del a ire  en los casos de 
los m etales muy reactivos, ta les como el Ti o Z r, por ejem plo.

1 .2 .2 . E l  c o r t e  p o r  c h i s p e o .

E ste  método es aplicable tam bién a los m ate ria les  muy duros ta les como 
los c a rb u ro s , 'y  a los m etales muy blandos ta les como e l aluminio.

a) Principio
D escubierto en Cracovia por el p ro feso r BIERNAWSKI (1), y actuaj. 

mente muy desarro llado  industrialm ente, e ste  procedim iento es re la tiv a ­
mente sim ple. Una b a te ría  de condensadores es descargada periódicam en­
te  en tre  una "lám ina de co rte"  de latón delgado y la p robeta  a c o r ta r . Con 
el objeto de no d is ip a r la energ ía  del chispeo, la  descarga  tiene lugar en un 
baño de aceite  que s irv e  igualmente de fluido de re frig erac ió n . Las tensio 
nes son del orden de los 1. 000 a 3. 000 volts y un m otor comandado median 
te un re lé  sensib le  perm ite  conservar una d istancia pequeña en tre  la lám i­
na y la  probeta.

La probeta  perm anece globalmente f r ía  pero , en e l nivel de la sec ­
ción, e l gradiente térm ico  local es bastante grande. De esto resu ltan  con-
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tracciones té rm icas  que pueden in troducir defectos en los m ate ria les  de 
bajo lím ite e lástico .

b) Ventajas e inconvenientes
Con este  método se pueden efectuar co rtes  en los m ateria les  m ás di 

v e rso s , aún en los m ás d u r o s N o  se puede hablar propiam ente de defor­
mación pero  sin em bargo, como lo hemos dicho, defectos ta les  como dislo 
caciones pueden s e r  introducidos en los m ate ria les  suficientem ente blandos. 
Es sin em bargo e l único procedim iento que perm ite  obtener secciones re c ­
tas de un p erfil cualquiera ("C arottage" po r ejem plo).

1 ,2 .3 . C o r t e  e l e c t r o l í t i c o .

E sta  técnica p a rticu la r es la única u tilizable cuando e l espécim en no debe 
s e r  perturbado por ningún tipo de deform ación. Este es especialm ente e l caso de 
las p robetas m onocristalinas o b ic ris ta lin as  u tilizadas p a ra  los estudios de defor­
m ación p lástica .

a) Principio
Un hilo fino o un disco delgado unido a l polo negativo de una fuente 

de co rrien te  continua es colocado en la inm ediata vecindad de la probeta a 
c o r ta r . E l hilo, animado de un movimiento continuado o alternativo (o el 
disco puesto en rotación lenta), es rociado o impregnado por un e lec tro li­
to conveniente, estando la p ieza unida a l polo positivo de la fuente de co­
rr ien te  continua (F igs. 16 y 17). En el caso del alum inio, se u tiliza  un hi 
lo de cobre de 0, 05 a 0,1 m m . de d iám etro , con un electro lito  constituido 
por una solución de 200 g r s / l t s .  de N03Na adicionado de 20 cm3/1000 de 
HCl concentrado (destinado a ev ita r la h id ró lisis  de las sa les  de aluminio 
form ado en e l curso  de la e lec tró lis is ) . Con una co rrien te  de 12 volts y 
una intensidad de 0,5 y 1 ,5  am pers, la velocidad de avance del co rte  es de 
20 m m /hora  y e l esp eso r de la " tra z a  de la s ie r ra "  in fe rio r a 1 mm (2).

b) Ventajas e inconvenientes
Este procedim iento es el único que posib ilita  c o rta r  c r is ta le s , aún 

los m ás delicados, sin  a lte ra r  su e s tru c tu ra . Es sin em bargo un método 
bastante lento que no perm ite  obtener secciones rec tas  planas.
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1 .2 .4 . E l  c o r t e  m e d i a n t e  u l t r a s o n i d o .

En el caso de los m ateria les  muy duros, ta les  como los carburos ( e j . : c a r  
buró de uranio), se sum erge la pieza a c o rta r en una suspensión de polvo abrasivo. 
Ondas u ltrasono ras estac ionarias  perm iten  localizar la abrasión en zonas bien defi 
nidas de la probeta (en los v ien tres  de las ondas u ltrasonoras).

1*3. L a s  d i f e r e n t e s  t é c n i c a s  d e  p u l i d o  de  l a s  s u p e r f i ­
c i e s  m e  t a l o g  r  á f  i c a s  .

Hace solam ente una tre in tena  de años, el pulido mecánico basado en la a - 
b rasión  del espécim en m ediante la ayuda de carborundum  o de alúm ina, e ra  el úni 
co utilizado. Hoy toda una gam a de técnicas son adoptadas p a ra  diferentes casos 
p a rtic u la re s , perm itiendo esas técnicas obtener óptimos resu ltados con e l mínimo 
de dificultades.

A nalizarem os pues, sucesivam ente:

El montaje de las probetas con v istas a su p o s te rio r pulido.
E l pulido m ecánico p re lim in ar a mano o a máquina.
El pulido m ecánico de term inación con sus varian tes:

El pulido a la alúm ina.
E l pulido al polvo de diam ante.

E l pulido elec tro lftico , en el cual distinguirem os: el pulido en 
celda.

E l pulido en e l "Disa. E lectropol".
El pulido con "tam pon".
E l pulido químico.

1 .3 .1 . M o n t a j e  d e  l a s  p r o b e t a s  c o n  v i s t a s  a l  p u l i d o .

Cuando es posible obtener una probeta  suficientem ente volum inosa (del o r  
den de 1 cm3 con una superfic ie  a p u lir del orden de 1 cm2), y el pulido es efec­
tuado m anualm ente, no es necesario  re a liz a r  ningún m ontaje.

P o r e l con tra rio , en casos muy num erosos e l m ontaje es indispensable.
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Las superfic ies a p u lir de pequeñas dim ensiones (hilos, tubos, lá­
m inas delgadas, etc).

Los especím enes p a ra  los cuales es necesario  poder o b servar e l 
borde externo o interno de la probeta (observación de ca­
pas de difusión, po r ejem plo).

Las probetas destinadas a s e r  pulidas m ecánicam ente m ediante la  máquina 
de p u lir .

Citaremos entre  éstos:

1 .3 .1 .a  M o n t a j e  m e c á n i c o .

Los especím enes pequeños pueden muy bien s e r  montados en pequeños dis 
positivos sim ples ta les  como los represen tados en las figs. 18, 19 y 20. En gene 
r a l  es ú til p re v e r el acuñado de las probetas m ediante hojas delgadas de cobre (pa 
r a  los m etales fe rro so s) o de m a te ria l p lástico  (para las aleaciones ligeras).

Los topes eventualm ente utilizados deben s e r  de una dureza aproxim ada a 
aquella de la probeta, y su natu ra leza  debe s e r  ta l que no ex ista  riesgo  de pertu r­
b a r  e l ataque m etalográfico p o s te rio r como consecuencia de un factor electroquí­
mico desfavorable (corrosión po r form ación de una pila local en e l caso de las cu 
p ías Cu-Al o Cu-Zn, por ejem plo).

Caso p a rticu la r de las probetas que necesitan  un examen de los bordes.
P a ra  ev ita r, como consecuencia del pulido, e l redondeado que hace impo­
sib le el exam en en e l m icroscopio de las zonas m arg inales, se  hace f re ­
cuentem ente uso del depósito e lec tro lítico  de un m etal duro, d iferente de 
la aleación a exam inar. E l cobre es particu larm en te  utilizado p a ra  las 
aleaciones fe rro sa s  debido a su b rillo  y su co lc r que perm ite  muy bien 
m a rc a r la superfic ie  de separación y a l m ism o tiempo p ro teg erla  contra 
la co rro sión . En la p rác tica  el cobreado es efectuado en dos e tapas.
Luego de una lim pieza y un desengrasado cuidadoso de la  superficie  a co- 
b re a r , se coloca una p rim era  cápa en un baño conteniendo 

Cianuro de cobre 22, 5 g r
Cianuro de sodio 34, 0 g r
Carbonato de sodio 15, 0 g r
Agua 1000 cc

La e lec tró lis is  es efectuada en las siguientes condiciones:
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P robeta  como cátodo 
Anodo de cobre
Densidad de co rrien te  2 m A /cm 2 
T em peratu ra  30 a 40Q C 

Estando ya la superfic ie  protegida, e l depósito puede s e r  completado en un 
baño m ás rápido pero  en e l cual la acidez habrfa a lterado  inicialm ente la 
superfic ie  a cu b rir . E ste  baño contiene 

., Sulfato de cobre '  250, 0 g r
"V^cido sulfúrico 75, 0 g r

Agua 1000 cc
y las condiciones de e lec tró lis is  son las siguientes 

Probeta como cátodo 
Anodo de cobre
Densidad de co rrien te  20 a 40 m A/cm 2 
T em peratura  am biente 

Se puede tam bién re c u b rir  e lectro líticam ente  las probetas con una capa de 
h ie rro . Luego de una lim pieza cuidadosa la e lec tró lis is  es efectuada en un 
baño de:

C loruro fé rr ico  288,0 g r
C loruro de sodio 57, 0 g r
Agua 1000 cc

La electrcíáis se rea liza  a 85? C con una densidad de corrien te  de 5 a 20 m A / 
cm 2, y e l ánodo es una hoja de acero  de bajo carbono conteniendo pequeñas 
cantidades de im purezas m ctalóidicas. E ste  ánodo debe s e r  encerrado  en 
una bo lsita  de te la  p a ra  ev ita r la form ación de b a rro s .
La tem p era tu ra  a 85<5 C debe s e r  respetada s i  se  quiere  obtener un depósito 
adherente y compacto (fig. 21).

I .3 .1 .b  M o n t a j e  p o r  f u s i ó n .

E l azufre, las c e ra s , las aleaciones de bajo punto de fusión han sido u tili­
zados p a ra  el m ontaje de pequeñas p robetas. Estos procedim ientos p resentan  sin 
em bargo un c ierto  núm ero de inconvenientes: e l azufre posee una tendencia desa­
gradable a f isu ra rse  durante e l enfriam iento (fig. 22). Los reactivos de ataque se 
in filtran  en estas  fisu ra s  y producen luego suciedades en la superficie  m elalográfi 
ca  exam inada.

Las ce ra s  son solubles en los reactivos alcohólicos.

Las aleaciones de bajo punto de fusión se atacan preferencialm ente  con 
los reactivos m etalográficos, lo cual pe rtu rb a  el ataque de la probeta m ism a.

4
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P or fin, la dureza bastante débil de estos m ontajes no impide que e l pulido 
m ecánico redondee las a r is ta s  de la probeta.

E ntre las aleaciones de bajo punto de fusión u tilizadas, c ita rem os:

La aleación de Wood que funde a 658 C:
»

Bismuto 50%
Plomo 25%
Estaño 12,5%
Cadmio 12,5%

La aleación de Lipowidz que funde a 702 C:

Bismuto 50%
Plomo 27%
Estaño 13%
Cadmio 10%

I.3 .1 .C  M o n t a j e  m e d i a n t e  l a  a y u d a  de  r e s i n a s .

Es actualm ente el m ejor procedim iento, en consecuencia e l m ás usado.
E ntre  las resinas u tilizables se pueden d istinguir tre s  tipos:

Las re s in as  term o-endurccib lcs
Son las bakclitas (cuyo principal defecto es su poca dureza), y las resinas 
fenol-form ol. E stas re s in as  re s is te n  a los ácidos diluidos y su endureci­
miento se  rea liza  por sim ple calentam iento a una tem pera tu ra  (variable se 
gún las calidades) com prendida en tre  452 C y 902 C, durante tiem pos que 
van de 12 a  15 ho ras.

Las re s in as  te rm o -p lás ticas
Son los po liestirenos y los m etilm etacrila to s, ta les como e l lucite. Estos 
m ontajes f on inatacables a los reactivos m etalográficos y presen tan  la gran 
ventaja de s e r  tran sp aren tes  (fig.23), lo que perm ite  d a rse  cuenta de las 
form as exactas de las p robetas en todas las etapas del pulido. La confec 
ción del m ontaje n ecesita  e l empico de una p ren sa  p a ra  montaje (fig. 24), 
que conjugue el cf jeto de la p resión  (comprendido en tre  150 y 300 B ars), 
y de las tem p era tu ras  (entre 75 y 175" C), jugando estos dos fac to res un 
ro l escencia l sobre  la aptitud a la po lim erización  de estas  re s in as . Es de 
no tar que una tran sp aren c ia  p e rfec ta  no se  obtiene m ás que si se  efectúa el
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enfriam iento bajo la p resión  m áxim a u tilizada luego de la polim erización.

Las re s in as  polim erizab les en frfo .
Un g ran  p rogreso  ha sido realizado m ediante la u tilización de res in as  Ifqui 
das cuya po lim erización  tiene lugar a  la tem p era tu ra  am biente, como con­
secuencia del agregado de un agente p lastifican te  y de un cata lizador de r e ­
acción. No es  pues m ás necesario  u tiliz a r una p ren sa  p a ra  m ontar, y las 
p robetas no co rren  peligro de s e r  pertu rbadas por un calentam iento que, 
aunque m oderado, puede algunas veces a lte ra r  la e s tru c tu ra  (F igs.25  y 26).

1 .3 .2 . < E l  p u l i d o  b a s t o .

E sta  p r im e ra  etapa hacia la  obtención de una superfic ie  plana perfectam en 
te  pulida, es extrem adam ente im portante. De la conducción co rrec ta  de e s ta  fase 
p re lim in a r, es que depende -m uy frecuentem ente- e l resu ltado  final. E l pulido 
basto  es practicado en dos tiem pos:

P rim eram ente  desbastado a la  p ied ra .
Inego , e l desbastado propiam ente dicho.

1 .3 .2 .a  * E l  d e s b a s t a d o  a l a  p i e d r a .

Sea practicado sobre probetas montadas o no, o efectuado con la mano, o 
con la  ayuda de máquinas apropiadas, es escencia l que el desbastado a la  p ied ra  
no produzca ningdn calentam iento notable del espécim en. La operación debe ha­
c e rse  pues con una p resión  m oderada, a velocidades m edianas (1000 a 1500 vuel 
ta s  p o r minuto), y con lubricación o re frig erac ió n  p o r agua que se  m u estra  gene­
ralm ente  indispensable. Las p ied ras em pleadas son de g res  o de carborundum  
(carburo de silic io ). Las probetas se  m antienen firm em ente aplicadas sobre  la 
m uela y m ediante un ligero  movimiento de rotación se obtiene una superficie  pía 
na en un tiempo rela tivam ente corto.

No hay que o lv idar sin  em bargo que e s ta  etapa tiene po r objeto, no so la­
mente obtener una superfic ie  plana, sino tam bién e lim inar al máximo las capas 
superfic ia les pertu rbadas como consecuencia de tra tam ien tos térm icos (dej^arbu 
rízación  superfic ia l de los ace ro s , por ejem plo), o sim plem ente por e l co rte  prji 
lim in ar. ~
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1 .3 .2 . b E l  d e s b a s t a d o  p r o p i a m e n t e  d i c h o .

La superfic ie  desbastada a la p ied ra  debe s e r  enseguida cuidadosamente 
lim piada de toda p artícu la  ab rasiva  o m etálica, y e l desbastado propiam ente dicho 
prosigue po r frotam iento sobre una banda ab rasiva  revestida  de granos de carbo- 
rundum cuya granulom etrfa es perfectam ente homogénea. Los aparatos utilizados 
llevan el nom bre de "Tank" (íig .27), y los especfm enes deben s e r  frecuentem ente 
re frig erad o s en e l curso  de e s ta  operación.

Cuando las e s trfa s  superfic ia les , producidas por e l desbastado p re lim in ar, 
han sido elim inadas con la ayuda del "Tank", se lim pia cuidadosam ente la probeta 
y se pasa  a la fase final de desbastado.

F ase  final de desbastado
E l único aparato  m anual verdaderam ente cómodo y bien adaptado a ese  tra  
bajo es e l del tipo "Lunn", en e l cual cuatro grados de papel abrasivo  nume 
rados 220, 320, 400 y 600, pueden s e r  sucesivam ente utilizados (fig.28). 
Estos papeles im perm eables perm iten  un pulido bajo aspersión  de agua que 
evita e l calentam iento de las probetas y asegura  la elim inación perm anente 
de polvos abrasivos o m etálicos.
La conducción del pulido es entonces muy sim ple, pero  deben s e r  re sp e ta ­
das un cierto  núm ero de reg las p a ra  obtener un buen pulido en tiem pos mf 
nimos (3 a 5 minutos p a ra  las aleaciones duras; 5 a 10 minutos p a ra  las a- 
leaciones blandas):

Las probetas apoyadas sobre  e l papel y m antenidas firm em ente , de 
ben e s ta r  anim adas de un movimiento a lternativo , con exclusión de 
todo movimiento de rotación.
El movimiento debe s e r  amplio y reg u la r, con la frecuencia de una 
ida y vuelta p o r segundo, aproxim adam ente.
No se  debe p a sa r de un papel al siguiente, sino cuando todas las e s ­
trfa s  debidas a l abrasivo precedente han sido elim inadas. E s, pues, 
necesario  re a liz a r  e l pulido teniendo siem pre  la probeta en e l m ism o 
sentido sobre un papel dado.
H acer p ivo tar el espécim en noventa grados en el momento del pasa­
je de un papel de granulom etrfa más fina. E sta  m anera  de p roceder 
perm ite  c ru z a r las e s trfa s  de pulido, lo que fac ilita  e l control de e ü  
minación de las e s tr ia s  an te rio res  (fig.29).
Enjuagar bien y se c a r  cuidadosam ente e l expécim en luego del último 
papel empleado.
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1.3.3. L a  t e r m i n a c i ó n .

E sta  fase final que tiene por objeto re a liz a r  e l pulido especu lar indispensa 
ble p a ra  e l exam en de la superficie  a l m icroscopio, consiste en la  u tilización  de 
d iscos recub iertos de te la , de fie ltro  o de terc iopelo , impregnados en un polvo 
abrasivo  cuidadosam ente calibrado en suspensión en un medio líquido o pastoso 
apropiado.

Los dos abrasivos m ás usados son:

La alúm ina calcinada.
E l polvo de diam ante.

1 .3 .3 .a  E l  p u l i d o  c o n  a l ú m i n a .

Es un procedim iento de empleo muy general en m etalografía . Se u tiliza  
una suspensión de alúm ina calcinada en agua destilada. E sta  suspensión es pulve 
r izad a  sobre e l disco de te la  que g ira  a gran velocidad, y la probeta es aplicada 
sin  excesiva p resión  sobre  e l disco (figs. 30 y 31). Un c ierto  núm ero de precau 
clones deben s e r  tenidas en cuenta s i se desea obtener un resu ltado  co rrecto :

Es necesario  tra b a ja r  con un tamaño uniform e de granos de alú­
m ina. E sta  homogeneidad de tamaño es obtenida fácilm ente por 
levigación. Se distinguen entonces las alúm inas de dos ho ras, 
de se is  ho ras, de doce ho ras, y de veinticuatro ho ras, según el 
tiem po de depósito.

Si es necesario  u tiliz a r sucesivam ente v a rias  alúm inas de granulo 
m etrfa  decrecien te, cada una de e llas  deberá  s e r  pulverizada so­
b re  un paño de pulido individual.

Es escencia l p re s e rv a r  los paños de las contam inaciones por e l polvo o los 
abrasivos m ás g ru eso s. Un lavado cuidadoso de las probetas -y  de las m anos- de 
be s e r  efectuado en tre  dos operaciones sucesivas.

P o r últim o, es indispensable g ira r  la probeta sobre  s f  m ism a en e l curso  
del pulido, o so m eterla  a un lento movimiento en sentido inverso a l movimiento de 

„ ro tación del disco de pulido. Se evita  a sf la form ación de "com etas" debido al mo 
vim iento del abrasivo siem pre en e l mism o sentido (fig. 32).
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1 .3 .3 .b E l  p u l i d o  c o n  p o l v o  d e  d i a m e n t e .

Hasta 1947, la alúm ina e ra  considerada el único abrasivo cómodo, pero  su 
empleo no estaba adaptado ni a los m ateria les  muy duros n i a las aleaciones blan­
das o fácilm ente deform ables. En e l p rim er caso e l pulido llevaba un tiem po muy 
prolongado, con riesgos de rayas accidentales, y en el segundo se observaba muy 
frecuentem ente una a lteración  de la e s tru c tu ra  superfic ia l (figs.33 y 34). Además, 
las dificultades aumentaban cuando e l m ate ria l estudiado en cerrab a  constituyentes 
de durezas muy d iferentes (pulido en bajo re lieve).

Es SAMUELS (3) quien ha estudiado sistem áticam ente  y definido m ejor las 
condiciones de pulido con el polvo de diam ante.

Luego de un pre-pulido cuidadoso con papeles im perm eables bajo abundante 
cantidad de agua, y en los cuales las probetas son débilm ente apoyadas con tra  el 
papel, se  puede p a sa r  a la term inación  a diam ante. El pasaje  por d iferentes g ra ­
dos de polvo de diam ante es tan indispensable como p a ra  e l caso de los d iferentes 
grados de papeles; se u tiliza rán  pues sucesivam ente:

Un polvo cuyos granos tienen de 10 a 20 m icrones.
Un polvo de 5 alO m icrones.
Un polvo de 1 a 5 m icrones.

* • > •
Estos polvos, muy cuidadosam ente calibrados por e l proveedor, están  in­

cluidos en una p asta  generalm ente soluble en agua. Hay que hacer notar que la 
abrasión por diam ante se efectúa por un proceso  de co rte  y de percusión . Es por 
lo tanto im portante que e l polvo esté  constituido únicam ente por c r is ta le s  intactos 
o olivados (en los cuales el poder de co rte  es elevado) y que el pulido sea  efectua­
do sobre un soporte (fieltro o paño) adaptados al tamño del polvo.

En la p rác tica , estando el soporte montado sobre  un plato g ira to rio , se 
m oja la te la  con algunos centím etros cúbicos de lubricantes (fig.35) y se deposita 
un gram o de pasta  de diam ante en form a de e sp ira l. E l pulido, sin  p resión , se 
re a liz a  con los m ism os movim ientos que sobre  e l papel y e l soporte es humedecí, 
do con el lubricante mencionado.

Es indispensable lavar bien las probetas y las manos antes de p a sa r al g ra  
do in ferio r y es evidente que cada grado debe s e r  utilizado sobre un sopoite  dife­
ren te  que le está  reservado . Hay que contar alrededor de 10 minutos para  pu lir 
co rrectam en te  una probeta previam ente desbastada sobre  un papel abrasivo 600. 
Cuando el pulido se hace dem asiado largo, se reca rg a  e l soporte con un poco de 
p asta  de diam ante.
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V entajas del procedim iento
G racias a la g ran  dureza del diam ante y a su poder de co rte  elevado, e l pu 
lido es muy rápido y no entraña m ás que una pequeña a lte rac ión  de la su p er 
fic ie  po r deform ación. Hay c ierto s  casos en los cuales solo e l  polvo de dia 
mante es u tilizab le . Tal, por ejem plo, el caso de los m ate ria les  muy du­
ros como los carb u ro s, o de los productos obtenidos por pulvim etalurgia, 
en los cuales los poros residuales  son fácilm ente obturados p o r los produc 
tos resu ltan tes de la abrasión .

1 .3 .4 . E l  p u l i d o  e l e c t r o l í t i c o  e n  c e l d a .

D escubierto en 1930 por JACQUET y FIGOUR (4), se puede co n sid era r que 
e ste  procedim iento ha revolucionado la técnica m etalográfica. Sin e l pulido e lec­
tro lítico  es probable que la fís ica  de los m etales fuera  aün balbuceante, y que la 

' m icroscopía  e lec trón ica  aplicada a la m etalurg ia p e rm aneciera  aún en la infancia. 
En efecto, e l pulido m ecánico aún particu larm en te  cuidadoso, provoca la form a­
ción de una zona fuertem ente deform ada en la vecindad de la superfic ie . E sta  zo 
na pertu rbada, generalm ente llam ada "capa de Beilby" (5), posee propiedades di­
fe ren tes  de aquellas de la m asa del m etal subyacente.

La "capa de Beilby" tiene un esp eso r de unas decenas de angstróm s, su es 
tru c tu ra  es m al conocida, y según los au to res, e lla  e s ta r ía  constituida po r una ca­
pa de m eta l am orfo (o de c ris ta lita  extrem adam ente fina), posiblem ente estab iliza  
da por e l oxígeno o e l nitrógeno absorbido durante l a s  operaciones de pulido.

No hay que confundir la  "capa de Beilby", siem pre muy delgada, con la zo 
na deform ada superfic ia l que es mucho m ás im portante (ver fig .36). A título de 
ejem plo se pueden c ita r  los resu ltados dados por SAMUELS, re la tivos a l pulido 
del acero  inoxidable 18-8 y del zinc. (V er página 16).

Es la p resen c ia  de estazona deformada, a s í  como la dificultad de obtener 
superfic ies  exentas de rayaduras por el pulido m ecánico, que justifican la impoi~ 
tancia que ha adquirido e l pulido e lec tro lítico .
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Procedim iento
P r o f u n d i d a d  de la zona deform ada en ^

de Pulido
Acero inoxidable 18/8 Zinc

D esbastado a la p ied ra 35 125

A brasión en "tank, " 15 85

Pulido con papeles 220 6 45

Pulido con papeles 400 3 25

Pulido con papeles 600 2 15

Pulido con alúm ina 1,5 10

Pulido con diam ante 1 7

1 .3 .4 .1 . H i s t o r i a .

Fué la obra  del francés P. A. JACQUFíT, quien inventó e l procedim iento en 
1930 (4). Aunque p a rezca  extraño, muy pocos m eta lu rg istas  adoptaron esan u ev atéc  
n ica, reprochándole - la  m ayor pa rte  de e llo s - el re v e la r  con frecuencia  aspectos 
d iferentes de aquéllos a los cuales estaban habituados.

La segunda g u e rra  mundial acrecentó  mucho el in te rés  que e l pulido comen 
zaba a su sc ita r  en e l mundo, y hoy, luego de d iversos perfeccionam ientos de los 
cuales hablarem os, e ste  procedim iento de p reparación  de superfic ies es muy u ti­
lizado, atín por la industria .
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í. 3 .4 .2 . P r i n c i p i o  d e l  p u l i d o  e l e c t r o l í t i c o .

La p robeta  previam ente pulida m ecánicam ente con cuidado, se dispone en 
e l ánodo de una célula de pulido alim entada con co rrien te  continua. El cátodo es 
del m ism o m ate ria l que e l ánodo o de acero  inoxidable, y e l e lec tro lito  debe s e r  
elegido en función de la  n a tu ra leza  del ánodto (fig. 37).

1 .3 .4 .2 .a  V a r i a c i ó n  d e  l a  d e n s i d a d  de  c o r r i e n t e  e n  f u n c i ó n  
d e  l a  t e n s i ó n  e n  l o s  b o r n e s .

E sta  variación  e s , p a ra  un m ontaje del tipo potenciom étrico , del tipo r e ­
presentado en la figura  38. R esalta  notablem ente la p resen c ia  de una m eseta , CD, 
en la cual la  extrem idad D de la  m ism a corresponde a las condiciones óptim as del 
pulido.

E ntre  A y B, la  probeta  es atacada; en tre  B y C las condiciones de e lec tró  
lis is  son inestab les; en tre  C y D se  observa un pulido que m ejo ra  hacia e l punto 
D; por ffii, más a llá  de D, la  superficie  pulida aparece con puntos al m ism o tiem  
po que se  observan en e l ánodo desprendim iento de gases.

1 .3 .4 .2 .b  E l  m e c a n i s m o  de  p u l i d o .

En una e sca la  m acroscópica, e l p e rfil de una superfic ie  pulida m ecánica­
m ente puede s e r  considerado como form ado de una sucesión de colinas y de va­
lle s . En una e sca la  m icroscópica, la  superfic ie  es m ás com pleja aún, y pequeñas 
irreg u la rid ad es  se  superponen al m acroperfil. Un pulido ideal debe pues re a liz a r  
dos operaciones:

Un aplanam iento que elim ine las irregu laridades de g ran  e sca la  (superio­
re s  a l m icron).

Un abrillantam iento  que suprim a las irregu laridades m ás pequeñas (hasta 
un centésim o de m icrón, po r ejem plo).

E l aplanam iento solo, deja una superficie  de aspecto m ate m ien tras que un 
sim ple abrillantam iento  conduce a  una superficie  b rillan te , pero que conserva las 
g randes irreg u la rid ad es  m acroscópicas.
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Ninguna teo rfa  explica com pletam ente a la vez e l aplanam iento y el abrillan  
tam iento, pero  se  puede pensar que de una m anera general (fig.39), el aplanam ien 
to es debido a la form ación de una capa v iscosa  anòdica, re s is ten te  y adherente.

E l abrillantam iento  e s tá  ligado a la ex istencia  de un film  delgado anòdico de 
natu ra leza  m al p rec isad a  (o posiblem ente óxido).

La capa v iscosa , constituida por productos de reacción  anòdica, reproduce 
sólo aproxim adam ente el p e rfil de la superfic ie . E sa  es la responsable del aplana 
m iento, estando este  fenómeno bajo la dependencia del proceso  de difusión a  trav és  
de la capa v iscosa . Cualitativam ente se puede d ec ir que el gradiente de concentra­
ción en la capa es diferente sobre los picos con respecto  a los va lles: e ste  gradien­
te  es débil en el fondo de los valles y es elevado sobre  las c re s ta s .  De esto  se s i­
gue que la necesidad de co rrien te  m ás elevada sobre las c re s ta s  que en los va lles, 
y que las c re s ta s  su frirán  una disolución anòdica m ás intensa.

En cuanto a la natu ra leza  del film  delgado anòdico, su función y sus propie 
dades son aún m al conocidas.

Su esp eso r es del orden de algunas capas atóm icas. E ste  film , mantenido 
en su lugar y protegido del e lec tro lito  por la capá v iscosa , sigue exactam ente los 
contornos de la superfic ie . Se concluye de esto  que el pasaje  de los iones a la in­
te rface  m eta l-film  tiene lugar a la m ism a velocidad en todos los puntos. Fue 
EDWARDS quien ha dado una explicación sim ple del abrillantam iento  haciendo re ­
s a lta r  que s i se elim ina m etal uniform em ente a  p a r t ir  de una superfic ie , se  elim i 
nan al mism o tiempo todas las irreg u la rid ad es.

1 .3 .4 .3 . L a  p r á c t i c a  d e l  p u l i d o  e l e c t r o l í t i c o  e n  c e l d a s .

El cátodo debe e s ta r  dispuesto de ta l m anera  que los gases desarro llados 
no se pongan en contacto con el ánodo.

E l cátodo debe s e r  suficientem ente grande con e l objeto de un iform izar la 
rep artic ió n  de la  co rrien te  sobre el ánodo.

-  E l cátodo no debe reacc ionar con e l e lectro lito : se  u tiliz a rá  por ejem plo
acero  inoxidable (salvo en los casos del cobre p a ra  e l cual se u tiliz a rá  un 
cátodo de cobre).

La probeta a p u lir e s tá  generalm ente colocada de m anera  que la superfi­
cie a cu b rir  e s té  colocada verticalm en te . En algunos casos, sin  em bargo, donde
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la capa v iscosa  es poco adherente (cobre y latón con un e lec tro lito  agua-P04H3, 
rico  en P04H3) e l espécim en e s tá  colocado con la superficie  a p u lir horizontal y 
d irig ida hacia a rr ib a .

Las dim ensiones del s is tem a  de pulido no son a rb itra r ia s  y las d istancias 
ánodo-cátodo del orden de 2 a 5 c m . , dependen de los baños utilizados y 
de los m ate ria les  a p u lir . En todos los casos, la  cantidad de e lec tro lito  
u tilizada debe s e r  bastante grande, y e l enfriam iento suficientem ente e fi­
caz p a ra  que la tem pera tu ra  del baño de e lec tró lis is  no varfe sensiblem en 
te en e l curso  del pulido.

Como reg la  general, la  p robeta  debe s e r  introducida y re tira d a  bajo ten­
sión; lo que im plica un montaje que p e rm ita  una introducción y una salida  
ráp ida del espécim en a  pu lir.

Sólo la  p a rte  destinada a s e r  pulida debe encon trarse  en contacto con el 
e lec tro lito . E ste  hecho im plica generalm ente la colocación de un. barniz 
p ro tec to r.

A claración im portan te:
E n  l o s  e l e c t r o l i t o s  q u e  c o n t i e n e n  á c i d o  p e r c l ó r i c o ,  e s  
p r e f e r i b l e  e v i t a r  t o d a  m a t e r i a  o r g á n i c a  a c a u s a  d e  l o s  
p e l i g r o s  de  e x p l o s i ó n .

Sólo un bam fz a base de polietileno podrá s e r  utilizado a condición de evi 
ta r  todo calentam iento. Igualmente, hay que ten er cuidado con la fijación de la  
p robeta  sobre  la tom a de co rrien te : la  na tu ra leza  de e s ta  unión no debe c re a r  cu- 
p las electroquím icas en contacto con la probeta.

Dos soluciones son posibles: o bien la unión es de la m ism a natu ra leza  que 
e l espécim en, o perm anece fuera  del e lec tro lito .

Es esenc ial que la tensión aplicada en los bornes de las células corresponda 
a las condiciones óptim as de pulido definidas precedentem ente (tensión igual a 
aquella del fin de la m eseta  de la curva voltaje-in tensidad).

-  Con el objeto de renovar e l reactivo elec tro lítico  en la vecindad del ánodo,
y de e s ta  m anera  conservar en la  capa v iscosa  un esp eso r óptimo, es gene 
raím ente necesario  ag ita r el baño o la probeta.

E sta  agitación impide, igualm ente, todo calentam iento excesivo del espéci 
m en pero  no debe s e r  dem asiado enérg ica, lo que podrfa d e s tru ir  la capa necesa­
r ia  p a ra  la  obtención de un buen pulido.

P o r últim o, la na tu ra leza  del e lec tro lito  es función de m etal a p u lir . Un
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gran  núm ero de baños están  com puestos de un cuerpo fuertem ente oxidante (C104H, 
N03H, Cr03) y de cuerpos orgánicos susceptib les de s e r  oxidados (anhidrido acético, 
alcohol m e tílic o ,. . . )

Si llega a o rig in arse  la reacción  exotérm ica de oxidación (por calentam iento 
local, p o r co rtocircu itos o por chispas), e sta  reacción puede hacerse  suficientem en 
te  violenta como p a ra  provocar proyecciones pe lig rosas de productos fuertem ente 
co rro s iv o s . Es pues esenc ia l re sp e ta r  im periosam ente c ie r ta s  reg las  concem ien 
te s  a la m anipulación de ta les baños de pulido (6):

E v itar todo calentam iento en e l curso  del pulido y en consecuencia re frig e  
r a r  el baño po r una circu lación  de agua o por inm ersión en una m ezcla de 
agua y h ie lo .

No u tiliz a r  alcohol etílico  en lugar de alcohol m etílico , (este últim o da mez 
c ías mucho más estab les).

Con respecto  a la p reparación  de los baños, es necesario  p ro teg e rse  de las 
proyecciones eventuales y sobre  todo o p e ra r muy lentam ente a muy baja tem pera  
tu ra  (fig.40).

1 .3 ,4 .4 . A l g u n o s  b a ñ o s  d e  p u l i d o  u t i l i z a d o s .

Las rece tas  son muy num erosas, y p a ra  m ayores detalles se  rem ite  a las 
obras especializadas (E . Jacquet: "Le Polissage electro lytique des su rfaces m etalli 
ques e t ses  apprications", edición "Metaux" 1948; W. J .  McG. Tegart: "P o lissage  
E lectro lytique e t Chimique des Metaux" Dunod, P a r is , 1960).

C itarem os, sin  em bargo, algunos baños co rrie n te s .

Pulido del aluminio
666 cc de anhidrido acético .
333 cc de C104H R . P .  d= l,615 (tom ar precauciones durante la m ezcla). 
Tensión: 22 a 25 V (25 V en vacfo) -  Cátodo de acero  inoxidable.
Agitación lenta de la probeta  -  Baño re frigerado  con agua + hielo.
Pulido lento (algunas horas) -  A cada hora lavar la  p robeta  con agua co­

rr ien te , enjuagarla  con alcohol, su m erg irla  en e te r  y volverlo a 
co locar p a ra  p u lir al rev es .



Pulido del h ie rro  •,
37, 5 cc de ácido p erc ló rico  R. P . d = 1,615 
12, 5 cc de ácido acético 

250 cc de butilenglicol \
Tensión: 40 V -  * Cátodo: acero  inoxidable 
Baño: re frigerado  1
Duración: 20 minutos
Lavado inm ediato luego de sac a r la p robeta  pulida

Pulido del acero  inoxidable 1 8 - 1 0  . ‘
950 cc de ácido acético R. P.

50 cc ácido perc ló rico  R . P .  d= l,615 
Tensión: 25 V (en vaefo 50 V) -  Cátodo: acero  inoxidable 
Bailo: refrigerado  a  109 C (por dism inución de la  tem p era tu ra  e l baño puede 

congelarse)
. Duración: por periodos de 2 m inutos (en to tal 6 ' -  10')

Lavado inm ediato y secado entre  cada período

Pulido del cobre y latones
700 cc de P04H3 d= l,71  
300 cc de agua destilada
Tensión: 2 V con electrodos horizontales d istan tes 2 cm .
Cátodo de cobre puro en posición superio r 
T em peratu ra  del baño: ambiente ■ ,
Lavar inm ediatam ente luego del pulido que dura  1 a 2 horas (barn izar las 

ca ras  que no deben s e r  pulidas; la c a ra  a pu lir debe e s ta r  coloca­
da hacia a rrib a ).

Pulido del uranio
600 cc de ácido acético R .P . .

50 g r de C r03 
60 cc de agua 

Tensión: 30 V en vacio 
Cátodo de acero  inoxidable 
T em peratura  del baño: 10 a 15s C 
Duración: 2 a 10 minutos
B ajar 1a. tensión a 3 V a l fin a lizar e l pulido; en 8 a 10 minutos se produce 

un grabado que revela  la e s tru c tu ra

Pulido del Zinc
375 cc de P04H3 d= l,71 
625 cc de Alcohol etílico de 969
Tensión 4 V durante 30 segundos, luego 3 ,1 V durante 1 a 2 ho ras .
Cátodo de acero  inoxidable.
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1.3 .4 .5 , V e n t a j a s  e i n c o n v e n i e n t e s  d e l  p u l i d o  e l e c t r o l í t i c o .

C iertam ente, e l pulido e lec tro lítico  es un medio de obtener superfic ies me 
tá lic as  liberadas de toda tensión de deform ación, pero  ega superfic ie  b rillan te  f re  
cuentem ente e s tá  recub ierta  de un film  de óxido o de un compuesto químico cual~ 
q u iera . La capa superfic ia l depende en consecuencia de un núm ero bastan te grande 
de fac to res , ta les como la  n a tu ra leza  del baño de pulido, las condiciones de e lec tro  
l ls is ,  e l  método de lavado, e tc . E ste  film  muy delgado no influye generalm ente de 
m anera  im portante sobre los resu ltados del ataque m etalográfico u lte r io r , pero  con 
viene s e r  prudente. En las figs. 41 y 42 se  puede consta ta r la influencia de la  rup­
tu ra  de la capa de óxido como consecuencia de una deform ación del m etal subyacen 
te .  ~

Las ventajas del pulido e lec tro lítico  son, sin  em bargo, num erosas.

L a  s i m p l i c i d a d
La habilidad del operador influye mucho menos que en el caso del 
pulido m ecánico. Los resu ltados son buenos, s iem pre  que se  re£  
peten estric tam en te  las condiciones óptim as de e le c tró l is is .

V e r s a t i l i d a d
La form a y las dim ensiones de las p robetas in tervienen poco en el 
pulido elec tro lítico  y ubicando en lugares apropiados electrodos 
aux iliares es posible p u lir  p iezas de fo rm as com plejas.

L a  a u t e n t i c i d a d  d e  l a  s u p e r f i c i e
Hemos visto  que p a ra  c ie rto s  m etales o aleaciones blandas (plomo, 
estaño) o fácilm ente deform ables (zinc, acero  inoxidable), sólo e l 
pulido e lec tro lítico  perm ite  obtener una superfic ie  rep resen ta tiva  
del espécim en estudiado.

En cuanto a los inconvenientes, aparte  del film  superfic ia l ya mencionado,
es necesario  d ec ir que los resu ltados son algunas veces m ediocres con
aleaciones po lifásicas.

En las aleaciones se  pueden d istinguir dos casos:

La segunda fase  es anódica con respecto  a la m atriz .
Es entonces e s ta  segunda fase la que se  pule preferencialm ente  ( e j . : el
s ilic io  en las aleaciones alum inio-silic io).

l

La segunda fase es catódica con respecto  a la m a tr iz .
Es entonces la m atriz  la que es pulida p referencialm ente  a lrededor de la
segunda fase , la cual puede s a lta r  dejando puntos de ataque en la superfic ie .
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Los resu ltados son igualm ente bastan te  m ediocres s i  la  aleación se  encuen 
t r a  en estado deform ado previo  al pulido, o s i  las soluciones sólidas son fuertem en 
te  heterogéneas (segregaciones m enores i m p o r t a n t e s ) .  P o r últim o, un pulido 
dem asiado prolongado puede d a r nacim iento a e s tru c tu ras  periód icas del tipo 
MR ipple-m ark" sin  correspondencia con la  e s tru c tu ra  re a l  del espécim en (fig.43).

1 .3 .5 . M é t o d o s  r e c i e n t e s  d e  p u l i d o  e l e c t r o l í t i c o .

E l pulido elec tro lítico  en celdas es un procedim iento bastan te lento, pues 
las densidades co rrien te s  adm isibles son bastante débiles debido a l hecho de la  re  
novación lim itada de e lec tro lito  en la vecindad de la probeta a  p u lir . Adem ás, un 
control m etalográfico de una p ieza m asiva exige la tom a de una probeta, operación 
ra ram en te  rea lizab le  sin la destrucción  p a rc ia l de la p ieza. Estos inconvenientes 
han sido actuálm ente elim inados g rac ias  a ios procedim ientos descrip to s m ás ade­
lan te . .

1 .3 .5 .1 . L o s  a p a r a t o s  d e  p u l i d o .

a) Existen  num erosos modelos com ercia les de aparato  de pulido de los cua­
les describ irem os uno de e llo s , e l D isa E lectropo l, fabricado en D inam ar

ca según las ideas de JACQUET. En este  aparato  (fig.44) una co rrien te  de e lec­
tro lito  es proyectada sobre  la  superfic ie  a p u lir . E l tiem po de pulido e s , en con 
secuencia, muy corto ya que las densidades de co rrien te  pueden s e r  elevadas sin  
riesgos de calentam iento exagerado del espécim en. Asf, con'un elec tro lito  conte 
niendo:

700 cm3 de alcohol de 96 9 puro 
120 cm3 de agua destilada 
100 cm3 de butilenglicol 

78 cm3 de ácido p e i'd ó rico  de densidad 1,54 
se  pule en 20 segundos, con 50 volts, una superficie  de 1 cm2 de acero  inoxidable, , 
o de acero  al carbono. Una precaución im portante consiste  en enjuagar inm ediata 
m ente la p robeta , luego del fin de pulido.

b) De 1935 hasta  1956 e l pulido en celda, o con la ayuda de aparatos ta les co­
mo D isa E lectropol, fué considerado como e l m ejo r método de p reparación

de p robetas m eta lográficas. Sin em bargo, en 1956 JACQUET y VAN EFFENTERRE 
pusieron  a  punto un procedim iento de "M etalografía no destructiva" . G racias a  e£

-  23 -



te  método, e l control puede s e r  efectuado en piezas m asivas sin  ninguna destru c ­
ción de las m ism as (figs. 45 y 46).

Técnica del pulido con tampón (aparato Ellopol).
E l electrodo negativo es m etálico , m asivo (fig.47), e s tá  rodeado de una co 
b e rtu ra  en fib ra  s in té tica  inatacable por los e lec tro lito s .
E l tampón, impregnado con una pequeña cantidad de reactivo  de pulido, de 
be s e r  desplazado lentam ente sobre  la superfic ie  de la p robeta  a p u lir uni^ 
da al ánodo del generador.
Es n ecesario  ten er cuidado de no fro ta r  la  superfic ie  de la probeta  con e l 
tam pón. La co rrien te  de pulido debe h acerse  p a sa r  a trav és  de la pequeña 
capa de e lec tro lito  existente sobre  la p robeta .
Con el aparato  Ellopol (fig.48), es posible p u lir en 1 a 2 minutos una su­
p erfic ie  de 1 a 3 cm2; e s ta  superficie  puede s e r  examinada inm ediatam en 
te a l m icroscopio . P ero  e l campo de aplicación del método puede s e r  con 
siderablem ente aumentado utilizando la técn ica de las rép licas: un barniz”  
p lástico  es extendido sobre la superfic ie  pulida y atacada (barniz a base de 
n itrocelu losa  con un solvente que contiene un p lastifican te). E ste  barn iz , 
luego de secado, es despegado cuidadosam ente y la rép lica , montada sobre 
una lám ina de v idrio , es exam inada al m icroscopio . Se puede a sf conocer 
la e s tru c tu ra  de piezas m asivas, segu ir los cam bios de una m ism a zona de 
un aparato  en se rv ic io , y es igualmente posible exam inar la e s tru c tu ra  de 
p robetas aún fuertem ente radioactivas sin  precauciones especiales (fig.49).

1*3.6. E l  p u l i d o  q u í m i c o .

Desde hace ya v a ria s  décadas se  sabe que es posible p u lir superfic ies me 
tá licas  po r sim ple inm ersión  en un e lec tro lito  sin  ningún potencial ex terio r: este  
modo de pulido es llam ado "pulido quím ico".

En la e sca la  industria l, el abrillantam iento  químico es utilizado p a ra  el 
aluminio y algunas aleaciones, p a ra  el cobre y los latones. Pocos trabajos han 
sido efectuados sobre  e l m ecanism o de pulido químico, pero PINTER (9) ha m os­
trado  que e l pulido tiene lugar en dos etapas:

P o r rectificación  de las irregu laridades superfic ia les , rec tific a ­
ción ligada muy frecuentem ente a la  p resen c ia  de una capa v iscosa  
de difusión cercana a la superfic ie  del m etal.
Por abrillantam iento  sin  co rrosión , siendo este  fenómeno posible­
mente debido a la p resen c ia  de un film  muy delgado de óxido o de 
h id r óxido.
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En función de la  na tu ra leza  del reactivo  y de la tem p era tu ra  del baño, se 
pueden pues ten er todas las etapas desde la rectificación  sin  abrillantam lento  (su 
pe rfic ie  de aspecto m ate) hasta  un abrillantam iento  solo , sin elim inación de las 
irreg u la rid ad es  superfic ia les in ic ia les.

Las rece ta s  son evidentem ente num erosas y en tre  e llas  c itarem os los s i ­
guientes ejem plos:

Caso del Aluminio y sus aleaciones
30 cc S04H2 d = 1, 84
70 cc P04H3 d = 1, 84
10 cc N03H d = 1, 40
0 ,5  a 2 g / l t  de n itrato  de niquel c rista lizado  
Tem peratura: 85 -  1050 C 
Duración: 30 segundos a 2 minutos

Caso del Cobre
33 cc N03H d = 1,40
33 cc P04H d = 1, 84
33 cc CH3 COOH cris ta lizab le  d = 1,07
Tem peratura: 60 -  709 q
Duración: 1 - 2  minutos

Caso del H ierro
80 cc de agua destilada
28 cc de solución de ácido oxálico de 100 g / l t  
4 cc de H202 a 30%

T em peratura: 35s C (reactivo preparado  inm ediatam ente antes del uso) 
Duración: 15 minutos -  lavar cuidadosam ente.

Caso del Zirconio
45 cc N03H d = 1, 40
10 cc de agua destilada o agua oxigenada 
Tem peratura: 20s C
Duración: 5 a 10 segundos -  ap licar con un algodón

Las figuras 50 y 51 m uestran , en e l caso del zirconio , la calidad del puH 
do obtenido quím icam ente. La superficie  está  privada de capa de óxido lo que p e r 
m ite e l examen con luz polarizada (nicoles cruzados) p a ra  rev e la r la e s tru c tu ra . 
Se pone muy bien en evidencia la d iferencia en tre  un zirconio muy puro , elabora­
do por fusión zonal, y un zirconio conteniendo un poco de h ie rro  elaborado por el 
procedim iento V an-A rkel. En cuanto a la figura 52, e lla  m uestra  -luego de un 
sim ple pulido quím ico- la e s tru c tu ra  de un zirconio cargado de hidrógeno (2 áto­
mos po r ciento): se distinguen muy bien los bastoncitos de hidruro (fig. 53).
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CAPITULO II

LAS DIVERSAS TECNICAS UTILIZADAS EN MICROGRAFIA OPTICA

Sabemos ahora p re p a ra r  una superfic ie  m etalográfica utilizando las dife­
ren tes  técnicas de pulido precedentemente d esc rip tas .

En el estado sim plem ente pulido, es frecuentem ente ventajoso p ra c tic a r  un 
examen al m icroscopio , p rim ero  p a ra  con tro la r la  calidad de la superfic ie  pulida 
(ausencia de rayaduras en el caso de un pulido m ecánico, ausencia de grabado o de 
p icaduras en e l caso de un pulido electrolftico) y segundo, debido a que este  examen 
p erm ite  frecuentem ente re v e la r  sin alteración  c ierto s  aspectos p a rticu la re s  de la 
e s tru c tu ra . Las figuras 54, 55 y 56 m uestran  a sf las m icrocavidades en aleaciones 
lig e ras  de a lta  perform ance m ecánica del tipo Z icra l (aleaciones a lum inio-cinc-m ag 
n esio -cobre-crom o) o RR-57-(Al-Cu) (6%) Mn (0.25%) Ti (0,12%). La form a y di- 
m ensión de estas  cavidades habrfan sido ciertam ente  m odificadas por un ataque m i 
crográfico .

P o r lo tanto, antes de estud iar los d iversos métodos utilizados p a ra  rev e la r 
los constituyentes de las probetas m eta log ráficas , hablarem os de los d iferentes me 
dios ópticos puestos a la disposición del m etalógrafo p a ra  exam inar las e s tru c tu ras

I I .1. E l  m i c r o s c o p i o  m e t a l o g r á f i c o  .

ü .1 .1 .  P r i n c i p i o

Teniendo en cuenta la opacidad de las superfic ies exam inadas, la d iferen­
cia  en tre  e l m icroscopio m etalográfico y e l m icroscopio utilizado en biología re s i  
de esencialm ente en e l s is tem a  de iluminación y en la disposición de la p latina, la 
cual se  encuentra invertida p a ra  p e rm itir  la colocación cómoda sobre  e lla  de p ro ­
betas de tamaño relativam ente grande.
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n . l . l . a I l u m i n a d o r  p a r a  l o s  o b j e t i v o s  d e  d é b i l  a u m e n t o  
p r o p i o .

En e l caso de la m acrografía , los objetivos utilizados tienen una distancia 
fron tal suficiente para  que sea  posible in te rca la r un dispositivo óptico en tre  la pro  
beta y e l objetivo (distancia focal de 100 m m . , 75 mm„ ó 50 m m . , que dan aumen­
tos ú tiles de 2x a 25x sobre  la cám ara  fotográfica).

E l ilum inador p a ra  los exám enes en luz d irec ta  aparece sobre el esquem a
57.

Los exám enes m acrográficos con luz norm al pueden s e r  practicados con 
ventajas en num erosos casos. Si la superficie  m etalográfica está  sim plem ente pu 
lida, una deform ación p lástica  u lte rio r , por ejem plo, podrá c re a r  defectos de su­
perfic ie  llam adas "bandas de deform ación" (fig.58) sobre todo v isib les a débil au­
m ento. Si la superficie  pulida es atacada con la ayuda de un reactivo apropiado, 
e l grabado producido puede depender de la orientación c ris ta lin a  con respecto  al 
plano de la superfic ie . La figura 59 ilu s tra  e l efecto de un grabado selectivo so­
b re  la luz refle jada por un espécim en, y la figura 60 m uestra  la aplicación de es 
te fenómeno en el examen de la cris ta lizac ión  g ro se ra  de un lingote.

Si se ilum ina e l espécim en con un haz muy oblicuo, sólo la luz difundida 
po r Jas asp erezas  de la probeta llegará  al objetivo. Se rea liza  a s í  una ilum ina­
ción en "fondo negro" como lo indica el esquem a de la figura 61. A tftulo de ejem  
pío, las figuras 62 a 66 m uestran  algunas aplicaciones del examen m acrográfico .”  
D escrib irem os u lterio rm en te  los d iversos métodos puestos en p rác tica  p a ra  poner 
en evidencia estas  d iferencias e s tru c tu ra le s .

Il.l.l.b I l u m i n a d o r  p a r a  l o s  o b j e t i v o s  a a u m e n t o  p r o p i o  
e l e v a d o  ( d e  x5 a x l 5 0 ) .

La d istancia  frontal de estos objetivos es evidentem ente pequeña (desde al 
gunos cen tím etros hasta  algunas décim as de m ilím etro). E ste hecho excluye la ubi 
cación de un ilum inador en tre  e l objetivo y la preparación ; la iluminación de la ~  
probeta  es pues rea lizada  a través del objetivo g rac ias  a un ilum inador especial 
(fig.67).
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n . 1 .2 , C o n d i c i o n e s  ó p t i m a s  d e  e m p l e o  d e l  m i c r o s c o p i o
m e t a l o g r á f i c o .

La calidad de la  imagen dada por el m icroscopio depende de un c ierto  nú­
m ero  de fac to res en tre  los cuales c itarem os:

E l ajuste  de la fuente luminosa y del condensador.
E l ajuste del ilum inador.
La ap ertu ra  num érica  del objetivo.
E l co lor del filtro  interpuesto en e l tren  ilum inador.
La estabilidad m ecánica del conjunto del m icroscopio (comprendida la cá­

m ara  fotográfica).
La lim pieza de las superfic ies óp ticas. (Notablemente de la pupila de en tra  

da del ilum inador y de la len tilla  fron tal del objetivo).

II. 1 . 2 . a A j u s t e  d e  l a  f u e n t e  l u m i n o s a  y d e l  c o n d e n s a d o r .

La fuente lum inosa, constituida por el filam ento de una lám para de bajo 
voltaje, por un arco  (lám para a vapor de zirconio) o po r una descarga  en vapor 
de m ercu rio , debe s e r  tan puntual como sea  posib le. La lám para e s tá  colocada 
de ta l m anera  que e l haz proveniente de la fuente lum inosa y del espejo cóncavo 
re flec to r aparecen  confundidos a la  sa lida  del condensador. En e l caso de la ilu 
m inación en fondo c la ro , las len tillas del condensador están  ajustadas p a ra  que la 
imagen de la fuente se form e en e l centro de la pupila de en trada del ilum inador. 
En e l caso de la iluminación en fondo obscuro, el reglado corresponde a la ilum i­
nación de toda la superfic ie  de la pupila de entrada.

H .1 .2 .b  A j u s t e  d e l  i l u m i n a d o r .

SegtJn la figura 67, se  ve que los d iferentes a justes posibles son, en el o r 
den de ejecución:

Ajuste de la ap ertu ra  del diafragm a de campo y la puesta  a punto de la ima 
gen de este  d iafragm a en e l plano de la superficie  exam inada. La función 
de e ste  diafragm a es de lim ita r los rayos m arginales d ifusos. Su acción es 
bien v isib le  sobre las figuras 68, 69 y 70, y e l ajuste óptimo corresponde a
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la  desaparición  del contorno del d iafragm a en e l lfm ite de la imagen obser­
vada.

E l ajuste  del diafragm a de luminosidad -o  diafragm a de ap ertu ra - (el m ás 
cercano a la pupila de en trada del ilum inador). E l ro l de este  diafragm a es 
lim ita r la cantidad de luz que en tra  en e l ilum inador y su imagen se  encuen­
t r a  localizada al nivel de la len tilla  de en trada del objetivo. Es pues necesa 
rio  a ju s ta r exactam ente la apertu ra  del d iafragm a de lum inosidad.

Si e l diafragm a e s tá  dem asiado abierto  se  obtiene una imagen e n 'la  cual hay 
fa lta  de definición. Los detalles aparecen enm ascarados por una cantidad 
dem asiado im portante de luz difundida.

Si e l diafragm a e s tá  dem asiado ce rrad o , se dism inuye la ap ertu ra  propia 
del objetivo, lo que conduce a una imagen de débil resolución como conse­
cuencia de la p resen c ia  de fran jas de in te rfe ren c ia . Los efectos de la aper­
tu ra  del diafragm a de luminosidad están  indicados sobre las figuras 71 y 72.

E l ajuste óptimo de este  diafragm a depende de la ap ertu ra  num érica del ob 
jetivo, hay que c e r ra r lo  hasta  el lfm ite que corresponde a la aparición  de 
las p rim era s  fran jas  de in terferencia  y re a b rir lo  muy ligeram ente.

II .1 .2 .C  I n f l u e n c i a  d e  l a  a p e r t u r a  n u m é r i c a  d e l  o b j e t i v o .

Se sabe que en óptica la ap ertu ra  num érica del objetivo e stá  dada por la re  
lación: N = n. sen  j i  en la cual n es e l índice de refracción  del medio existente 
en tre  superfic ie  exam inada y la len tilla  fron tal del objetivo, y / i  es e l medio ángulo 
del vé rtice  del cono que tiene por base e l diám etro  de la len tilla  frontal y po r altu­
r a  la d istancia  fron tal.

E l poder separado r e stá  dado por la fórm ula

Las figuras 73, 74 y 75 m uestran  el efecto de la  ap ertu ra  num érica  del ob 
jetivo sobre  e l poder sep arad o r.
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II. 1 . 2.d F u n c i ó n  d e l  f i l t r o  c o l o r e a d o .

Los objetivos utilizados son generalm ente apocrom áticos correg idos p a ra  
t re s  co lores: e l azul, e l verde , y e l ro jo ; siendo la aberrac ión  de esfericidad  
m ínim a p a ra  e l azul y e l verde (figs. 76 y 77). Se obtienen pues las m ejo res m i- 
crog rafías  interponiendo un filtro  verde y utilizando em ulsiones pancrom áticas 
(sensibles a l verde).

I I .1 .2 .e  O t r o s  f a c t o r e s  i m p o r t a n t e s .

Evidentem ente se requ iere  una buena estabilidad p a ra  los exám enes m icro 
g rá fico s , de ta l m anera que los m icroscopios deben e s ta r  montados sobre  am o rü  
guadores e ficaces. En cuanto a la lim pieza de la óptica, e lla  es evidentem ente p r i 
m ordial: muchas fotografías verfan m ejoradas notablem ente su calidad s i e l usua­
rio  del m icroscopio hubiera puesto m ás cuidado en lim piar perfectam ente las lentt 
lias de su aparato .

I I .1 .3 . L o s  m é t o d o s  d e  e x á m e n e s  p a r t i c u l a r e s .

II. 1 .3 .a  L a i l u m i n a c i ó n  c o n  l u z  o b l i c u a .

En c ierto s  casos el con traste  dado por los d iferentes constituyentes de la 
e s tru c tu ra  examinada es dem asiado débil. Ese e s , igualm ente, el caso de peque 
ños desniveles de la superfic ie , ta les como las lineas de deslizam iento que se  dte 
tinguen m al en iluminación norm al.

P a ra  aum entar el co n traste , se descen tra  la luz inclinando un pequeño án­
gulo e l p rism a  con que cuenta p a ra  e ste  fin el ilum inador. E l efecto producido es 
tá  indicado sobre las figuras 78 y 79, y se  hace notar especialm ente la aparición 
de re lieves sobre la imagen. No es necesario  decir que los defectos de la super 
ficie  (rayas, puntos, e t c . ) aparecen  m ás netam ente m arcados en luz oblicua.
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n .1 .3 „ b  L a  i l u m i n a c i ó n  c o n  f o n d o  o s c u r o .

Se u tilizan  objetivos especiales que poseen un re fle c to r cóncavo en la mon 
tu ra  e x te r io r  de las len tilla s . La figu ra  80 ilu s tra  e l princip io  del método: un dia 
írag m a anu lar oculta e l  haz cen tra l y solam ente los ray o s  m arg inales llegan a  la 
p robeta  en incidencia rasan te  (es evidente que todos los d iafragm as del ilum inador 
deben e s ta r  ab iertos a l máximo y que e l co lecto r de la fuente lum inosa debe e s ta r  
regulado p a ra  que toda la pupila de en trada  del ilum inador aparezca, ilum inada).

De e s ta  m anera  son únicam ente los rayos lum inosos difundidos po r las as 
p e reza s  de la superfic ie  los que penetran  en e l objetivo y  contribuyen a  la form a­
ción de la imagen m icrográfica .

U .1 .3 .C  U t i l i z a c i ó n  d e  l a  l u z  p o l a r i z a d a .

Interponiendo un po larizado r en la tray ec to ria  del haz incidente y un anali 
zador en la del haz reflejado po r la p robeta , es posible re v e la r  c ie rto s  constitu­
yentes que desvfan e l plano de polarización de la luz. E sta  no e s , s in  em bargo, 
la  tínica u tilización  del m icroscopio po larizador.

Ejem plos de aplicación:

Caso de un m eta l o de una aleación anisó tropa. M ateriales ta les  como Zn, 
Z r , U, Pu, tienen un s is tem a  c ris ta lino  ta l que las propiedades ópticas de 
los c ris ta le s  no son idénticas en todas las d irecciones de la red . Es posi­
ble entonces d ife ren c iar los c r is ta le s  constituyentes de un agregado por las 
d iferencias de tonalidad que son función de la  orientación de la red  con r e s ­
pecto a l plano de la superfic ie  exam inada. Las figuras 85 y 86 m uestran  
una aleación A l-Pu sólo pulida e lec tro líticam ente , y exam inada en tre  nico 
les cruzados. La figura 87 rep re sen ta  la superfic ie  pulida de un p o lic ris -  
ta l de Zn exam inada en tre  nicoles cruzados.

Caso de las capas superfic ia les ep itáx icas. C iertos m a te ria les  isótropos 
pueden s e r  recub iertos con un film  de un compuesto anisótropo. E ste  film  
delgado puede p re sen ta r  re laciones de orientación con e l c r is ta l  subyacen­
te  lo que perm ite  indirectam ente poner en evidencia, po r un exam en en luz 
po larizada , las m odificaciones de o rien tación  de los c r is ta le s  m ism os. Ve 
rem os ejem plos de este  fenómeno cuando estudiem os los reactivos m icrog rá  
ficos.
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Muy frecuentem ente, detalles finos de la  e s tru c tu ra  observada son diffcü  
m ente puestos en evidencia con la  iluminación norm al u oblicua. NOMABSKY, 
en 1952, puso a punto un dispositivo, cómodo, d irectam ente  u tilizable  con e l m i­
croscopio  m etalográfico , provisto  de p o la rizad o res . E l principio del con traste  de 
fa se  in te rfe ren c ia l a  dos ondas polarizadas e stá  esquem atizado en la figura  8 8 a  ( 1 0 )  ,

P a ra  ten er una pequeña separación  angular de los 2 haces coherentes se  
puede co locar, en tre  los 2 po la rizado res cruzados, un doble p rism a  de cuarzo b i-  
r e f r i n g e n t e ,  F i g .  8 8 b .  Uno d e  l o s  p r i s m a s  t i e n e  s u  e j e  p e r ­
p e n d i c u l a r  a l  p l a n o  de  l a  f i g u r a ,  e l  o t r o  e s  p a r a l e l o  a  e s e  
p l a n o .  l a  o n d a  p l a n a  i n c i d e n t e  e s t á  p o l a r i z a d a  a  4 5 °  p o r  e l  
p o l a r i z a d o r  P 1  y  e s t a  o n d a  p l a n a  ^ o  e s  d e s d o b l a d a  e n  d o s  
o n d a s  i g u a l m e n t e  p l a n a s .
U n a , l a  ¿ L l,  e s t á  p o l a r i z a d a  e n  e l  p l a n o  d e  l a  f i g u r a .  La 
o t r a ,  ^ „ 2 ,  e s t á  p o l a r i z a d a  e n  u n  p l a n o  p e r p e n d i c u l a r .

E l d iagram a de la figura  89 m u estra  como e l po larizado r P2 no p e rm ite  de 
Ja r p a sa r  m ás que los componentes p a ra le lo s  de los rayos J1 y J2 , a  902 del rayo 
incidente Jo .

Sólo los componentes J |  y JJ, pueden in te rfe r ir . Se re a liz a  a s f  un s is tem a  
de fran jas  localizadas en e l centro  del p rism a . E stas fran jas  son de centro  negro 
pues las am plitudes ¿ l y  ¿ 2  son iguales y de signos opuestos en e l centro  del 
p r ism a , donde la  d iferencia  de m archa  de los rayos es nula (siendo iguales los es 
p e so res  de Q1 y de Q2 en e se  punto).

Con e l objeto de poder u s a r  una fuente lum inosa de tam año finito, es  nece 
sa r io  com pensar los trayecto s ópticos, los que son cada vez m ás d iferen tes a  me 
dida que se  apartan  del centro  del p rism a . E l m ontaje que re a liz a  estas  condicio 
nes aparece  en e l esquem a 90 y e l ángulo ©( del p rism a  es pequeño, del orden de 
45* p a ra  que A l A2 = d se a  del orden del poder sep arad o r del instrum ento .

Siendo la  com pensación de la d iferencia  de trayecto  óptico de los dos rayos, 
o rd inario  y ex trao rd inario

se  en co n trará  autom áticam ente asegurada, pues un rayo a  la a ltu ra  +- ¡1 vo lverá  a 
en co n trar a l p rism a  a  la  a ltu ra  -  h .



Aplicación de los exámenes con contraste interferencia!
En este caso las franjas deben estar localizadas en e l  plano focal del obje 
tivo y para obtener esto se  emplea un biprisma especial. En e l  prim er 
prism a, e l eje cristalográfico es paralelo a una arista, y en e l  otro está  
fuertemente inclinado con respecto a sus caras, permanecienco perpendi 
cular a su arista (fig. 91).
Las imágenes son ligeramente desdobladas (dos veces e l lim ite de resoln  
ción) y  se  obtiene e l máximo de contraste con la  ayuda de un. prism a com  
pensador (fig. 92)p que colocado delante del analizador P2, permite variar 
la distancia normal entre las dos ondas imágenes SÜj y S: El máximo 
de contraste se  obtendrá ajustando la diferencia de marcha A  de tal ma­
nera que e lla  sea  igual a 2 h, siendo h la altura de la desnivelación obser 
vada.
La figura 93 indica entonces cuales son las imágenes obtenidas en contras 
te interferencial en e l caso de diversos perfiles de superficie.
En cuanto a las figuras 94 a 96, ellas representan algunos aspectos obser 
vados con e l dispositivo de contraste interferencial.

n . l . S . e  E l  i n t e r f e r ò m e t r o  a d o s  o n d a s  p o l a r i z a d a s  ( f r a n ­
j a s  i n t e r f e r e n c i a l e s  no l o c a l i z a d a s ) .

Gracias a esta  técnica se  pueden abordar problemas de metalografía cuan 
titativa (medida de desnivelaciones en la superficie de las probetas.. . )

Se opera entonces con un biprisma de Wollaston de ángulo más elevado 
(c(= 29 4 5 ') que produce un fuerte desdoblamiento de las im ágenes. Este prism a  
está  ligeramente desplazado con respecto al plano focal del objetivo. En estas 
condiciones las franjas de interferencia son producidas en una dirección perpendi 
cular a la del desdoblamiento.

Con luz blanca existe una franja negra central y e l hecho que se  trabaje 
por diferencia implica que esta franja retorna a la misma posición cada vez que 
los rayos ordinario y extraordinario alcanzan e l objeto a un mismo nivel, cual­
quiera que este sea . Por e l contrario, en cada zona de desdoblamiento, la fran 
ja central puede sufrir un desplazamiento, función de la altura del escalón que lo 
produce; este desplazamiento es  debido al hecho que se  agrega una diferencia de 
fase en Ia zona de desdoblamiento.

Si "a" es e l valor del desplazamiento, y s i  "l" es la distancia entre fran­
jas (fig. 97), se  tiene:
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Conociendo la longitud de onda media A  de la luz blanca utilizada, se  pue­
de deducir h midiendo "a" y "1" sobre una micrograffa. El único inconveniente 
eventual de este método reside en e l hecho de que siendo las franjas normales a 
la dirección de desdoblamiento, es necesario un compromiso que obligue a orien 
tar las franjas a aproximadamente 45 a de la dirección del escalón a medir. La 
figura 98 es una aplicación al estudio de la altura de los escalones de una espiral 
de crecim iento en carborundum. El fuerte desplazamiento del centro de la esp i­
ral corresponde a un escalón de 0, llO^x t 0,005 p. - la figura 99, debido a MON­
DON (11) está extraída de un estudio sobre los desplazamientos de los lím ites de 
grano del Zn en e l curso de ciclados térm icos. La interferometrfa permite aquf 
medir la altura del desplazamiento intergranular y conocer e l cizallamiento en e l 
plano del lfmite de grano.

O b s e r v a c i o n e s  : Es posible, iluminando la preparación con luz monocromá­
tica, multiplicar e l número de franjas utilizables. Se puede entonces me­
jorar la sensibilidad aumentando la distancia entre franjas, ya que para 
una altura de desnivel dado, e l desplazamiento de la franja es proporcio­
nal a la distancia entre franjas. La distancia entre franjas puede ser  mo 
dificada, sea haciendo variar X  , sea disminuyendo e l ángulo del prism a  
birrefringente, pero en este último caso se  disminuye e l desdoblamiento 
de la imagen.

La figura 100 muestra los escalones sucesivos de una esp iral de crecim ien  
to con luz monocromática ( \=  5500Á). l a  altura h es igual a

h = Z150  ̂  -3ol2r22™ - 4 4 0 A° 

con un margen de error de ¿ 30 X. para la altura de cada escalón.

En resum en, e l método in te rf ero  m étrico  perm ite  re a liz a r  ''m etalografía  
cuantitativa", pero  puede tam bién ren d ir en ensayos cualitativos prec iosos se ry i 
c io s. Utilizando e l método de in te rfe renc ia  de "rayo  m últiple" se  puede asf re ­
co nstitu ir v e rdaderam en te  la topografía de una superficie



CAPITULO III

EXAMENES MICROGRAFICOS DE SUPERFICIE SIMPLEMENTE PULIDA

Gracias a las técnicas de pulido electrolítico que conducen a la obtención 
de superficies casi perfectas (libres de deformación y prácticamente exentas de 
film  superficial), e l  examen de superficies simplemente pulidas puede dar infor­
mación útil. Entre las aplicaciones principales en Metalografía citaremos:

El examen de la cristalización de m etales y aleaciones anisótropas 
(empleo de luz polarizada).

El caso de las aleaciones polifásicas.

La utilización de los fenómenos de pulido electrolítico selectivo  
(empleo de contraste de fase interfereneial).

El estudio de los procesos de deformación plástica de los metales 
y de aleaciones.

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

Hemos mencionado ya en e l parágrafo H.1.3.C que la desviación del plano 
de polarización, por la superficie pulida de los m ateriales anisótropos es función 
de la orientación de los crista les con respecto al plano de la superficie examinada 
(F igs. 101 y 102). No volverem os sobre este problema pero señalarem os otra 
aplicación posible del examen en luz polarizada: la detección de inclusiones anisó 
tropas. La presencia de tales inclusiones de origen endógeno puede ser  perjudi­
c ia l y nocivo para las propiedades del m aterial. Su detección puede hacerse por 
examen entre nicoles cruzados (Fig. 103). En este caso particular es ventajoso 
operar sobre una superficie pulida mecánicamente de manera muy cuidadosa (al 
diamante), pues e l pulido electrolítico o un ataque micrográfico corre el peligro  
de alterar la apariencia real de la inclusión como consecuencia de fenómenos elec  
troqulmicos en la interfase de la matriz y de la inclusión.
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IH.2. E x a m e n  de  l a  e s t r u c t u r a  d e  a l e a c i o n e s  p o l i f á s i c a s .

Hay ciertos casos en que e l  examen de 1a superficie simplemente pulida me 
cínicam ente permite precisar la estructura de una aleación; en efecto, cuando co­
existen muchas fases y en los casos en que una de estas fases presenta propiedades 
ópticas o mecánicas bastante diferentes de las otras, e l  examen de la superficie pu 
lida sin ataque es preferible (en este caso no existen los problemas de corrosiones 
preferenciales en la interfase entre fases). En e l caso de la fig .104, los precipite 
dos de cromo que son relativamente duros, se  destacan muy bien de la matriz de 
solución sólida, rica en cobre (efecto de relieve debido a las diferencias de dureza 
y  efecto de contraste debido a las diferencias de color intriiiseco de las fases).

En cuanto a la fig .105, ella  representa la superficie pulida mecánicamente 
de un compuesto A1-A120 3 (SAP: Sintered Aluminium Powder) en e l cual se  obser­
van fenómenos de sombreado debido a la gran diferencia de dureza entre e l Al de 
base y los film s de a lámina delgados, lo que permite localizar fácilmente a éstos 
últim os.

HL3. U t i l i z a c i ó n  de  l o s  f e n ó m e n o s  e l e c t r o l í t i c o s  s e l e c
t i v o s .

Siendo la velocidad de disolución electrolítica dependiente de la composi­
ción química local del m aterial, se  concibe que e l examen de una superficie puU 
da electrolíticam ente permita localizar zonas de segregación y en principio finos 
precipitados (pero en este último caso e l  tamaño de los constituyentes será  exage 
rado por e l efecto de disolución preferencial interfacial).

Veamos algunos ejemplos típicos:

Las figs. 106 y 107 muestran bien e l efecto de la heterogeneidad de compo 
sición sobre la velocidad de disolución anódica en e l curso del pulido elec  
trolftico.

La fig .108 representa los m ism os precipitados de Al^Fe y de A l-F e-S i re 
partidos en los lím ites de los granos y en los planos (100) de crista les ba­
sálticos de aluminio (de 99,5% de pureza) enfriado rápidamente desde e l 
estado líquido (se notará la ausencia de precipitados en los lím ites en posi 
ción de m aclas).
Por último, la fig. 109 es un caso particular donde la disolución electrolfti
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ca e stá  afectada po r la orientación de los c r is ta le s  con respecto  al plano de 
la superfic ie  pulida.

II I .4. U t i l i z a c i ó n  d e l  p u l i d o  e l e c t r o l í t i c o  p a r a  e l  e s t u d i o
m i c r o g r á f i c o  d e  l o s  p r o c e s o s  de  d e f o r m a c i ó n  p l á s ­
t i c a .

III. 4 .1 . C r i s t a l o g r a f í a .

Los m etales son cuerpos c ris ta lizad o s, los c ris ta le s  son definidos po r un 
motivo elem ental de arreg lo  de átomos llamado m alla, o celda elem ental. Los 
s is tem as c ris ta lin o s  se  d iferencian p o r una p a rte , per la form a de la m alla e le ­
m ental, y por o tra , po r la disposición de los átom os en e s ta  m alla.

I I I .4 .1 .a  L o s  d i f e r e n t e s  s i s t e m a s  c r i s t a l i n o s .

Los p rincipales s is tem as c ris ta lin o s  que in te resan  a l m eta lu rg ista  son re  
p resen tados en las figs. 110, 111 y 112. E ntre los o tros s is tem as , sólo el o rto rró m  
bico y e l s is tem a  cuadrático presen tan  c ierto  in terés (el U es o rtorróm bico  y e l es 
taño blanco es cuadrático). Estando los átomos dispuestos en e l espacio según c ie r  
ta s  d irecciones c ris ta lo g ráficas  y arreg lados según c ierto s planos re tic u la re s , es 
im portante conocer p a ra  cada e s tru c tu ra  los planos de las d irecciones m ás densas 
utilizando p a ra  ello los índices de MILLER. La notación de MILLER aparece en 
la fig. 113, p a ra  los c r is ta le s  cúbicos, y en la íig . 114 p a ra  los c ris ta le s  hexago­
nales com pactos.

I I I .4 .1 .b  L o s  d i f e r e n t e s  m o d o s  d e  d e f o r m a c i ó n  p l á s t i c a  de  
l o s  m e t a l e s .

E l deslizam iento
Es e l modo de deform ación m ás co rrien te . Los c r is ta le s  se deform an por 
deslizam iento de planos re ticu la res  densos en una dirección bien definida
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e igualm ente densa (fig. 115). Los planos de deslizam iento y las d ireccio­
nes de deslizam iento de las p rincipales estru c tu ras  son:

Sistem a cúbico de ca ras  centradas (Al, Ag, Cu, Ni, Fe JT)
1 111\ (4 planos)
<110> (3 d irecciones por plano)

Sistem a cúbico de cuerpo centrado (Mo, Fe'*, W, latón )
Plano no definido ( (110^ , { ll2 j  , {123^ )

< 1 1 1 7
Sistem a hexagonal compacto (Cd, Zn, Mg, Ti, Be, Zr)

(0001) o (ÍOIO)
<1120  y

Sistem a orto rróm bico  ((/,/.)
(010) y tam bién (110) (011) (001)

Lioo]

La ley de SCIIMID
Los planos de deslizam iento no pueden e n tra r  en acción salvo que se  p ro ­
duzca un cierto  efecto de c iza lla  en este  plano en e l cu rso  de la deform a­
ción.' Existe pues una tensión c rític a  de "slip" c a rac te rís tic a  del m etal y 
del estado de tensión in icial de la  red  c ris ta lin a . En e l caso de una tr a c ­
ción sim ple, la fig. 116 indica que e l deslizam iento se  produce sobre un 
plano denso dado, cuando la tensión F /S t  aplicada a una sección re c ta  de 
la p robeta  es ta l que (fig. 117):

61 ~ JL~___ L̂±____
5o 3 úl/) x o (jos X „

"5< = tensión c rític a  de "slip"
X a ~ ángulo del plano de deslizam iento con e l eje de tracción  
X í = ángulo de la  d irección  de deslizam iento con el eje de tracción .

Cuando la e s tru c tu ra  c ris ta lin a  es ta l que existen va rias  posibilidades de 
deslizam iento, el plano p a ra  e l cual la tensión de co rte  reducida a dicho 
plano es m áxim a, s e rá  el que va a su fr ir  el deslizam iento (plano cuyo án­
gulo con el eje de tracción  sea  próxim o a 459), y la d irección  de desliza­
m iento que tiene e l ángulo m ás próxim o a 45 Q con e l eje de tracción s e rá  
la d irección activa (el producto sen %  . eos X  . es máximo).

E l maclado
Se dice que dos c r is ta le s  se  encuentran en posición de m aclas s i, en una 
p a rte  y en o tra  del plano común de unión (plano de m aclas) subsiste  una 
red  común que posea una m alla  m últiple de aquella que le es propia (fig. 118). 
C iertos c r is ta le s  p resen tan  este  fenómeno y es necesario  ten er cuidado del 
hecho que las m aclas no son c a rac te rís tic a s  de un estado deform ado. Exis 
ten , en efecto, dos p rocesos de form ación de m aclas:
1) E l maclado se produce en el curso  m ism o de la cris ta lizac ión  del
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m etal (m aclas de recocido).
2) Las m aclas aparecen y se  d e sa rro llan  durante la deform ación plás 

tica  (m aclas de deform ación).
En e l caso de la deform ación por m aclado, los átom os deben so b rep asar 
una b a r re ra  de energ ía, y se  concibe que ex ista  una tensión c rftic a  de ma 
ciado. E sta  tensión c rftica  es generalm ente bastante grande, de a llf que 
las m aclas se d esa rro llen  m ejor generalm ente a baja tem p era tu ra  y en 
c r is ta le s  p a ra b s  cuales e l deslizam iento es d ifícil. A sf los m etales de 
e s tru c tu ra  cúbica de caras  centradas no presen tan  m aclas de deform ación 
salvo a muy bajas tem p era tu ras , m ien tras  que los m etales hexagonales 
(Zn, Z r, Ti), cuadráticos (Sn) ó rom boédricos (U,A) se  m aclan por defor­
m ación a la tem p era tu ra  am biente.
La m acla de deform ación e stá  carac te rizad a  (fig.119) po r un plano Kj que 
conserva su form a y su posición en e l curso  de la deform ación (plano de 
m aclas), por una dirección de cizallamientoY^ y por un plano K^, perpendi 
cu lar a la d irección  de cizallam iento y que perm anece sin  d isto rsión  luego 
de la deform ación (posición in icial K2, posición final K¿). Según las estru c  
tu ra s  c ris ta lin as , los elem entos de maclado son los siguientes (fig.120):

Sistem a cúbico de ca ra s  centradas (Cu, Ag, Ni a baja tem peratu ra) 
Kx = { l l l j  V*! = < 112>

Sistem a cúbico centrado (Fe«< , en frfo  o po r choque)
Kx = \112j VTX = <111>

Sistem a hexagonal compacto (Cd, Zn, Co, Ti, Mg, Be, tracción  
, p a ra le la  a l plano basal)

Kl= l10 T2l <10T!>
O rtorróm bico (U )

Kjl = (130) ó (172)
Y\ 1 = C 31 Oj ó (^312)

m . 4 .2 . O b s e r v a c i ó n  m i c r o g r á f i c a  d e  l o s  m e c a n i s m o s  d e
d e f o r m a c i ó n  .

III .4 .2 . a L a s  I f n e a s  d e  d e s l i z a m i e n t o .

La in tersección  de los planos de deslizam iento activos con la superficie  es, 
en genera l, v isib le  en form a de Ifneas finas observables con m icroscopio óptico. 
P ero  es n ecesario  d ec ir que la  p reparación  de la superficie  con el objeto de obser 
v a r  deslizam ientos no debe s e r  efectuada, sino po r pulido e lec tro lítico  con exclu­
sión de todo pulido m etálico .
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La teo ría  de las d islocaciones p e rm ite , p o r o tra  p a r te , exp licar porqué e l 
deslizam iento se  localiza sobre c ierto s  planos priv ilegiados que deslizan una can­
tidad suficiente, p a ra  que el escalón creado sea  visib le  aún con e l m icroscopio Ó£ 
tico .

Los fenómenos de deslizam iento dependen no solam ente de los s is tem as de 
tensiones im puestas a l m a te ria l, sino tam bién de la e s tru c tu ra  c ris ta lin a  del m e­
ta l en la  cual distinguirem os:

El caso de los m etales y aleaciones cúbicas de ca ra  cen trada, ca ­
rac terizad o s por deslizam iento rectilíneo  o frecuentem ente re p a rtí 
dos'según varios s istem as (4 como máximo) cuando la deform ación 
tiene lugar a la tem pera tu ra  am biente.
A sí por ejem plo las figs. 121 y 122 m uestran  dos aspectos de d e sli-  
am ientos observados sobre  m onocrista les de aluminio deform ados

A p a r t ir  de un c ierto  alargam iento se  ven, por o tra  p a rte , d esa rro  
lia rse  heterogeneidades de deform ación:
-  D eslizam ientos desviados (fig.123)
-  Las bandas de deslizam iento secundarias (fig.124)
-  Las bandas de deslizam iento m últiples (fig.125)
-  Los pliegues (fig.126 y 127)

El caso de los m etales cúbicos cen trados, carac te rizado  por los 
deslizam ientos sinuosos (cuando la deform ación tiene lugar a la 
tem p era tu ra  am biente), y repartidos según uno o dos s istem as sola 
m ente, rom o lo indica la fig .118.

mo consecuencia de la p resenc ia  de átomos extraños en la red  de ba 
se  cúbica centrada (solución sólida de sustitución), los deslizam ien 
tos se  hacen rectilíneos (fig.129).

E l caso de los m etales y aleaciones hexagonales. Siendo general­
mente las posibilidades de deslizam iento bastante restring idas (un 
sólo plano de deslizam iento s i la re lación  C /a  de la m alla es m ayor 
que 1,633) las líneas de deslizam iento son rec tas  y pertenecen  a un 
sólo s istem a  en un c r is ta l dado (fig.130). Cuando la re lación  C /a  
es próxim a a 1,633 (caso del m agnesio y del titanio), pueden apare 
c e r  deslizam ientos desviados ya que éstos son posibles sobre p la­
nos p iram idales o p rism áticos de la e s tru c tu ra  (figs. 131 y 132).

E l caso de los m etales de o tras  e s tru c tu ra s . Teniendo en cuenta e l 
pequeño núm ero de elem entos de s im e tría , las posibilidades de dess 
lizam iento están  lim itadas. En e l caso del Uranio oí, , por ejem plo,

5%.

V  -  v E l caso de las aleaciones cúbicas cen tradas (latón (3 o Fe-S i). Co
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se  nota un solo plano p rincipal (010) y una so la d irección  de desliza  
miento t i o o j  .
Frecuentem ente intervienen pliegues p a ra  acom odar la deform ación. 
Estos pliegues se  encuentran en planos vecinos a l (100) y en conse­
cuencias norm ales a la  d irección  de deslizam iento (fig. 133).

II I .4 .2 .b L a s  m a c l a s  d e  d e f o r m a c i ó n .

En las e s tru c tu ras  cúbicas, las m aclas de deform ación no se d esa rro llan  
sino en condiciones p a rticu la res  (choque o tracción  a baja tem peratu ra). A tftulo 
de ejem plo las figs.134  y 135 m uestran  m aclas aparecidas en e l curso  de la defor 
m ación del h ie rro  a -1 9 5 Q C.

En las e s tru c tu ras  hexagonales u o rto rróm bicas e l maclado frecuente es 
un p roceso  de acomodación de la deform ación, n ecesa ria  en el caso de los po li- 
c r is ta le s  p a ra  com pensar e l núm ero restring ido  de s istem as de deslizam iento .
La fig . 136 rep resen ta  un p o lic ris ta l deform ado por tracc ión  a tem p era tu ra  am ­
biente, y la fig. 137 m uestra  un m onocristal de uranio luego de la deform ación 
a  20Q C, (no confundir las finas m aclas inclinadas a 45 0 con lineas de deslizam ien 
to g ru esas ; e l deslizam iento es perceptib le bajo form a de muy finas lineas v e r ti-~  
cales).

II I .4 .2 . c C a s o s  p a r t i c u l a r e s  d e  l a s  t r a n s f o r m a c i o n e s  q u e
p r o d u c e n  m o d i f i c a c i o n e s  d e l  p e r f i l  d e  l a  s u p e r f i ­
c i e .

Además de los deslizam ientos y de las m aclas m ecánicas hay o tras  cau­
sas  de m odificación del p e rfil de la superfic ie . C itarem os en tre  estas  causas:

^  “ La transform ación  m arten sftica . Cuando un acero  fuertem ente cargado de 
níquel, p o r ejem plo, es llevado a a lta  tem p era tu ra , tom a e s tru c tu ra  aus- 
ten ítica  cúbica de ca ras  cen tradas. En e l curso  del enfriam iento rápido 
p o s te rio r es posible m antener en estado de equilibrio m etastable una e s ­
tru c tu ra  austen ítica  Y  aún a una tem p era tu ra  am biente. L,a probeta auste 
n ftica es pulida con precaución y luego enfriada a una tem pera tu ra  in ferio r 
a la que corresponde al um bral de aparición de la m arten sita . Existe en­
tonces, una transform ación  p a rc ia l de la e s tru c tu ra  que pasa  del sistema, 
c ú b ic o  de  c a r a s  c e n t r a d a s  a l  s i s t e m a
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cúbico centrado . E sta  transform ación  se efectúa con una variación  de vo­
lumen (el s is tem a  cúbico centrado es  menos compacto) y e l aumento de vo 
lumen tiene repercusión  sobre e l p e rfil de la superfic ie . La fig. 138 mués 
tr a  e s ta  superfic ie  exam inada con luz oblicua y se puede p e rc ib ir  netam en 
te  la e s tru c tu ra  en agujas de la m arten sita .

La m igración de sub -lím ites durante e l curso  de ensayos de "C reep " . Los 
c r is ta le s  p resen tan  siem pre  defectos de e s tru c tu ra  y, en tre  estos defectos, 
las d islocaciones juegan un ro l im portante. Nosotros no nos en tre ten d re ­
mos aquí en los detalles de la te o ría  de lag dislocaciones, pero  es  necesa­
rio  ten er p resen te  c ie r ta s  nociones e lem entales.

Aproximación a la teo rfa  de las d islocaciones. Existen muchos tipos 
de dislocaciones, siendo la m ás sim ple la dislocación de borde o dis 
locación de TAYLOR (12). La fig. 139 m u estra  como se  puede esque 
m atizar la dislocación de borde, defecto linel que re su lta  de la intro 
ducción de un sem iplano re ticu la r suplem entario  (gris) en una parte  
del c r is ta l .  La lfnea de dislocación que a trav iesa  e l plano de la figu 
ra  en L, e s tá  siem pre contenido en un plano atóm ico denso (plano 

£ l l l )  de la e s tru c tu ra  cúbica de ca ra s  cen tradas, por ejem plo), y 
e l defecto e stá  carac te rizado  por un vector de tras lac ió n  llamado vecv —

to r de BURGERS (13). La fig . 140 indica cómo una dislocación de bor 
de puede m overse en un plano de deslizam iento por efectos de una dé 
b il tensión de corte  sobre ese plano y sin  ocasionar un profundo re ­
a rreg lo  de la repartic ión  de los átomos de la red; e l deslizam iento 
de úna dislocación en un plano contenido en e l vecto r de BURGERS de 
e sta  dislocación e s un movimiento "conservativo" que no exige nin­
gún transpo rte  de m a te ria l. La fig. 141 rep resen ta  e l cizallam iento 
de un c r is ta l  resu ltan te  del deslizam iento de una dislocación de bor 
de cuando esta  ha "b arrido" todo su plano de deslizam iento .
Una linea de dislocación introduce deform aciones discontinuas en e l 
c r is ta l: como consecuencia, ex iste  un campo de tensiones en la ve­
cindad inm ediata de la dislocación (la zom situada inm ediatam ente por 
encim a de la dislocación es una zona de com presión, y aquella que 
e s tá  inm ediatam ente por debajo, una zona en extensión. V er fig. 142). 
La p resenc ia  de estas tensiones explica c ie r ta s  propiedades escen- 
c ia les de las d islocaciones, notablem ente:

Su in teracción con las d islocaciones vecinas.
Su in teracción con los o tros defectos puntuales de la red 
(átomos extraños en inserción o sustitución, vacancias). 
In teracción de las d islocaciones. Cuando dos lineas de d is­
locaciones del m ism o signo están  situadas en e l m ism o pía 
no de deslizam iento, e llas se rechazan  (fig. 143); s ie s ta s  
d islocaciones son de signos con trarios se a traen  y se anu­
lan (fig. 143 b is). Si dislocaciones del m ism o signo están 
ubicadas en planos de deslizam iento vecinos, ex iste  una con
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figuración correspondiente a  un mfiiimo de energ ía  de d is to r 
sión de la red . Esta configuración en la cual las Ifneas de 
dislocación de borde se ubican las unas po r encim a de las 
o tra s  es llam ada "sublím ite" o "pared  de d islocaciónes".
La form ación de un ta l "sublfm ite" corresponde a l fenóme­
no de "poligonización" descrip to  por CAHN en 1949 (14). Efs 

' tá  c laro  (fig.144) que la p resen c ia  de una pared  de disloca­
ciones introduce una desorientación débil en tre  las dos pa.r 
tes del c r is ta l situadas a un lado y .gtro del sublfm ite. E sta  
desorientación es t a l  que Q = s i b es e l vecto r de BUR- 
GERS de una de las d islocaciones y, s i  d es la d istancia  me 
dia entre  dos d islocaciones vecinas.

Aplicación al caso de la m igración del sublfm ite. Si se som ete una 
probeta de aluminio pulido e lee tro  lftic ámente a la acción de una ten­
sión a tem p era tu ra  elevada ("creep")se  pueden ob serv ar sobre la su 
perfic ie  desniveles v isib les m ediante luz oblicua (fig.145). •
Un exam en atento perm ite  m o s tra r  que estos desniveles co rrespon  
den a zonas de m igración de las paredes de dislocaciones y e l esque 
ma 146 explica e l fenómeno.

“ La fusión de lfm ites de g ran o s. Si una probeta previam ente pulida es lleva 
da a una tem p era tu ra  muy próxim a a la tem p era tu ra  de fusión del m a te ria l, 
se  puede o b serv ar una fusión p re fe ren c ia l de los lfm ites in teg ran u la res .
Del hecho de la p resen c ia  de num erosos defectos y de la segregación de áto 
mos de im purezas al nivel de los lfm ites de grano, la  tem p era tu ra  de fusión 
de estos lfm ites es entonces algo in ferio r a la  de la m atriz  que lo rodea.
La fusión p re fe ren cia l provoca un hundimiento local de la superfic ie , bien 
v isib le  en la figura  147.
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CAPITULO IV

UTILIZACION DE LOS REACTIVOS QUIMICOS PARA LA 
PUESTA EN EVIDENCIA DE ESTRUCTURAS

En la m ayoría de los casos el examen de las superfic ies sim plem ente pulí 
das no perm ite  d istinguir los d iferen tes elem entos de la e s tru c tu ra  (ausencia de 
coloración in trínseca  p a rticu la r de los constituyentes, ausencia de re lieve en los 
lím ites de las In terfases, constituyentes isótropos, e tc .)

Es necesario  entonces r e c u r r i r  a reactivos más o menos selectivos capa­
ces de re v e la r  los d iferentes elem entos de la e s tru c tu ra . E ntre esos reactivos dis 
tinguirem os:

Los reactivos co rro siv o s .
Los reactivos co loran tes.
Los ataques e lec tro líticos con el caso p a rticu la r del potenciostato.

IV .1. L o s  r e a c t i v o s  c o r r o s i v o s .

Estos reactivos son muy em pleados. Su composición se origina general­
m ente en rece ta s  perfectam ente em p íricas. Su acción puede e je rc ita rse  por di­
v e rso s  m edios:

Sea que la intensidad de la co rro sión  v a ría  con la orientación re ía  
tiva de los c r is ta le s  con respecto  a la superfic ie .

Sea que corroen  uniform em ente y selectivam ente uno de los constl 
tuyentes de la e s tru c tu ra .

Sea que se revelan sensib les a las variaciones locales de composj^ 
ción quím ica y que ataquen preferencialm ente  las zonas enriqueci­
das en una o va rias  im purezas (o elem entos de aleación).

Sea que provocan la aparición de figuras de co rrosión .
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IV .1 .1 . R e a c t i v o s  s e n s i b l e s  a l a  o r i e n t a c i ó n  c r i s t a l i n a .

En un m etal puro o en una aleación con una so la fase , la e s tru c tu ra  puede 
hacerse  visible por el ataque de los lím ites de grano, o de la superficie  de los g ra  
nos.

Ataque de los lím ites de grano
Es debido a l hecho que los lím ites re s is ten  menos a la acción de los re a c ­
tivos co rro sivos como consecuencia de la acum ulación de defectos al nivel 
de los lím ites in te rg ran u la res. P o r o tra  p a rte , la segregación de c ierto s 
elem entos extraños (im purezas o elem entos de aleación) en los lím ites , c rea  
un factor electroquím ico favorable a una corrosión  p re fe ren cia l del lím ite 
o de las regiones inm ediatam ente vecinas.

Ataque de la superficie  de los c ris ta le s
Las d iferencias de tono que aparecen en tre  c r is ta le s  vecinos son debidas al 
hecho que la co rrosión  es función de la orientación de los c r is ta le s  con re s  
pecto al plano de pulido inicial. Los escalones form ados sobre la superficie  
atacada tienen una dirección , en consecuencia un poder refle jan te, que de­
pende de e sta  orientación. E l esquem a de la fig.148 explica este  efecto, y 
las figs. 149 y 150 ilustran  el fenómeno.

IV .1 .2 . R e a c t i v o s  s e l e c t i v o s  c o r r o s i v o s  p r e f e r e n c i a l e s  de
u n a  f a s e  o a g r e g a d o .

Las aplicaciones son m últiples y los reactivos muy num erosos son igual­
mente adaptados a casos p a rtic u la re s . Tom arem os como ejem plo e l ataque de los 
aceros al carbono, recocidos, en los cuales coexisten dos fases: la cem entita (car 
buró de h ie rro ) y la fe r r i ta  (solución sólida de C en e l h ie rro  cúbico centrado). ~ 
Los reactivos utilizados ("nital" o "p ic ra l" , v e r  tabla de los reactivos) no colo­
rean  ni la fe r r i ta  ni la cem entita, sin em bargo, e l agregado eutectoide se  p resen  
ta  bajo la form a de líneas m ás o menos sinuosas alternativam ente c la ras  y oscu­
ra s  (figs. 151 y 152). De hecho, los reactivos atacan preferencialm ente  la f e r r i  
ta  y las bandas o scuras corresponden a zonas donde la luz incidente es desviada” 
po r la inclinación de la superficie  de la fe r r i ta  atacada (esquem a 153).

Caso p a rticu la r de las fases finam ente d ispersas
Cuando una de las fases se encuentra en estado de fino precipitado subm i- 
croscópico e l reactivo de ataque provoca la form ación de una superficie
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muy finam ente grabada y p rácticam ente  p rivada de poder re fle c to r. E stas 
zonas co rro ídas ap arecerán  entonces en negro en la superfic ie , en o tras  
p a rte s  c la ra s , de la p robeta . Aquf, por ejem plo, podemos c ita r  e l caso 
de la descom posición de la m arten sita  de los aceros por un calentam iento 
de algunos minutos a 200-2500 C. Se sabe que la m arten sita  proviene de 
la transform ación  b ru ta l de la austen ita  (fase gam a cúbica de ca ras  cen tra  
das estab le a a ltas tem pera tu ras) a fase alfa (fase cúbica cen trada estable 
a ba jas tem p era tu ras). E sta  fase alfa que toma nacim iento por plaquetas 
en teras  en e l seno de la austen ita  tiene la m ism a com posición que la fase 
gam a que le da origen (la transfo rm ación  m artensftica  no im plica e l p ro ­
ceso de germ inación y de crecim iento). R esulta de esto una so b resa tu ra  
ción de la red  en elem entos de aleación, notablem ente C, sobresa turación  
que conduce a la form ación de una m alla cuadrática  m etastab le . En e l cur 
so de un calentam iento a una tem pera tu ra  m oderada, la m arten sita  eyecta 
su C en exceso bajo form a de fino precipitado de carburo  hexagonal. En 
este  estado la m arten sita  descom puesta es muy atacable y los reactivos co 
mo el n ita l la hacen ap arecer en negro sobre la p reparación  (figs. 153 y 
154).

IV. 1 .3 . R e a c t i v o s  s e n s i b l e s  a l a s  v a r i a c i o n e s  l o c a l e s  d e
c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a .

P arece  norm al que c ie rto s  reactivos sean  sensib les a las variaciones loca 
les de com posición quím ica y e l ataque in te rg ran u la r p re fe ren c ia l, ya mencionado, 
es un ejem plo. Ensayos debidos a MONTARIOL (14) y efectuados sobre alum inios 
de a lta  pureza han m ostrado que e l ro l de las im purezas segregadas en los lim ites 
de grano es e l fac to r determ inante de la co rrosión  in terg ranu lar: en los alum inios 
m ás puros, sólo la co rrosión  in te rg ranu lar subsiste  en e l curso  de un ataque en el 
ácido clo rh ídrico  al 10% (no se  constata, por o tra  p a rte , ninguna co rrosión  de la 
superfic ie  de los c ris ta le s ) , y sólo los lim ites de grano de débil energ ía, los lím i 
te s  de m acla  po r ejem plo, perm anecen inatacados puesto que poseen poca actividad 
con respecto  a las im purezas de la  m atriz  que los rodea (fig. 155).

Se puede tam bién a s im ila r  a un efecto del m ism o tipo e l ataque intergranu 
la r  p re fe ren cia l de los aceros n iquel-crom o 18-10, sensibilizados por un calen ta­
m iento en tre  700 y 8009 C, en e l curso  del cual e l carburo  de crom o C r^C ^, p rec i 
p ita  en los lim ites de grano. E l ataque p re fe ren c ia l tiene lugar en las zonas que 
rodean los p rec ip itados, zonas fuertem ente em pobrecidas en crom o.

Existen, sin em bargo, o tras  aplicaciones im portantes de e s ta  aptitud que 
tienen c ierto s  reactivos de s e r  sensib les a las variaciones locales de com posición.
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Se pueden m encionar, po r ejem plo, e l ataque po r e l "p ic ra l"  (5% de ácido pfcrico  
en e l alcohol) que p erm ite  re v e la r  los contornos de poligonización en e l h ie rro  
Arm co (fig. 156). Es esencial hacer no ta r que e ste  reactivo  reacciona bien en es 
te caso con las asociaciones "d islocaciones-im purezas" ya que un h ie rro  p e rfec­
tam ente descarburizado  po r un calentam iento prolongado en a tm ósfera  de hidróge 
no seco , no p resen ta  e l fenómeno de ataque localizado en los sublfm ites. Una li­
g e ra  carburización  u lte r io r  del m ism o m etal es n ecesa ria  p a ra  que e l reactivo re  
vele la su b estru c tu ra  ex isten te . “

IV .1 .4 . R e a c t i v o s  q u e  d a n  n a c i m i e n t o  a f i g u r a s  d e  c o r r o ­
s i ó n .

Estos son reactivos que poseen la propiedad de a taca r las superfic ies  puli 
das únicam ente en c ie rto s  puntos privilegiados de e sa  superfic ie . De esto  re su l­
ta  la form ación de figuras de contornos generalm ente geom étricos.

¿ Es a OSMOND y CARTAUD (15) a  quienes se debe, en 1905, las p rim era s  
observaciones de figuras de co rro sión  sobre  e l h ie rro , pero  las observaciones m ás 
im portan tes no pudieron s e r  hechas hasta  luego del advenimiento del pulido e lec tró  
lftico . L os  reactivos que dan figuras de co rro sión  son, en efecto, muy sen s ib le s~  
a l estado de la  superficie  del m a te ria l atacado.

LACOMBE y BEAUJARD en 1945 (16) pusieron a punto un reactivo  de a ta­
que del aluminio que daba figuras de co rro sión  poco num erosas y de grandes dim en 
s iones. La fo rm a geom étrica  de estos puntos de ataque es bastante cu rio sa , m ás~  
aún teniendo en cuenta que e sta  form a depende de la orientación del c r is ta l ,  con 
respecto  a l plano de la superfic ie  atacada (fig. 157). Se encontró a s f  que las ca­
ra s  atacadas corresponden a planos (loo} del c r is ta l  de aluminio lo que perm ite  
conocer con una buena aproxim ación la orientación de un grano dado. La fig. 158 
indica bien las facies de las figuras de co rrosión  reveladas g rac ias  a la p resenc ia  
de las llheas de deslizam iento resu ltan te  de una débil deform ación p rac ticada  lue­
go del ataque de la superfic ie . E ste  método de ataque, po r o tra  p a rte , ha p e rm ití 
do m o s tra r  m icrográficam ente la fragm entación de los c r is ta le s  en subgranos s e ­
parados po r paredes .de d islocaciones.

La fig . 158b m uestra  la repartic ión  de las figuras de co rrosión  sobre la su 
p e rfic ie  de un m onocrista l poligonizado. ~
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IV. 1 .4 . a H i p ó t e s i s  s o b r e  e l  o r i g e n  d e  l a  l o c a l i z a c i ó n  d e  
l a s  f i g u r a s  d e  c o r r o s i ó n .

Teniendo en cuenta que las figuras de co rro sión  se localizan p re fe ren te ­
m ente en los sublim ites de poligonización, es lícito  p regun tar s i  las figuras de 
co rro sió n  no tom an sim plem ente nacim iento en los puntos de em ergencia de If- 
neas de d islocaciones en la superfic ie  de la probeta  (dislocaciones que cortan  la 
superfic ie  según un ángulo su p erio r a 20-302).

E sta  idea es c iertam en te  válida en el caso de los c r is ta le s  iónicos como 
e l c lo ru ro  de litio  estudiados po r GILMAN (17) (figs.159 y 160), y en el caso de 
los m etales sem iconductores como e l silic io  o el germ anio (17)(figs 161). En los 
o tro s m eta les , la  in terp re tación  es m ás com pleja, pues s i  las d islocaciones son 
n ecesa rias  p a ra  d e sa rro lla r  las figuras de co rro sión , o tros fac to res intervienen 
p a ra  m odificar e l  resu ltado  del ataque. Entre estos fac to res  se  puede c ita r:

La pureza  del m etal.
La orientación de la c a ra  c ris ta lin a  atacada (caso del cobre) (19).
La natu ra leza  o e l estado de las im purezas.

Influencia de la pureza del m etal y del estado de las im purezas p resen tes .
Se han realizado experiencias con la  ayuda del aluminio con d iversos teño 
re s  de im pureza en h ie rro  (de 1 ppm a 300 ppm). se  han hallado los siguien 
tes resu ltados:

P o r una p a rte , p a ra  un aluminio de pu reza  dada, e l núm ero de figu 
ra s  form adas po r unidad de superfic ie  es variab le  según los tra ta ­
m ientos té rm icos im puestos: un templado en agua a 02 , desde una 
tem p era tu ra  de 6302 c ,  conduce a  una densidad m ínim a de figuras 
(fig. 162), y un enfriam iento en 2 minutos desde la m ism a tem pera 
tu ra  elevada perm ite  d e sa rro lla r  un núm ero máximo de figuras por 
cm 2. Adem ás, p a ra  una velocidad de enfriam iento dada, e l núm ero 
de las figuras por unidad de superficie  es tanto menos im portante 
cuanto m enor es e l tenor en h ie rro , (fig. 162).

E stas  observaciones hacen pen sar que las asociaciones "dislocaciones—im 
purezas"  (se tiene la costum bre de llam ar a e ste  fenómeno: "decoración de 
dislocaciones") son n ecesa rias  p a ra  que e l reactivo  pueda d a r nacim iento a 
las figu ras de co rro sión . Otro ensayo confirm a e s ta  h ipótesis: una probeta 
de aluminio con 40 ppm de h ie rro  es poligonizada, pulida electro líticam ente  
y atacada con un reactivo  p a ra  figuras de co rrosión  (fig. 163). La m ism a 
probeta e s , luego, llevada a 6302 c ,  tem plada en agua, repulida y atacada: 
los sublfm ites han desaparecido m icrográficam ente (fig. 164).  Un nuevo re  
cocido a 6302 c  seguido de un enfriam iento lento en e l a ire  p erm ite , luego 
de im repulido y ataque, volver a encon trar los sublfm ites m arcados po r fi 
guras de co rro sión . C iertos lím ites de grano de un tipo p a rtic u la r  se  com
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portan , p o r o tra  p a rte , como los sublfm ites, es e l caso de los lfm ites en 
posición de m acla aproxim ada que se  puede d e sc rib ir  como resu ltan te  de 
la superposición de un lfm ite de m acla verdadero  y una pared  de d isloca­
ción. Las figs. 166 a 168 m uestran  e l com portam iento de un ta l lfm ite de 
m acla aproxim ado, en re lación  con la velocidad de enfriam iento im puesta 
a  la  probeta. ' ■ .
Se puede pues d ec ir que las figuras de corrosión  tom an nacim iento en el 
punto de em ergencia de las Ifneas de d islocación en la superfic ie , a  con­
dición que estas  dislocaciones estén  decoradas por im purezas.
De esto  se  concluye que los alum inios muy puros se rán  difícilm ente ataca 
dos po r los reactivos de figuras de co rro sión . Es po r o tra  pa rte  probable 
que, en tre  todas las im purezas usuales del alum inio, sólo la im pureza hie 
r ro  pueda jugar un ro l im portante ailn con tenores muy bajos, del orden de 
1 /1 . 000. 000. E sta  "actividad" de la im pureza h ie rro  e s ta rfa  ligada nota­
blem ente a la muy débil solubilidad de este  elem ento en la red  del aluminio 
(0, 06% o sea  600/1. 000. 000 a 6504 C y 1 ppm solam ente a 200Q C aproxim a 
dam ente).

Caso p a rtic u la r  de los m etales p a ra  los cuales el ataque no se produce m ás que
sobre  c ie r ta s  ca ras  c r is ta lin a s .

E s , notablem ente, e l caso del cobre en e l cual no se  pueden fo rm ar figu­
ra s  de co rrosión , sino sobre  ca ra s  c ris ta lin as  de bajo índice (100), (110), 
(111), exigiendo cada una de e s ta s  orientaciones un reactivo especifico (21). 
Ha sido YOUNG quien ha puesto en evidencia, p a ra  e l cobre, una relación 
en tre  las figuras de corrosión , los gérm enes de óxido form ados por oxida 
ción controlada, y las d islocaciones.
En este  caso las im purezas no parecen  s e r  n ecesa rias  y la form ación de 
figuras de co rrosión  puede h acerse  sobre las dislocaciones so las , sin  de 
coración. Se puede a sf abordar estudios de núm ero y de repartic ión  de 
d islocaciones introducidas en e l curso  de la deform ación p lástica  (figs 
169 y 170).

E j e m p l o s  d e  a p l i c a c i ó n  de  l o s  r e a c t i v o s  q u e  d a n  
f i g u r a s  d e  c o r r o s i ó n .

Hemos ya mencionado algunas aplicaciones de los reactivos sensib les a 
las dislocaciones no decoradas.

O tros reactivos son nc menos in teresan tes y, en e l caso del alum inio, se 
pueden c ita r  las aplicaciones siguientes:
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Estudio de los fenómenos de poligonización.
Con respecto  a este  estudio, e l reactivo clásico  de agua reg ia  fluorada ha 
debido s e r  modificado con el fin de m ultip licar el núm ero de figuras de 
co rrosión  form adas por unidad de superfic ie . E l agregado de un agente 5 
diluyente no iónizable ha perm itido alcanzar este, objeto y e l d iagram a de 
la figura 171 indica las com posiciones de los reactivos que dan muy nume 
ro sas figuras de co rrosión .
Las m icrograffas 172 y 173 m uestran  una m ism a zona atacada con un r e ­
activo que da grandes figu ras, y con un reactivo  de m icro figu ras. Se cons 
ta ta  fácilm ente una m ejor definición aportada por éste  últim o reactivo.
Con ta les  reactivos sensib les, se  hace posible segu ir la evolución de la 
su b estru c tu ra  de poligonización en e l curso  de d iversos tra tam ien tos té r ­
micos como los indican las figuras 174a y 174b, 175a y 175b. 
O b s e r v a c i ó n :  En e l caso de los alum inios muy puros, aún los re a c ti­

vos de m icrofiguras se  hacen poco sen sib les . Es posible, sin  em 
bargo, a c recen ta r e l núm ero de m icrofiguras agregando a l re a c ti­
vo algunas ppm de d iferentes cationes ta les  como Auf++, Fe+++,

- f - f -Cu . Las figuras 176 y 177 pertenecen  a una m ism a zona atacada 
p o r un reactivo sin  catión y un reactivo conteniendo 6 ppm de iones 
Au ; e l núm ero de sublfm ites v isib les ha aumentado fuertem ente 
en e l segundo caso .

Estudio de los lím ites de g ran o .
Siem pre en e l caso del aluminio, los reactivos que dan m icro  figuras de 
co rro sión  perm iten  poner en evidencia in teracciones eventuales en tre  los 
lím ites de grano y las im purezas o los defectos de e s tru c tu ras  vecinas.
Si se lleva una probeta a a lta  tem pera tu ra  durante un tiem po suficiente pa 
r a  hom ogeneizar su e s tru c tu ra , y se  la enfría  a continuación, de modo de 
favo recer m ás o menos la form ación de a tm ósferas de im purezas a lred e ­
dor de las d islocaciones, efectuando un pulido seguido de un ataque con un 
reactivo de m icro figu ras, ex iste  la posibilidad de ob serv ar lo siguiente: 

E xiste  a un lado y o tro  de g ran  núm ero de lím ites de grano, una 
banda privada de figuras (fig.178).
E l esp eso r de e sta  banda depende de la velocidad de enfriam iento 
de la probeta: e lla  es m ás ancha a medida que el enfriam iento es 
m ás lento (figs.179 y 180).
E l esp eso r de e s ta  banda em pobrecida depende de la pu reza  del me 
ta l: cuanto m ás puro es e l m etal, m ayor es el esp eso r de la banda 
(se sobreentiende que p a ra  una velocidad de enfriam iento dada).
La banda es inexistente en c ierto s  lím ites p a rticu la res  de débil 
energ ía, ta les  como los lím ites de m acla (fig.181).

Se puede d ec ir que los lím ites de grano tienen acción sobre la m atriz  c r is  
ta lina  que la rodea; los defectos de e s tru c tu ra , num erosos en los planos 
del lím ite de grano, e jercen  una fuerte  a tracción  con respecto  a las im per 
fecciones que las rodean. Los lím ites de los granos "o rd inario s"  juegan
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pues e l ro l de sum idero p a ra  las d islocaciones, las vacancias y las impu­
rezas  vecinas, m ien tras  que los lim ites "coheren tes" (tales como los lím i 
tes de m acla) poseen una reactiv idad débil o nula como consecuencia del 
pequeño núm ero de defectos que com portan.
Es s in  em bargo d ifícil d ec ir  s i  en c ierto s  casos e l em pobrecim iento de im 
purezas es la causa verdadera  de la p resen c ia  de la banda. Se puede -en  
efecto - im aginar una fuerte  a tracc ión  del lím ite con respecto  a las vacan­
c ias vecinas, pudiendo la fa lta  de vacancias im pedir la  form ación de atm ós 
fe ra s  de im purezas a lrededor de las d islocaciones que bordean e l lfm ite. ~

\

Estudio de las zonas de m igración de b s  lim ites
En e l curso  de tra tam ien tos té rm ico s  se  puede a s is t i r  a desplazam ientos, 
algunas veces im portan tes, de las fro n te ras  in te rg ran u la res .
Cuando la m igración tiene lugar a una tem p era tu ra  no muy elevada y el 
tiem po de m antenim iento a la tem p era tu ra  m áxim a es bastante corto , se  
puede luego del enfriam iento p u lir y a tac a r, y o b se rv ar que la posición ini 
c ia l del lfm ite e s tá  m arcada  po r una acum ulación de figuras de corrosión  
(fig. 182). E ste  fenómeno deja suponer que c ie r ta s  im perfecciones conteni 
das en e l plano del lfm ite no lo ha seguido en su m igración y han perm ane­
cido en e l m ism o lugar (notablemente las im purezas).
Cuando la  m igración tiene lugar a una tem p era tu ra  bastan te baja p a ra  que 
los fenómenos de precip itación  en tren  en juego, la  zona de m igración m is 
ma aparece em pobrecida en figuras de co rro sió n . Las figs.183 y 184 mués 
tra n  este  fenómeno y el empleo del fondo oscuro es aquí muy útil p a ra  m os­
t r a r  la  pequeña densidad de figuras de co rro sión  en todas las áecciones ba­
r r id a s  po r los lím ites de grano que m igran .

Estudio de la deform ación p lástica
Un efecto muy in teresan te  de la aplicación de los reactivos que dan figuras 
de co rro sió n  es debido a CÁRRINGTON quien ha trabajado  como LOW sobre  
la re lación  F e-S i (22). Estos au tores han estudiado en p a rtic u la r  probetas 
débilm ente deform adas de las cuales se  sabe p resen tan  e l fenómeno de las 
bandas de " P iobert-L O ders". Se tra ta  de una deform ación heterogénea lo­
calizada que aparece al comienzo de la deform ación p lástica  y que se  tradu 
ce en una m eseta  sobre  las curvas de tracción . Durante e ste  período que~  
corresponde a la invasión p ro g resiv a  de la p robeta  por una o v a ria s  bandas 
de P iobert, la  deform ación p lástica  e s tá  únicam ente localizada en la banda, 
perm aneciendo el re s to  de la p robeta  no deform ada. La fig. 185 m u estra , 
luego de un pulido y un ataque con un reactivo  de figuras de co rro sión  sen­
sib le  a las dislocaciones " fre sca s"  (es d ec ir , introducidas por una deform a 
ción p lá s tica  rec ien te), que c ierto s  c ris ta le s  perm anecen no deform ados 
p lásticam ente en la vecindad del fren te  de la banda de P iobert.
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O bservaciones re la tiv as  a la form ación de figuras de co rro sión  sobre las lineas 
de deslizam iento del alum inio.

Hay que s e r  algunas veces prudente con respecto  a la in terpretación  de los 
aspectos observados luego de un ataque con un reactivo  que produce figuras 
de co rrosión . Sea po r ejem plo un aluminio con 40 /1 . 000.000 de h ie rro , re  '
cocido durante 8 días a 620QC y luego pulido e lec tro líticam ente .
Una débil deform ación de la p robeta  hace ap a rece r algunas líneas de d esü  
zam iento y s i  la  superfic ie  es inm ediatam ente atacada, se  puede consta tar 
la  aparición de alineam ientos locales de figuras de co rro sión  en e l mism o 
lugar de los deslizam ientos (fjgs.186 y 187), pero  todos los s is tem as de 
deslizam iento no son in teresados por este  ataque p re fe ren c ia l (fig.188).
No se tra ta  de la percepción de las líneas de dislocación contenidas en los 
planos de deslizam iento como se podría  p en sa r. En efecto, el experim en 
to siguiente es bastante dem ostrativo a este  respecto : una p robeta  es puU 
da e lec tro líticam en te , deform ada débilm ente, repulida (para b o rra r  las 
tra z as  de deslizam iento de h  superficie) y atacada. Ningún alineam iento 
de figuras de ataque es ahora perceptib le  como lo indica la fig . 16f9.' So­
b re  e sta  figura se ha deform ado de nuevo la probeta luego del ataque pa­
ra  m o s tra r  la tra z a  de los deslizam ientos activos. En este  caso , es bien 
evidente que e l reactivo utilizado es impotente p a ra  re v e la r  las dislocacio 
nes fre sca s  introducidas en e l curso  de la deform ación p lá stica . Los a li­
neam ientos constatados sobre las líneas de deslizam iento aparen tes tienen 
o tra  causa: 1

O bien la deform ación ha creado defectos en la  pequeña capa super 
fic ia l,
o bien los escalones debidos al deslizam iento producen un efecto 
m icrom agnético suficiente p a ra  localizar algunas figuras en ese 
lugar.

Aplicación al estudio de las e s tru c tu ras  de solid ificación.
Se sabe que la solidificación de un m etal o de una aleación procede a p a r ­
t i r  gérm enes, y que el sólido no tiene una com posición homogénea si la ve 
locidad de solidificación no es infinitam ente lenta. La c ris ta lizac ió n  puede 
s e r ,  por o tra  p a rte , dendrítica  o basá ltica , según e l gradiente de tem pera­
tu ra  im puesto a la p robeta  durante su enfriam iento .
R esulta del proceso  m ism o de la solidificación que e l m etal o la aleación 
p o seerá  necesariam ente  heterogeneidades de com posición. La figura 190 
m u estra  este  fenómeno sobre una aleación Al-U con 0, 08% U, enfriada rá  
pidam ente desde e l estado líquido. Liego de un ¿im ple pulido e lec tro líti­
co, se  perc ibe  una red  ce lu lar r ic a  en elem ento de adición (y en im purezas),
(hemos ya mencionado este  efecto debido a un pulido selectivo).
El ataque con un reactivo  que de figuras de corrosión  m uestra  sin  em bargo 
que existe  una zona enriquecida de elem entos de adición en la vecindad de 
los verdaderos precip itados (fig. 191), y el exam en fondo negro perm ite  poner 
e l fenómeno perfectam ente en evidencia (fig. 192). A m ayor aumento y en
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fondo negro (fig.193) se  constata  un lím ite muy neto en tre  la zona c o rro í­
da correspondiente a los espacios in terdendrfticos y los ejes de dendrita  
m ás pu ro s , que no fueron atacados. E sto  se  ve confirm ado por la fig .194 
que m u estra  o tro  co rte  de la  m ism a probeta: la c a ra  exam inada e s tá  a 90e 
de la precedente (en consecuencia p a ra le la  a  los ejes de las dendritas) y 
se  observan las bandas p a ra le la s  alternativam ente corrofdas (espacios in­
terdendrfticos) y no atacados (eje de las dendritas). P o r fin, s iem pre  so ­
b re  e s ta  aleación Al-U con 0, 08% de U, las m icrograffas 195, fondo c laro , 
y 196 de fondo oscuro , ilu s tran  e l efecto de la orientación c ris ta lin a  sobre 
los resu ltados del ataque con reactivo  de figuras de co rro sió n . Un Ifmite 
de grano sep a ra  la  m icrograffa  en dos p a rte s  y e l efecto de grabado a l nivel 
de los espacios in terdendrfticos aparece invertido de una zona a la o tra .
En realidad , es el tamaño y la  densidad de los puntos de ataque lo que di 
fe rencia  un c r is ta l  del o tro: la s  figuras de co rrosión  muy finas y juntas dan 
en efecto una superfic ie  ligeram ente corrofda que difunde poco la luz y que 
aparece por este  hecho poco atada.
Term inarem os estas  observaciones sobre  las e s tru c tu ra s  de solidificación 
con e l estudio de una g ran  dendrita  observada en un pequeño lingote de alu­
minio conteniendo 140/ppm de h ie rro . Luego de un pulido e lec tro lítico  de 
la superfic ie , un ataque con un reactivo  de m icrofiguras ha dado la imagen 
rep resen tada  en la  fig .197 (m acrograffa en fondo negro). A p e sa r  de la  de 
bil cantidad de im purezas, el reactivo  pone bien en evidencia las zonas don 
de ellos han segregado y la figura  198 m u estra , con aumento m ás fuerte , 
una v is ta  de la e s tru c tu ra , en la vecindad del eje p rinc ipa l de la dendrita. 
P ero  el hecho, sin duda m ás im portante, es perceptib le  en la  fro n te ra  entre  
la dendrita  p rincipal y los c ris ta le s  vecinos. En este  nivel, en efecto, el 
reactivo revela  zonas enriquecidas en im purezas que son las antiguas fron 
te ra s  en tre  las dendritas en e l momento del fin de la solidificación (figs.
199 y 200).
Los lím ites e ran  entonces muy atorm entados y, en e l curso  del enfriam ien 
to, ya en estado sólido, los lím ites se han desplazado, haciéndose m ás rec  
tos con e l objeto de d ism inuir su energ ía  in terfac ial.
Sobre las m icrograffas se  perciben pues, sim ultáneam ente, los lím ites en 
tre  granos en e l momento de la solidificación y los lím ites actuales m ás ~  
rec tilín eo s.

IV„2. L o s  r e a c t i v o s  " c o l o r a n t e s " .

Con e s ta  denominación designarem os los reactivos que producen en la su­
perfic ie  de las p robetas, capas delgadas coloreadas a s í  como reactivos que provo 
can la aparición  de una capa pequeña superfic ia l no coloreada. En éste  últim o caT-

- 53 -



sp, fenómenos de In terferencia  o fenómenos de polarización  pueden p e rm itir  la 
observación  de coloraciones extrem adam ente vivas sobre  la superfic ie  m eta lo - 
g ráfica .

JV .2 .1 . R e a c t i v o s  q u e  d a n  c a p a s  d e l g a d a s  c o l o r e a d a s .

Un muy antiguo reactivo de este  tipo que se  u tilizaba p a ra  e l exam en de 
los aceros es e l c itra to  de sodio en ebullición. G racias a e ste  reactivo es posible 
co lo rea r selectivam ente los carburos contenidos en los ace ro s , notablem ente e l 
carburo  de h ie rro  (cem entita) que es muy v isib le  en las figuras 201 y 202.

No in sis tirem o s sobre  este  tipo de reactivos, habiendo sido publicadas nu 
m erosas rece ta s  (23) con el objeto de co lo rea r selectivam ente algún constituyen­
te  determ inado.

IV .2 .2 . R e a c t i v o s  q u e  f o r m a n  p e q u e ñ a s  c a p a s  d e l g a d a s
e p i t á x i c a s  .

G racias al empleo del pulido e lec tro lítico  que perm ite  co n serv ar intacta la 
e s tru c tu ra  superfic ia l de las superfic ies pulidas, ha sido posible el desa rro llo  de 
los reactivos que dan capas epitáxícas m ás o menos esp esas . Como consecuencia 
de las re laciones de epitaxia, las capas delgadas form adas tienen esp eso res  v a ria  
bles que perm iten  re v e la r  las variaciones de orientación c ris ta lin a  o las anom alías 
de com posición quím ica del m etal sub-yacente. Se puede com prender e l gran  inte­
ré s  que estos reactivos p resen tan : m ientras que los ataques co rrosivos no ponen en 
evidencia m ás que los lím ites de los granos (o de las fases) por ejem plo, se  puede 
e sp e ra r , con la ayuda de las capas ep itáx icas, adelantar un paso hacia una m ic ro - 
g ra fía  m ás cuantitativa (hemos visto que e l ataque con reactivos que dan figuras de 
corrosión  tendía hacia ese  m ism o objetivo)

Una de las particu la ridades de las capas epitáxicas es la de d e sa rro lla r  en 
superfic ie  intensas co loraciones. Se tra ta  de co lores de origen físico  debidos a:
-  Fenómenos de in te rfe renc ia .

Fenómenos de po larización .
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i
IV .2 .2 .a  C a p a s  e p i t á x i c a s  c o n  c o l o r e s  d e  i n t e r f e r e n c i a .

E l método consiste  en d e sa r ro l la r  sobre  la  superfic ie , po r inm ersión  en 
Un reactivo  apropiado, capas muy delgadas. E s ta  pelícu la  siendo epitáxica, po­
see  un e sp eso r que e s tá  determ inado po r la o rien tación  c ris ta lin a  del m etal sopor 
té (y, eventualm ente, por su com posición quím ica). Cuando se  ilum ina con luz 
blanca y en incidencia norm al en una superfic ie  como é s ta , cada elem ento dé la 
superfic ie  aparece coloreada con un tono propio que depende del e sp eso r de la ca 
pa delgada depositada. La coloración es debida a  las in te rfe renc ias  form adas en 
tr e  la  luz refle jada  po r la superfic ie  ex terna  de la  capa, y aquélla refle jada por 
e l soporte  m etálico sub-yacente.

La d iferencia  de m archa  en tre  los dos h aces , igual a 2ne (n = lim ite de re  
flección de la capa, e = e sp eso r de la m ism a), es pues variab le  según la o rien ta ­
ción del c r is ta l  soporte , ya que el e sp eso r de e s ta  capa depende de la orientación 
del soporte .

Habrá extinción cuando 2.na. = £on K: im par) e iluminando con luz 
b lanca ,las longitudes de onda extinguidas no son las m ism as cuando e v a ría . Cuan 
do e aum enta se  pasa  p rogresivam ente  del am arillo  ( X = 0 ,6 /* ) a l azul ( ^  = 0 ,4 /^ ) . 
En e l caso del óxido sobre  h ie rro  se observarán  los co lores siguientes:

60 A : am arillo  c laro
110 & : ro sa  c laro
140 A

A
: ro sa  violáceo

200 A : violeta
300 1 : azul
480 1 : azul verdoso

En función de la o rien tación  del c r is ta l  con respecto  a l plano de la  su p e r­
fic ie , los e sp eso res  de capas de óxidos form adas van creciendo en el orden siguien 
te:

(110) (321) (111) ¿  (100)
am arillo  ro sa  v io leta  azul

lo que concuerda con los resu ltados obtenidos po r C. LIBANATI en e l caso  de la  su l 
furación  del h ie rro  po r Azufre 35 S a 509 C.

Ejem plos de aplicación -  Caso del aluminio y sus a leaciones.
Luego del pulido e lec tro lítico , las p robetas son atacadas en una solución 
acuosa conteniendo 4% de MnO^K y 2% de NaOH (24). Se form a una capa 
delgada de óxido que da lugar a co lores de in te rfe renc ia  sensib les a las 
variaciones de com posición de la solución sólida. P o r o tra  p a rte , c ie r -
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tos constituyentes ta les  como e l A lgFe, AlgNi son coloreados por el re a c ­
tivo (AlgMg2 »AlgCu, Ma Si, AlgMn, A lC r, AlgTi, no lo son).
Las m icrograffas 203 a  210 m uestran  Jas e s tru c tu ras  de las aleaciones AlMn 
y AlMg enfriadas muy rápidam ente luego del estado líquido (velocidad de en 
friam ien to  de 25.0009 C /seg) (25). Se observan muy claram ente  las redes 
de las d islocaciones estab ilizadas en los planos (112) y (100). E l con traste  
de los sub-lfm ites e s tá  aquí ligado a fenómenos de segregación que provo­
can variaciones de espeso res de la  capa epitáxica.
Las m icrograffas son de hecho co rte s  de p rism as  hexagonales cuyo eje es 
p ara le lo  a  una d irección  <^111^> de los c r is ta le s . Se constata  la  ex isten­
c ia  de e sp ira le s  de crecim ien to . En otro  orden de ideas, CALVET (26) ha 
u tilizado e l m ism o reactivo p a ra  estud iar el "light phenomenon" descrip to  
p o r M iss GAYLER (27). Se t r a ta  aquí de una aleación RR-47 con 3% Cu,
0,25% Mn y 0,12% T i (resis ten te  al "c reep"). Luego de un revenido de 50 
dfas a  3009 c  se  ve bien los c r is ta le s  que c recen  localm ente a  expensas de 
los c r is ta le s  vecinos. E ste "light phenomenon” aparece aquí en fo rm a muy 
destacada (fig. 211).

Caso de las aleaciones fe rro sa s
F u á  BEAUJEARD (18) quien p rim eram en te  u tilizó  los reactivos que dan ca 
pas delgadas de óxido con calores de in te rfe ren c ia  p a ra  e stu d ia r los ace ro s . 
P rim ero  preconizó reactivos a base  de hidróxido de sodio que contiene un 
elem ento oxidante ta l como e l C ^O ^K ^ o NOgNa. P ero  su em pleo p resen  
ta  algunos inconvenientes po r e l hecho que e l  ataque tiene lugar durante la 
ebullición (riesgo de a lterac iones de e s tru c tu ras  m etastab les y adem ás pe 
lig ro  de una variac ión  no controlada de la com posición del reactivo  como 
consecuencia de la  evaporación).
E l m ism o au to r ha pues adoptado un reactivo  u tilizable en frío  (29): una 
solución de bisulfito  de densidad 1 ,32  diluida en 50% de agua. La capa del 
gada de sulfuro form ada es epitáxica y p resen ta  co lores de in te rfe renc ia  
(fig. 212a). E ste  reactivo  es muy sensib le a las heterogeneidades fís icas  
ligadas a  la  deform ación del m a te ria l a s í  como a heterogeneidades de com 
posición quím ica como lo m u estra  la  fig . 212b, re la tiv a  a una probeta de 
ace ro  obtenida en un convertidor Thom as. O tro aspecto de in te rés  del re  
activo p recedente ya ha sido señalado po r VILLE1A; según este  autor, 
pe rm ite  d ife ren c ia r la fe r r i ta  de la m arten sita  poco cargada en carbono a 
condición de hacer p reced e r la inm ersión en bisulfito p o r un corto  ataque 
en una solución sa tu rada  de ácido pfcrico  en alcohol.

Caso de las aleaciones de uranio  y de las aleaciones n u c lea res .
E n tre  los reactivos que form an capas epitáxicas y que se  u tilizan  p a ra  e l 
exam en de las aleaciones de u ranio , MONTI recom ienda notablem ente la 
inm ersión  de las probetas durante dos a t re s  minutos en una solución de 
fosfato de sodio h irv ien te (Fig. 213).
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IV .2 .2 .b C a p a s  e p i í á x i c a s  e x a m i n a d a s  e n  l u z  p o l a r i z a d a .

Se ha v isto  que los c r is ta le s  de m a te ria les  anisótropos iluminados con luz 
po larizada  (polarización plana) podían d a r lugar a m odificaciones en la  luz re fle ja  
tía:

Sea que la  superfic ie  haga g ira r  e l plano de po larización  (caso del estaño 
cuadrático  o del plutonio monoclínico),

sea  que la  luz po larizada  plana e s  transfo rm ada  en luz po larizada e líp tica  
(caso de Zn hexagonal).

P ero  adem ás e l m icroscopio p o larizado r puede p roducir fenómenos de co 
loraciones en e l caso de un m etal isótropo recub ierto  de una pelícu la de un com­
puesto anisótropo. Si la  capa es esp esa  y an isó tropa, se  observan fenómenos idén 
ticos a  los producidos po r los m a te ria les  an isó tropos.

P a ra  tra n sfo rm a r en co lores vivos los g rise s  y los negros obtenidos en tre  
n ico les cruzados, es suficiente in te rca la r en tre  los po larizadores una lám ina lla ­
m ada !'de tin ta  sensib le" . Es una lám ina de cuarzo  b irre fringen te  de ca ras  p a ra le  
la s , ta llada  paralelam ente  a l eje óptico y cuyo esp eso r es ta l  que la  d iferencia  de 
camíi o en tre  los rayos o rd inarios y ex trao rd inario s  se a  igual a  una longitud de on 
da X del m edio del espectro  v isib le  (color verde). E s ta  lám ina "de tin ta  sensib le" 
estando colocada a 45s de los planos de polarización  de los n ico les, extinguirá com 
pletam ente a la  luz longitud de onda X , y las o tra s  ap arecerán  parcialm ente  extin 
guidas según su grado de elipticidad.

Si la capa es a  la vez tran sp aren te  y b irre frin g en te , siendo variab le  e l es 
p e so r del film  superfic ia l, ap o rta rá  m odificaciones m ás o menos im portantes a l 
grado de elipticidad de luz po larizada  refle jada. R esu ltarán , en consecuencia, 
co n trastes  de tonos en tre  los c r is ta le s  de orientación diferente del m etal subya­
cente . Hay que no tar que la b irre frin g en cia  de una pelícu la  superfic ia l puede s e r  
debida no solam ente a  su e s tru c tu ra  c ris ta lin a  anisótropa sino tam bién a la  p re ­
sencia  de m icroporos cuya fo rm a y dim ensiones determ inan una b ir  refringencia  
"de fo rm a".

Ejem plos de aplicación -  Caso del cobre
JACQUET ha sido el p rim ero  en u tiliz a r  la form ación de pelícu las co lorea  
das p a ra  e l estudio del cobre OFHC (inm ersión de las p robetas en sulfuro 
de amonio muy diluido). LACOMBE y MOUFLAED (30) han obtenido e l 
máximo partido  del método examinando la superfic ie  sulfurada en luz pola 
rizad a . Las figs. 214 y 215 m uestran  muy claram ente las m aclas en e l co 
b re , exam inadas con o sin  luz po larizada  (con in terposición de una lám ina 
de tin ta  sensib le).
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E s ú til señ a la r un in te rés  muy p a rtic u la r  del método de exam en en luz po 
la rizad a . Si en dos c r is ta le s  se  p resen ta  un m ism o plano cris ta log ráfico  
en e l plano de la superfic ie  (un plano ^100 ̂  po r ejem plo): esos dos crtó  
ta les  tendrán  e l m ism o tono en luz blanca norm al, pero  s i  tienen  un eje 
cris ta log ráfico  orientado según dos d irecciones d iferen tes (un eje <( 1 1 0 } )  
con luz po larizada , po r e l con trario  sólo las zonas de o rien tación  rig u ro sa  
mente sem ejantes poseerán  -p a ra  cada posición de la p robeta  que g ira , con 
respecto  a  los n icoles cruzados- una coloración idéntica.

Caso de las aleaciones nu c lea res .
Capas bastante espesas de óxido, ep itáx icas, pueden s e r  d esa rro llad as  so 
b re  p robetas de plutonio alfa monocliiiico. MONTI (31) p recon iza e l  modo 
de operación siguiente:

Pulido e lec tro lítico  en un baño conteniendo: 50 cc de P04H3 (d=l,71)
50 cm3 de dietilenglicol, con una tensión de 5V y con una densidad 
de co rrien te  de 50m A /cm 2. Luego del pulido se  deposita sobre  la 
superfic ie  pulida-algunas gotas de H2O2 a  110 volúm enes p a ra  fo r­
m ar una capa de óxido epitáx ica. E l exam en en luz po larizada, es 
tando los nicoles cas i c ruzados, p e rm ite  d ife ren c iar los granos muy 
vivam ente coloreados.

IV .3. L o s  a t a q u e s  e l e c t r o l í t i c o s .

v

Los reactivos de ataque químico observados hasta  e l p resen te  producen 
efectos de co rro sión  o form an depósitos m ás o menos selectivos ligados frecuen  
tem ente a la form ación de p ilas locales a l n ivel de la  superfic ie  atacada. Se pue 
de, pues, pen sar que aplicando una c ie r ta  d iferencia  de potencial a  la p robeta  su 
m ergida en e l reactivo  se  puede obtener un dosaje m ás flexible del ataque m icro  
g ráfico  y se  puede, aún, h acer que los ataques sean  m ás selectivos y m ás rep ro  
ducibles. Es efectivam ente lo que se ha podido consta ta r y darem os algunos 
ejem plos.

IV .3 .1 . A t a q u e  p r e f e r e n c i a l  d e  l o s  l í m i t e s  d e  g r a n o .

Una de las apliaciones m ás significativas del ataque e lec tro lítico  in te rg ra  
nu la r es e l que t r a ta  e l estudio de la  suceptibilidad de c ie rto s  aceros inoxidables 
a  la  co rro sió n  in te rc ris ta lin a . Se sabe en efecto que c ie rto s  tra tam ien tos té rm i-
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eos a  tem p era tu ras  com prendidas en tre  450 y 950QC hacen p e rd e r a  esto s aceros 
su  c a ra c te r ís tic a  de inoxidabilidad. Los reactivos e lec tro líticos u tilizados p a ra  
e s te  estudio pueden s e r  rep artid o s  en dos grupos:

E l ácido n ítrico  diluido que produce sobre  los estados sensib iliza­
dos un ataque in te rg ran u la r en form a de su rco , adn cuando no se  
constate la p re sen c ia  de un precipitado en e l lugar m ism o de los LT 
m ites de grano.

Los o tros reactivos (ácidos cróm ico , oxálico, ta r tá r ic o , c ítrico , 
su lfúrico , sulfato fé rr ico  o cianuro de sodio) que revelan  los p rec i 
pitados de los ca rb u ro s , de f e r r i ta  6 o de fase  sigm a (fig.216).

IV .3 .2 . F o r m a c i ó n  d e  f i g u r a s  d e  c o r r o s i ó n .

Con e l  objeto de lo ca liza r las d islocaciones en la superficie  de los c r is ta ­
le s , num erosos au tores han intentado p roducir figuras de co rro sión  de una m ane­
r a  m ás controlable que p o r una sim ple inm ersión en un reactivo quím ico. Se pue 
de e sp e ra r , controlando cuidadosam ente las condiciones de e lec tró lis is , obtener 
una re lac ió n  exacta en tre  e l núm ero de dislocaciones p resen tes y e l de las figuras 
de co rro sión  observadas. En ese  orden de ideas DUNN (32) ha estudiado, po r ata  
que e lec tro lítico , la  rep artic ió n  de las d islocaciones en los planos de deslizam ien 
to de aleaciones fe rr í t ic a s  F e-S i (figs.217 y 218). Ha podido tam bién poner en 
evidencia los m ovim ientos de d islocaciones provocados po r los tra tam ien tos de re  
cocido en aleaciones previam ente deform adas (notablemente ha estudiado los fenó­
m enos de poligonización). Las figuras 219, 220 y 221 m uestran  m icrografías  de 
la  aleación F e-S i deform ado y recocido.

P a ra  e l estudio de la deform ación p lá s tica  del latón alfa  65-35, JACQUET 
(33) ha u tilizado un método un poco p a rtic u la r . P rim eram ente  ha pulido e lec tro lf  
ticam ente las p robetas deform adas y recocidas y luego las ha atacado anódicam en 
te  en una solución de hiposulfito de 0,2% durante 60 segundos con una densidad de 
co rrien te  de 1 ,5  A /cm 2. En e s ta s  condiciones se  fo rm a una capa de sulfuro ep i- 
táx ica  que es d isuelta  po r una inm ersión  muy breve (1 segundo) en e l ácido c lo r­
híd rico  concentrado. Un exam en de la  superfic ie  (fig.222) m uestra  entonces una 
acum ulación p re fe ren c ia l de las figuras de ataque en las zonas ric a s  en d isloca­
ciones, en consecuencia finam ente poligonizadas.

En e l estado sim plem ente deform ado, e l m ism o autor ha podido a s í  poner 
en evidencia apilam ientos de dislocaciones en c ierto s  planos de deslizam iento (fig. 
222b).
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IV .3 .3 . E l  g r a b a d o  e l e c t r o l í t i c o .

P o r últim o, señalarem os una aplicación in teresan te  de los ataques e lec tro  
líticos que dan nacim iento a figuras de co rro sión  muy apre tadas, lo que conduce 
a un grabado muy fino de la superfic ie  atacada.

Caso del cobre
Es tam bién a  JACQUET que se  debe este  método. Luego del pulido e lec ­
tro lítico  de la p robeta  en un baño fosfórico y  sin  s a c a r  e l espécim en del ba 
ño, se  co rta  la co rrien te  de e lec tró lis is  y  se  co rto c ircu ita  inm ediatam ente 
los e lec trodos. Como consecuencia de fenómenos de po larización  en e l  n i­
v e l de la  p robeta  (debido a  la  p re sen c ia  de una capa v iscosa) una muy débil 
co rrien te  re c o rre  e l c ircu ito . Luego de 60 a 90 segundos, se  saca  la  probe 
ta  atacada y el grabado producido m u estra  muy claram ente  las heterogenei­
dades de deform ación p lástica  (figs.223 y 224), bien v isib les en luz p o la ri­
zadas.

Caso del u ran io
E l m etal es pulido en e l e lec tro lito  con ácido cróm ico y ácido acético duran 
te  20 m inutos bajo una tensión de 30 V. En ese  momento se  ba ja  b ru sca ­
mente e l voltaje a  aproxim adam ente 2 a  3 V y se  efectúa e l grabado duran 
te  8 a  10 ininutos (33).
E ste  método de ataque es muy in teresan te  pues es muy sensib le a  las débi 
les variaciones de orientación c ris ta lin a . V erem os, por o tra  p a rte , que 
los resu ltados proporcionados pueden s e r  aún grandem ente m ejorados po r 
una oxidación efectuada sobre la  p robeta  luego del grabado. De cualquier 
m anera  que sea , es é l único grabado que p erm ite  re v e la r  las e s tru c tu ras  
de poligonización del u ran io . E sta  poligonización puede ten e r d iversos o r í  
genes: puede re su lta r  de las tensiones ligadas a las variaciones de volúme 
nes que acompañan a  la  transform ación  alo trópica del u ran io .
Durante un enfriam iento de 7005 C se  tiene , en efecto:

U f  (ce.) — ü f i  (tetragonal) a 7700 C 
U  — ** LM (ortorróm bico) a 6632 C 

la  im portante variación  de volumen que acompaña a la  transform ación  ga 
m a-*' beta conduce a  una intensa poligonización de la  fase beta. Las im ­
purezas del m etal se  segregan  en las paredes de dislocaciones que form an 
atm ósferas de COTTRELL que subsisten  y perm anecen en e l lugar luego 
del pasa je  de la  transfo rm ación  b e ta —*-alfa. E l grabado e lec tro lítico  sen 
sib le  a  las segregaciones de im purezas es entonces capaz de re v e la r , a  la 
tem p era tu ra  am biente, e s tru c tu ras  que existían  a  665QC. En la fig. 225 
se  perc ibe  muy netam ente la  red  de lím ites y sublím ites de la  fase beta en 
sobre  im presión sobre  la  red  poco v isib le  de los lím ites actuales alfa.
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IV .3 .4 . L o s  a t a q u e s  e l e c t r o l í t i c o s  c o n t r o l a d o s  ( M é t o d o
p o t e n c i o s t  á t i c o ) .

Hemos v isto  que los resu ltados de ataque e lec tro lítico  procedían de un c ie r  
to em pirism o . Es d ifícil exp licar porque c ie rto s  reactivos atacan los lim ites de 
grano m ien tras  que o tros producen figuras de co rro sión . Es EDELEANU (34) quien 
ha perfeccionado la técn ica  de ataque e lec tro lítico  practicando ataques bajo un po­
tencia l im puesto. La puesta  a punto del potenciostato electrónico de resp u esta  r á  
pida, perm ite  m antener un potencial muy estab le de ataque de una p robeta  g rac ias  
a  un electrodo de re fe ren c ia  controlado.

Principio  del método
Se puede adm itir en p rim e ra  aproxim ación, que en ima aleación polifásica, 

en e l cu rso  de disolución e lec tro lítica  bajo un potencial fijado, cada una de las fa­
ses  tiene su p rop ia  c inética  de disolución. La co rrien te  que a trav iesa  la célula de 
ataque, es pues la sum a de las intensidades re la tiv as  de las d iferentes fa se s . Si 
p a ra  cada v a lo r del potencial, se  mide la  intensidad correspondiente, se puede t r a  
z a r  la  curva llam ada de "polarización" de la p robeta . La fig.226 m uestra  un ejem  
pío de curva de polarización  en el caso de un acero  con 9% de nfquel y donde se  han 
separado las curvas re la tiv as  a las fases  a lfa  y gam a que se  pueden encon trar en 
este  acero .

E stas  curvas m uestran  notablem ente que en tre  los dos potenciales de pasj 
y ación es posible o b serv ar una disolución de la fase alfa m ien tras que la fase  ga­
m a perm anece pasivada. R esulta  de esto  la  posibilidad de d iso lver selectivam en 
te  la  fase  alfa en un agregado b ifásico .

IV ,3 .4 . a  A p l i c a c i ó n  d e  l a  d e t e c c i ó n  d e  f a s e s  e n  a c e r o s  r i ­
c o s  e n  c r o m o  (35)

Caso del acero  con 21% de crom o, 14% Mn, 0,65% Ni y 0. 03%C.
E l revenido a 6502 de este  acero  hipertem plado provoca una p recip itación  
en e l nivel de los lim ites de grano de la austen ita . E sta  p recip itación  con 
s is te  en un agregado lam inar de Cr^N y de austen ita  em pobrecida en C r y 
N y enriquecida en Mn,
Si e l tiem po de revenido a 6509 es prolongado o s i  la  tem p era tu ra  es m ás 
elevada, aparece o tra  fase  r ic a  en Fe, C r, y Mn cuyo parám etro  es veci­
no a l de la fase sigm a.
E s ta  fase  no es absolutam ente revelable por un ataque clásico  en un reac ti 
vo fluorhídrico  (fig. 227). Por e l con tra rio , estudiando las curvas de pola­
rización  en medio sulfúrico de la aleación en estado revenido, se observa 
la p resen c ia  de dos picos uno de los cuales se  encuentra a 900ny (Fig. 228),
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un ataque potenciostático  en e s ta s  condiciones rev e la  perfectam ente  la fa­
se  buscada (F ig .229) que un  an á lis is  puntual de la  m icrosonda ha perm itido 
iden tificar como contenido 45% F e , ll% C r, 35%Mn, 6% Si.

Caso del acero  con 25%Cr, 20%Ni. y.0,09%C.
Las curvas de polarización en medio sulfúrico de los estados hipertempla- 
do y revenido a 750° C, se  distinguen solamente por un muy ligero decalaje 
en e l dominio de actividad (fig. 230).
Sin em bargo, operando a -425 mV se  pone de m anifiesto fácilm ente la  p re ­
cipitación de la  fase  sigm a en los lím ites de grano (fig.230b) (esta  fase  es 
im posible de poner en evidencia po r los m étodos c lásicos de ataque quím i­
co).

IV .3 .4 .b  A p l i c a c i o n e s  a  l a  d e t e c c i ó n  d e  l a  f a s e  d e l t a  e n  
a c e r o s  1 8 - 8  c o n t e n i e n d o  Mo y T i .

En esto s  aceros se  constata , luego de hipertem plado desde 11502 c ,  la  p re  
senc ia  de una c ie r ta  cantidad de fe r r i ta  de lta  (más r ic a  en C r y m ás pobre en Ni 
que la m atriz  gam a), las figu ras 231, 232 y 233 m uestran  en este  caso cómo los 
resu ltados del ataque evolucionan cuando se  cam bia e l va lo r del voltaje impuesto:

Bajo + 1 ,05 V durante 5 m inutos los lím ites  de grano de las dos fa 
se s  son atacados (fig. 231).

Bajo -0 ,35V  durante 1 h o ra  sólo los lim ites de grano de la  austeni 
ta  se  corroen  (fig. 232).

Bajo -0 ,45V  durante una ho ra , sólo la  fase  fe rrf tic a  es atacada 
(fig. 233).

Se ve pues que e l método potenciostático es un procedim iento de ataque, 
c iertam en te  delicado, pero  que ofrece m últip les posibilidades. Se puede en efecto 
a taca r p referencialm ente  y en form a selec tiva  c ie r ta s  fases o c ie rto s  lím ites de 
g rano, lo que perm ite  identificaciones im posibles con los procedim ientos trad icio  
n a le s .
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CAPITULO V

U t i l i z a c i ó n  de  l o s  f e n ó m e n o s  d e  o x i d a c i ó n

Hemos ya señalado que la form ación de capas delgadas epitáxicas podía dar 
inform aciones p rec io sas . Las capas de óxido pueden s e r  obtenidas de diferentes 
m aneras:

P o r inm ersión en una solución oxidante (es e l caso que hemos ya 
estudiado anteriorm ente)

P o r oxidación té rm ica

Por oxidación anódica.

V. 1. La oxidación té rm ica

E sta  oxidación puede efectuarse  según tre s  p rocesos (fig.234):

1. Form ación de un film  de oxígeno disociado, absorbido sobre  la su­
perfic ie  (quim iadsorción).

2. F ijación de m olecular en la c a ra  externa del film  precedente (ab 
sorción física).

3. C recim iento de un film de óxido (reacción de oxidación).

Según la tem pera tu ra , es uno u otro de estos p rocesos e l que actúa en fo r­
ma preponderante (fig.235):

A bajas tem peratu ras  dominan los p rocesos 1 y 2 
A tem pera tu ras  m edias dominan los procesos 2 y 3 
A altas tem pera tu ras solam ente el procesó 2 subsiste , pues el óxi­
do tiende a d iso ciarse .

P ero  no solam ente la tem peratu ra  juega un ro l preponderante en la oxida­
ción té rm ica . La fig. 236 m uestra  que la influencia de la orientación del 
c r is ta l  y que e l estado superfic ia l de los átomos m etálicos tiene tam bién 
im portancia, y conduce a  un p e rfil de equilibrio que pone en evidencia los
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planos densos. Es de h ace r no tar que a tm ósferas ligeram ente sulfurantes 
producen tam bién fenómenos de estriac ión .

Teniendo en cuenta que las e s tr ía s  se  d e sa rro llan  a  a ltas tem pera­
tu ra s , se com prende fácilm ente que este  método de exam en perm ite  cono­
c e r  a  tem pera tu ra  am biente la estru c tu ra  existente a la tem peratu ra  más 
a lta  del tra tam ien to . Pero adem ás los fenómenos de quim iabsorción tienen 
consecuencias im portantes sobre todo en los procesos de rec ris ta lizac ió n . 
En el caso de una aleación Fe-S i, con 3% Fe lam inada y pulida, la re c r is ta  
lización secundaria  depende de la na tu ra leza  de la a tm ósfera  del horno de 
recocido. Cuando la a tm ósfera  es un vacío del orden de 5 x 10"4 de m ercu 
rio , la energía de las superfic ies (100) es más grande que la de las super 
ficies (110), po r lo cual estas ú ltim as se encuentran favorecidas y los c r is  
ta les de rec ris ta lizac ió n  que tienen e sta  orientación se  d esa rro llan  p refe- 
rencialm ente (textura 110 ). P o r e l co n tra rio , s i  e l recocido es conducido 
en atm ósfera  de argón im puro, la energ ía  de los planos (100J es m ás débil 
que las de los planos (110) , lo que produce entonces una tex tu ra  (1 0 0 ) .

OBSERVACION: E l fenómeno de estriac ión  es tam bién perceptib le  en los 
casos de las aleaciones frag ilizadas. Pero  e s ta  estriac ió n  es in te r 
g ran u la r y no puede s e r  puesta  en evidencia m ás que por frac to g ra - 
ffa (ver capítulo 7). Una rup tu ra  in te rg ran u la r e s tr iad a  es a s í  ca­
ra c te r ís tic a  del estado fragilizado (37b).

V. 1. 2. Aparición de los gérmenes de óxido (o de sulfuro) sobre  la superfic ie  ca­
lentada a  tem pera tu ras in te rm ed ias .

E ste fenómeno aparece s i  la p resión  p a rc ia l de oxígeno (o de azu­
fre) es bastante ba ja, del orden de 10~^ m m  de m ercu rio . La relación en 
tre  estos gérm enes y los defectos de e s tru c tu ra  del sec to r están  aún en 
discusión. Esto hace que las aplicaciones m etalográficas de los gérm enes 
de óxidos sean muy lim itadas.

V. 1 .3 . D esarro llo  de una capa epitáxica de óxido té rm ico .

Cuando la tem pera tu ra  es bastan te baja (comprendida en tre  200 y 
5002 C) y la p resión  p a rc ia l de oxígeno es bastante a lta , se observa la for 
m ación de film s delgados epitáxicos cuyo espeso r v a ría  de 50 a lOOOÁ.
Los film s son, pues, susceptib les de d a r fenómenos de in te rfe renc ias  uti 
lizables en m icroscopía óptica. Según C abrera y Mott, la  form ación de 
una capa de óxido se  efectúa en v arias  etapas:* • • • *

Í '■ s ■ • ' ..
P rim ero  hay quim iabsorción del oxígeno en 1a superfic ie  y luego
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en la in te rfase  óxido-oxígeno. E lectrones del m etal pasan  enseguida 
a  trav és  de la capa de óxido po r "efecto túnel" g rac ias  a los defec­
tos de red  del óxido, y llenan los niveles e lectrón icos lib res  del oxf 
geno quim iabsorbido. Se estab lece entonces un campó e léc trico  a  
trav és  de la capa y este  cam po es capaz de e x tra e r  iones del m etal 
subyacente y la velocidad de oxidación e s tá  regida p o r la velocidad 
de ex tracción  de estos iones. En lo que concierne a  la anisotropfa 
de form ación de los film s in te rfe renc ia les , hay que ad m itir que e lla  
se  encuentra bajo la dependencia de una anisotropfa de em isión de 
e lec trones. El núm ero de e lectrones desplazados, y po r consecuen 
c ia  e l campo, v a ría  con la c a ra  c ris ta lin a  que los em ite.

En cuanto a l origen de la epitaxia, aún no ha sido propuesta  ninguna 
explicación verdaderam ente sa tisfac to ria . Se ha pensado en concordancias 
p a rám etricas  en tre  la  red  del óxido y la del m etal; e ste  fac to r s e rfa  eviden 
tem ente favorable pero  num erosos casos están  en desacuerdo con e s ta  idea.

Se ha querido v e r una concordancia en tre  los planos de g ran  densi­
dad atóm ica o iónica del soporte  y de la capa, lo cual no siem pre  es verdad. 
E l punto m ás im portante es s in  duda la correspondencia de las d irecciones 
de g ran  densidad atóm ica o iónica. Los crecim ien tos de film s de óxido se  
efectúan entonces dando lugar a  un desplazam iento mínimo de á tom os, sobre  
todo  cuando la  d irección  densa fo rm a un ángulo débil con e l plano de la su ­
p erfic ie  del m etal (38).

E lem plos de aplicaciones m eta log ráficas.

Las aplicaciones de las lám inas delgadas de óxido té rm ico  son muy 
num erosas y c itarem os algunos ejem plos:

a) Estudio de las variedades a lo trópicas estab les solam ente a altas 
te m p e ra tu ra s .
E s e l caso del h ie rro  que pasa  de la e s tru c tu ra  alfa bcc a la e s ­
tru c tu ra  gam a fcc a 910Q C. La figura  241 m uestra  una e sfe ra  de 
h ie rro  luego de un calentam iento a  12009 en  a tm ósfera  de hidróge 
no. Las figuras 237 a  240 m uestran  algunos aspectos de estriac ión  
e n  e l caso de las aleaciones F e -C r y N i-C r (se notan las tra z a s  de 
planos de m aclas ca rac te rís tic o s  de la e s tru c tu ra  & ) y del Cu.

b) Estudio de las aleaciones com plejas.
E l método de oxidación té rm ica  perm ite  poner en evidencia hetero  
geneidades de com posición de soluciones só lidas en la vecindad de 
los constituyentes p rec ip itados. B eaujard ha podido a s í  m o s tra r  
heterogeneidades en la m atriz  austenftica de una fundición comple
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ja"N i-R esis t"  (C = 2,9%, Si = 2, 8%, Mn = 2%, Ni = 14%, Cu = 6%,
C r = 2%). La fig. 242 m uestra  el aspecto obtenido luego de una 
oxidación té rm ica  controlada.

c) Estudio de sin terizado  de polvos de h ie rro
E l estudio del sin terizado es delicado pues la p resen c ia  de poros 
impide a p r io r i la u tilización del pulido e lec tro lítico . C izeron (39) 
ha resuelto  muy elegantem ente e l problem a puliendo p rim ero  m e­
cánicam ente (con polvo de diam ante) sus p ro b e ta s . La capa defor 
mada durante e l pulido es re s tau rad a  por un co rto  recocido de una 
hora a 8002 en una a tm ósfera  de hidrógeno puro y  seco . Durante 
este  recocido no hay m odificación del tam año de los granos y la su 
perfic ie  es "renovada" g rac ias  a la  elim inación de las finas e s tr ía s  
de pulido debido a  difusión superfic ia l de átom os. La probeta  en­
friad a  es enseguida llevada durante 5 a 15 minutos a 2002 C en p re  
sencia de oxfgeno puro a la p resión  a tm osférica , es entonces que se  
form a la  capa epitáxica que perm ite  re v e la r  los c r is ta le s , y en con­
secuencia la posición re la tiv a  de los poros con respecto  a  los lím i­
te s  de grano actuales.

Estos estudios han perm itido p re c isa r  e l  proceso  de s in terizac ión  
del h ie rro  en d iv ersas  condiciones, especialm ente en función de la tem pe­
ra tu ra  de s in terizac ión . Se constata una g ran  d iferencia  de porosidad en­
tre  las probetas s in te rizad as  en fase alfa (a 8302 C) o en fase gam a (a 9302 C). 
Esto es indicado en las f ig s . 243 a 247.

V. 1 .4 . Caso p a rticu la r de las figuras té rm icas  producidas en e l A l y  en las a lea­
ciones liv ianas.

Si se  som ete a  una probeta de Al pulido electro líticam ente  a  un ca­
lentam iento a tem p era tu ra  bastante a lta  (0 y  5002 C) y este  calentam iento 
es seguido de un enfriam iento bastante lento (más de 1 minuto p a ra  deseen 
d e r de 630 a  202 C), se  ven ap arecer figuras té rm icas  generalm ente geo­
m étricas (fig. 247).

Se tra ta  de figuras excavadas cuyas facetas corresponden a planos 
re ticu la res  de bajo Indice (dos facetas son planos { l l l^  y la te rc e ra  ca­
ra  es un plano ^110^ o ¡ilOOÍr en el caso de una figura triangu lar).

Ha sido Doherty (40) quien ha estudiado particu la rm en te  este  fenó­
meno y ha prec isado  las condiciones de aparición:

Las figuras no aparecen  más que durante e l enfriam iento de la  pro 
beta inicialm ente pulida,
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La tem p era tu ra  de comienzo de la percepción de las figuras se  e n ­
cuentra tanto m ás baja cuanto m ás baja es la tem pera tu ra  m áxim a 
del tra tam ien to ,

E l intervalo de tem peratu ra  A-O-en tre  la  tem p era tu ra  máxima y la. 
tem p era tu ra  de aparición  aum enta a medida que la tem p era tu ra  máxl 
m a dism inuye,

Si la tem p era tu ra  m áxim a es muy baja, e l fenómeno no es p e rcep ti­
b le .

D oherty ha m ostrado que, posiblem ente, las vacancias de origen té r  
mico son la cansa del desarro llo  de las figuras té rm icas producidas en e l Al, 
Se sabe, en efecto, que la concentración de vacancias es una función expo­
nencial de la tem p era tu ra  absoluta

C = Co . exp ($ & )

Donde Qe, energfa de form ación de una vacancia, es del orden de 1 eV.

En e l curso  del enfriam iento de una probeta, ex iste  pues una sobre 
satu ración  de vacancias, las que tienden a e lim in a rse . E sta  elim inación 
se  hace m ás fácilm ente en el lugar en que c ierto s  defectos de e s tru c tu ra  
de la red , ta les  como los lím ites de grano, las im purezas precip itadas o 
las d islocaciones.

Si num erosas vacancias em prenden el m ism o cam ino, por ejem plo, 
una línea de dislocación, que desem boca en la superfic ie , e s ta s  vacancias 
se  encontrarán  atrapadas bajo la capa de óxido superfic ia l. A ésto  se  de­
be la form ación de cavidades m icroscópicas que revelan los puntos de 
em ergencia de lineas de dislocación.

En los lím ites de grano y en los sub lfm ites , las vacancias se  en­
cuentran  a trapadas y no pueden lleg ar a la  superfic ie , lo que perm ite  po 
n e r en evidencia los lím ites y los sublfm ites carac te rizados po r una au­
sencia  com pleta de figuras té rm icas  (fig.248). Este método es p a rticu ­
larm ente in teresan te  pues perm ite  rev e la r la  poligonización aún en alum i 
nios muy pu ros, en los cuales los reactivos quím icos, sensib les a las aso 
ciaciones "d islocaciones-im purezas" son inoperantes.

Conviene sin  em bargo señ a la r que la técnica que u tiliza  las figu­
ra s  té rm icas , p resen ta  algunos inconvenientes en tre  los cuales c itarem os:

La necesidad de ca len tar las probetas a una tem p era tu ra  bastante 
elevada.
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La falta  de definición en las estru c tu ras  finam ente poligonizadas, 
cuando las dim ensiones de los subgranos se  hacen del orden del ta  
maño de aquéllas de la banda em pobrecida en figuras té rm ica s  que 
m arca  los sublim ités.

V .1.4.a Aplicación al estudio del desplazam iento de las lftieas de dislocación

Cuando se cicla  térm icam ente una probeta en tre  dos tem peratu ras 
a ltas (entre 630 y  530e C, por e j . ), con perm anencia poco prolongada a  la  
tem pera tu ra  m áxim a, es posible o b serv ar tra z a s  sucesivas debidas a  la 
m igración de las lineas de dislocación como consecuencia del ciclado (fig. 
249 y 250).

V.1 .4 .b Aplicación a l estudio del ro l de los ciclos té rm icos en la poligonización

Se ha mencionado en e l parágrafo  IV .1 .4 .b  que las su bestruc tu ras  
de poligonización eran  afectadas por el ciclado térm ico . Las figuras t é r ­
m icas confirm an este  resultado (fig. 251); este  método constituye un m e­
dio de investigación particu larm en te  sim ple en e l caso de ta l estudio (41).

V .2 . La oxidación anódica

Es un método aplicable cuando el óxido anódico es  tran sp aren te  (ca 
so de las capas espesas exam inadas en luz polarizada) o cuando el óxido 
puede s e r  depositado en capas suficientem ente delgadas p a ra  que dé tin tas 
de in terferencia  . Aplicado p rim eram ente  a l aluminio y a sus aleaciones 
por Lacom be-Beaujard (42), e sta  técnica ha perm itido observaciones muy 
in teresan tes en lo que concierne, especialm ente, a l estudio de las e s tru c ­
tu ra s  de fundición y a la evolución de las e s tru c tu ras  deform adas durante 
e l curso  de tra tam ientos térm icos (restau ración  y recris ta lizac ió n ). A tf  
tulo de ejem plo, las figs. 252 a 255 indican algunos aspectos observados 
luego de una oxidación anódica (43).

La fig. 252 m uestra  una dendrita  en Al refinado (las estriac iones 
en los o tros c r is ta le s  son p ara le las  a d irecciones ^ 1 0 0 ^  ).

La fig. 253 m uestra  gérm enes de rec ris ta lizac ió n  que se d esa rro  
lian luego de una deform ación del 95% y con recocido de 10 minutos 
a  3602 c . Heterogeneidades de coloración en los gérm enes indican 
la subsistencia  de im perfecciones de e s tru c tu ra  en los nuevos c r is ­
ta les .
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En la  fig . 254, re la tiv a  a  una aleación Al-Mg con 3% de Mg, defor 
mada 80% y recocida 3 minutos a 2809 C (44), se  observa e l naci-~ 
m iento de sub-granos muy desorientados que tienen de 5 a  6 m icro  
nes de diám etro  y localizados en bandas de deform ación originadas 
p o r la deform ación p lástica ;

^  f-te* 255, debida a Lelong (45) m uestra  la e s tru c tu ra  de una a lea  
ción Al, Zn con 4% de Zn estrudada. E l con traste  de los co lores es 
aquí aumentado por un depósito de una delgada capa m etálica  (obte­
nida po r evaporación en vacfo). Con luz po larizada  se  aprovechan 
los fenómenos de "polarización de form a" ligados a l m icroperfil de 
la capa de óxido anódica.

Las técnicas de oxidación anódica han sido enseguida extendidas a  
o tro s m eta les, y en p a rticu la r a l uranio  (46), a l zirconio (47), a l titanio 
(48), e tc .

E l caso del U es especialm ente in teresan te  pues es un ejem plo de 
aplicación conjugada de d iferentes técnicas m etalográficas:

Luego de un pulido e lec tro lítico  seguido de un "grabado" e lec tro lí­
tico  realizado en e l m ism o baño (el voltaje es dism inuido b ru sca­
mente desde 30V hasta  3V), se produce la oxidación anódica en una 
solución am oniacal de etilenglicol: e tilen-g lico l 23 g r . , hidróxido 
de amonio a l 20% 500cc, agua 500cc (tem peratura  2° C, Voltaje 40V, 
tiempo 60 segundos). Es de no tar que e l grabado p re lim in a r es in­
dispensable p a ra  la obtención de capas de óxido epitáxico.

E sta  técnica perm itió  a  R obillard poner en evidencia heterogeneida 
des de com posición qufmica debidas a la  precip itación  de h id ruros UHo eñ~ 
un U cargado de hidrógeno (fig. 256). E sta  técnica ha perm itido tam bién 
re v e la r  la  poligonización de c r is ta le s  de U alfa debida a l cambio de fase 

(^6* 257). P o r fin, e s ta  técnica ha sido u tilizada tam bién p a ra  es 
tud iar los p rocesos de rec ris ta lizac ió n  y la deform ación p lástica  (fig. 2587.
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L a  u t i l i z a c i ó n  d e  l o s  r a d i o t r a z a d o r e s  e n  m e t a l o g r a f í a  (49)

CAPITULO VI

Si se incorpora a l m etal o a la  aleación estudiada un isótopo radioactivo es 
posible d e tec ta r fácilm ente la p resenc ia  de este  elem ento y efectuar un estudio to­
pològico de su repartic ión . Con este  objeto se  puede u tiliz a r las técnicas que u tili 
zan e l contaje de radiaciones em itidas, pero  tam bién técn icas llam adas "autoradio 
g rá ficas" . La auto rad iografía  e stá  basada sobre el hecho que las radiaciones alfa 
o beta em itidas por los átomos radioactivos son capaces de im presionar las em ul­
siones fo tográficas. E l empleo de trazadores radioactivos p resen ta  pues bastantes 
ventajas en tre  las cuales c itarem os:

La sensibilidad de detección de los isótopos radioactivos,
La especificidad, pues los isótopos radioactivos están  carac te rizados por 
su perfodo y por la c a ra c te r ís tic a  de su  radiación,
La posibilidad de estud iar d irectam ente  el desplazam iento de b s  átom os ac 
tivados en una probeta  m etálica constituida de átom os de la m ism a n a tu ra­
leza  pero  no radioactivos.

E sta  ú ltim a observación es im portante pues el empleo de trazado res radio 
activos ha perm itido e l estudio de coeficientes de autodifusión, pero  este  p rob le­
m a esenc ial sa le  del cuadro de e s t o s  a p u n t e s  .Exam inarem os pues, sobre todo, 
las aplicaciones estric tam en te  m etalográficas :

VI. 1. Aplicación a l estudio de los lím ites de grano

Se sabe que cuando la tem pera tu ra  no es muy elevada, la difusión 
in te rg ran u la r es m ás ráp ida que la difusión en volúmen en los c r is ta le s . 
E ste  hecho se  explica por la p resenc ia  de num erosos defectos en los lfmi 
tes de grano. La fig. 259, debida a Leymonie (50), m u estra  en e l caso 
del h ie rro , la influencia de la s im e tría  de los lím ites sobre  la difusión in 
te rg ran u la r de los isótopos 55Fe y 59Fe a 7502 . La com paración con la 
im agen m icrográfica  m uestra  que la difusión in te rg ran u la r es nula en los 
lím ites de m acla P y M.



VI. 2. Aplicación a l estudio de las segregaciones

En el curso  de la solidificación, tienen nacim iento heterogeneida­
des de com posición quím ica debidas a l hecho m ism o del p roceso  de solid i 
ficación. E l estudio de las segregaciones de im purezas o de elem entos de 
aleación es  muy im portante en la p rác tica . E ste  estudio puede hacerse  
p o r autoradiograffa, sea  irradiando directam ente el lingote en una p ila  de 
neutrones lentos, sea  inoculando a  la aleación líquida un elem ento radioac 
tiv o .

A título de ejem plo la fig . 260 m u estra  la e s tru c tu ra  dendrftica de 
un alum inio muy puro "contaminado" con 21 ppm de h ie rro  enriquecido en 
isótopos rad ioactivos. Los ejes de las dendritas se  encuentran excentos 
de im pureza y la autoradiografía perm ite  obtener aquí una fineza de deta­
lles  absolutam ente notable (51).

V I.3 . Aplicación a l estudio de la in terfase  alfa-gam a del h ie rro  (52)

Se ha constatado que los coeficientes de autodifusión en volumen 
del h ie rro  son mucho m ás débiles en fase gam a que en fase alfa . P o r o tra  
p a rte  la difusión in te rg ran u la r es im portante en una zona de tem pera tu ra  
correspondiente a  la pa rte  in ferio r de la fase gam a. Con la ayuda de e s ­
tos datos es posible estud iar la e s tru c tu ra  de la in te rfase  alfa-gam a p ro ­
cediendo de la m anera  siguiente:

Una probeta m onocristalina de h ie rro  es pulida electro líticam ente  
y luego recub ierta  con una débil capa de h ie rro  radioactivo po r 
e lec tró lis is . E sta  probeta es enseguida colocada en un horno de 
g radiente té rm ico  de ta l m anera  que la m itad del espécim en se en 
cuentra a 9102 C, luego de un tiem po de tratam iento  de 48 h s . , la 
in te rfase  alfa /gam a ha alcanzado su posición de equilibrio y e l de 
pósito radioactivo ha podido difundir de m anera  apreciab le . Lue­
go de un enfriam iento rápido a l a ire  se  exam ina la probeta. Se 
constata  p rim eram ente  que el ataque térm ico  perm ite  conocer la 
posición de la in terfase  alfa-gam a (fig. 261), po r o tra  p a rte , lue­
go de la elim inación del depósito radioactivo se  puede v e rific a r, 
p o r autoradiograffa que se  tra ta  exactam ente de la in te rfase . A un 
lado de esta  fron tera , la difusión en volumen ha sido im portante (la 
do correspondiente a la fase  alfa), del o tro , la difusión in tergranu­
la r  revela  algunos de los lím ites gam a p resen tes (fig. 262). Se re ­
m arca  que la in terfase  adquiere un p e rfil de equilibrio que es ca rac  
te rís tico  de las tensiones in te rfasia les  que existen en los lím ites en 
t r e  e l c r is ta l  alfa y los c r is ta le s  gam a contiguos.
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CAPITULO VII

E l  M i c r o s c o p i o  e l e c t r ó n i c o

I. G eneralidades

Los electrones son partícu las  de m asa m_ que llevan una carga  e léc tr ica  e .
Si un haz de electrones es acelerado  por un potencial E , la  energ ía  de los e lec tro ­
n es  Ee es;

Ee = \  m  v2

Be Broglie m ostró  que existe una longitud de onda asociada a  las p a rtícu ­
la s , siendo e l v a lo r de e sta  longitud de onda

\ = J l_
mv

en la cual h es la constante de Planck.

Se deduce: o h2
v

de donde Ee = \  h2  ̂ y ^  = h
A 2“ 2

Reemplazando las constantes po r los valores se  llega a.

\ A
i  t U i t 4)

Evidentem ente s e r ía  n ecesario  ten e r en cuenta una co rrección  re la tiv is ta  
que explique la variación  de la m asa  del electrón en función de la velocidad. Se 
sabe en efecto que:

m  r .

en la cual c es  la velocidad de la luz y se  deduce:

X  h  —
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e l térm ino co rrectivo  , . - ,
2  a ^ j 0 C

í
aporta  una m odificación del orden del 2% p a ra  E = 50 Kv, y de 10% p a ra  E = 200 Kv.

A título indicativo las longitudes de onda asociadas a  los e lectrones son 
iguales a

0,122 A p ara  E = 10 KV 
0,0698 A " E = 30 KV 
0,0536 A » E = 50 KV
0,0370 A " E = 100 KV
0,0087 A " E = 1000 KV

Como consecuencia de la s  muy pequeñas longitudes de onda asociadas a 
los e lec trones, e l poder separado r del m icroscopio electrónico debería  s e r  del 
orden de las dim ensiones atóm icas. Debido a num erosas causas de aberrac ión  
(astigm atism o, aberrac ión  de esfericidad , aberrac ión  crom ática , efectos diná­
m icos ligados a  la difusión y a la difracción de e le c tro n e s .. . )  el poder sep a ra ­
dor e s tá  comprendido en tre  6 y 10 A en las m ejores condiciones.

n .  El m icroscopio electrónico

El esquem a de la figura 264 indica el principio de la form ación de im áge­
nes en un m icroscopio electrónico.

Las lentillas son electrom agnéticas y la variación  de la co rrien te  de exita 
ción de estas lentillas perm ite:

1. O btener una "ilum inación" homogénea de la p reparac ión  (puesta a 
punto de las len tillas del condensador).

2. R ea lizar la puesta a punto de la imagen (regulación de las lentillas 
del objetivo).

3. Regulación del va lo r de m agnificación actuando según los aparatos, 
sobre la puesta  a punto de la dendrita  in te rm ed iaria  (caso del p ro­
yecto r a aumentos fijos), o sobre la len tilla  de protección (si e l au 
mentó de la  lentilla  in term edia es fijo).

Los aumentos obtenidos son a s f  variab les desde aproxim adam ente 2000 (ge 
neralm ente con una d isto rsión  bastante grande) hasta  un aumento de 100. 000 (pero 
con una débil luminosidad y bastante grandes dificultades de puesta  a foco. Una de 
las posibilidades in teresan tes del m icroscopio electrónico res id e  en e l hecho de po
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d e r  re a liz a r  imágenes de d ifracción  elec trón ica  en c r is ta le s  a travesados p o r e l
haz de e lec tro n es . * ' /

J . t ,

> \
No describ irem os e sta  técnica que s e rá  expuesta en o tra  p a rte  del cu rso . 

E s necesario  señ a la r, s in  em bargo, que p a ra  los exám enes de lám inas delgadas, 
m etá licas exam inadas p o r tran sp aren c ia , son n ecesario s  altos vo lta jes, de l o r ­
den de 100 Kv, p a ra  obtener un^ buena tran sm isió n  del haz de electrones.' ' En es 
te  caso  es necesarió  d ia fragm ar fuertem ente e l haz de electrones con ayuda de 
un diafragm a de objetivo de 30 m icrones de d iám etro : se  elim ina á s f  la m áyor.par 
té  de los e lectrones d ifractados,y e l con traste  de la  im ageá se  encuentra fu e rte ­
m ente aumentado. * ' i H

i

J * /
% f1 ¿  ,1

DI. Los métodos de p reparación  de probetas p a ra  la m icroscopfa e lec trón ica  .4” V ' ———— ——

Dos técnicas pueden s e r  u tilizadas:

Sea que se obtiene una rép lica  de la superfic ie  a  exam inar,
sea  que fse  examiña d irectam ente  una lám ina muy delgada, transpa
rente a  los e lec trones, del m a te ria l a  e stu d ia rse .* *

B  ?
a ): Las técnicas de rép lica

/  /
No es  posible exam inar po r reflección la  imageñ eltectrónica de una 

superfic ie  m etá lica , es pür e s^ . razón necesario  obtener una rép lica  de la 
superfic ie  a  ex am in ar/ siendo e sta  rép lica  tran sp aren te  a los e lec trones.

M últiples técnicas han sido p ropuestas que p resen tan  sus ventajas y 
su s inconvenientes. D escrib irem os los procedim ientos m ás utilizados:

* r ,

»' 1. Las rép licas  de carbono
Es un método bastan te un iversa l, muy utilizado, y puesto a 

punto po r Smith y Nutting (54). .
La superficie  a  o b servar pulida y ligeram ente atacada, se 

dispon^ bajo la campana de un "evaporador al vacío" (Fig. 265). Dos 
carbones de calidad espectrográfica  son dispuestos como lo indica 1a. 
figura a lO  cm 'de la probet^ , y en el in te rio r de un recinto en e l cual 
se  pueda re a liz a r  un vacío de 10‘ ^ m m  de m ercu rio . Se hace p a sa r 
una co rrien te  de 50 am peres a trav és  de los carbones durante 3 a 4 
segundos lo que perfnite prodíxcir sobre  la probeta una capa de carbo 
no de 200 A de e sp eso r. E sta  capa, sobre la cual se  ha practicado 
un cuadriculado de 3 m m  de lado, es enseguida despegada electrolito 
cam ente o quím icam ente y las rép licas , luego de lavadas y secadas

N X . C , '  > i .
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son dispuestas en g rilla s  soporte  que perm iten  el examen en e l mi 
croscopio. E l m icroperfil de la superfic ie  se traduce por variacio  
nes de espeso r de la rép lica  de carbono, y e l efecto de re lieve pue 
de s e r  acentuado po r un efecto de som breado. E ste som breado se  
rea liza , po r o tra  p a rte , muy sim plem ente, proyectando e l carbono 
sobre  la superficie  con un ángulo de incidencia oblicuo.

La figura 266 m aestra , con un aumento de 16. 000 x, una ré  
p lica  de carbono debida a Jacquet y re la tiv a  a un crom o contenien­
do 14 ppm de nitrógeno y 16 ppm de oxígeno.

F ractog  ra f ia , una aplicación muy in teresan te  de las rép licas de 
carbono, ha sido puesta a punto por J . P lateau y Ch. C russard  (55). 
La superfic ie  de rup tura  de los m etales p resen ta  muy frecuentem en 
te  un re lieve considerable que parece  hacerlo  incompatible con un 
examen al m icroscopio electrónico . Evaporando una capa de carbo 
no sobre la superfic ie  de rup tura  y despegando esta  rép lica  en una~ 
solución de brom o a 10% en alcohol e tílico , es posible obtener gran 
des superfic ies de la rép lica.
Las facies de la rup tura  es variab le según el modo de rup tura, que 
puede s e r  "dúctil" (la fig. 267 con "cúpulas" c a rac te rís tic a s ) , " f rá ­
gil" (fig. 268 con " río s"), o in te rg ranu lar con una facie lisa  o e s tr ia  
da (fig. 269).
O tra aplicación de la frac tog rafía  es la re la tiva  a l estudio de los po 
ro s existentes en los productos s in terizados. C. Cizeron y M.Oxley 
(57) han estudiado a s í  e l s in terizado de polvos de h ie rro . Según las 
condiciones de sin terizado , los poros pueden s e r  in te rg ranu lares  
(caso de tiem po de sin terizado corto) o in trac ris ta lin o s  (para tiem ­
pos prolongados). Las figs. 270 y 271 m uestran  poros in tergranu la  
re s  luego de un sin terizado de 5 hs. a 870s bajo hidrógeno y la fig7 
272 rep resen ta  un poro in te rcris ta lino  que subsiste  luego de un s in ­
terizado  de 120 hs a 870° bajo hidrógeno.

2. Las rép licas de extracción
En los casos donde la e s tru c tu ra  p resen ta  precip itados, es 

posible conservar en la rép lica  de carbono, los p recip itados ex tra f 
dos que se rán  evidentem ente poco tran sp aren tes  con respecto  a l haz 
de e lec trones.

Las figs. 273 y 274 indican las facies de precipitados in te r­
g ranu lares de carburo M23C6 en un acero  18-8 con 0,6% de C reve 
nido una hora a 7502 c .  Las probetas re la tivas a estas  figuras han 
sido p reparadas de la m anera  siguiente:

P reparación  de una lám ina delgada po r pulido e lec tro lítico , 
Evaporación de una capa de carbono sobre una ca ra  de la lá 
mina,
Disolución del m etal en brom o alcohólico.
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Es evidente que la frac to g ra fía  puede igualm ente m o s tra r  
precipitados extraídos y el estudio de la form a y de la repartic ión  
de estos p recip itados es frecuentem ente utilizada p a ra  de term inar 
las causas de la fragilidad in te rg ran u la r de c ie r ta s  aleaciones.

3. Las rép licas de alúm ina
En e l caso  de las aleaciones lig e ra s , una sim ple oxidación 

anódica perm ite  re a liz a r  la im pronta de la superfic ie  (oxidación en 
una solución satu rada  de borato de amonio o en una solución a  12% 
de Bo4Hna2 conteniendo 0,5% de So4H2). La rép lica  se  a is la  de su 
soporte sea  po r despegado e lec tro lítico  o p o r despegado quím ico. 
Tales rép licas pueden s e r  som breadas por evaporación de silic io  
p a ra  aum entar e l con traste .

b) Técnicas de observación en lám inas delgadas.

Las rép licas no revelan  m ás que e l m ic ro p erfil superfic ia l y, en 
e s ta s  condiciones, e l examen con m icroscopio electrónico no es m ás que 
una trasposic ión  de los métodos utilizados en m icroscopía  o rd inaria . 
Grandes p rogresos han podido s e r  realizados como consecuencia de haber 
aprendido a  adelgazar suficientem ente los m etales p a ra  hacerlos transpa­
ren tes  a los e lec trones.

E sta  es una técnica delicada que requ iere  suficiente habilidad y ex 
periencia  pues se  tra ta  de re a liz a r  lám inas de algunas centenas de A ngs- 
trom s de espeso r. En la p rác tica  es necesario  disponer de probetas que 
tengan como máximo 0, 2 mm de e sp eso r y como mínimo 0, 05 mm. Es so 
b re  ta les  probetas que s e rá  necesario  efectuar los tra tam ien tos m ecánicos 
o té rm icos cuyos efectos deseen s e r  estudiados.

En una segunda etapa es necesario  re a liz a r  la lám ina delgada p ro ­
piam ente dicha y es mediante técnicas de pulido e lec tro lítico  que se  obtie 
ne ésto  de la m ejor m anera.

A título de ejem plo c itarem os dos métodos:
El método llam ado de la ventana de Bollmann (58) rep resen  
tado en la figura  275.
E l método de Saulnier que utiliza  e l D isa-E lectropol (59). 

Los exám enes de las lám inas delgadas po r tran sp aren c ia  perm iten  
no solam ente poner en evidencia los fenómenos de precip itación  sino tam ­
bién y sobre todo re v e la r  los defectos de e s tru c tu ra  ta les  como las disloca 
clones y los defectos de apilam iento.

Las fig s . 276 y 277 a -b -c  m uestran  tam bién sublfm ites o apilam ien 
tos de d islocaciones. La fig. 278 debida a K. H. W estm ascott rep resen ta  
nna fuente de F rank  y Read en una aleación Al-Mg con 3,5%, de Mg tem pla 
da, y la  fig. 279 indica en un acero  18-8 e l desplazam iento de las lfiieas de 
dislocación bajo efecto de las tensiones de origen térm ico  debidas a l bom -
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bardeo electrónico de la  probeta.

Term inarem os e s ta  rev isión  rápida de las posibilidades efectuadas por el 
examen de lám inas delgadas con un ejem plo de defecto de e s tru c tu ra  debido a  la 
p resen c ia  de segregaciones de vacancias. Se tra ta  de dislocaciones de un tipo 
p a rticu la r, llam adas dislocaciones im perfectas.

En e l caso de una e s tru c tu ra  fcc, p o r ejemplo e l vecto r de B urgers de la 
dislocación perfec ta  es — \  110 ^  , s i  la d islocación re su lta  del " re tra it"  de un 
plano denso \,111^ , su vector de B urgers s e rá  i  < 111> : lo que se  designá 
como dislocación im perfecta de Frank. La figura *280 m u estra  "loops" de dislo 
caciones de F rank  en una aleación Al-Ag con 16% de Ag tem plada y envejecida”
8 hs. a  150Q C.

En conclusión, las técnicas utilizadas en m icroscopfa e lec trón ica  son muy 
d iv e rsas , pero  se  puede d ec ir que la técnica de las lám inas delgadas (imposible 
s in  pulido electro lítico) ha perm itido re a liz a r  enorm es p rog reso s  en la  ffsica  de 
los m etales y  confirm ar fenómenos que habrán sido p rev isto s po r los teó rico s.

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

E s t o s  a p u n t e s  han dado un sum ario  de las posibilidades que ofrece la 
m etalografía . No hay que olvidar, s in  em bargo, que e sta  técnica extrem adam en­
te im portante no puede -e lla  so la- d a r la solución de todos los p rob lem as. E s, 
m ás bien, e l empleo conjugado de varios métodos de investigación, lo que debe 
p e rm itir  conducir a l resultado deseado.

Hemos visto  en efecto que algunos problem as e ran  bastante 
com plicados, y  q u e  la m etalografía  m icroscópica ha perm itido poner e l acen 
to sobre  c ierto s  problem as esenc iales , ta les  como la rev ita lización , la poligoni- 
zación, las segregaciones, la p recip itación , e tc . Hemos visto , en especial, que 
los defectos de e s tru c tu ra  juegan un ro l preponderante. E l conocimiento de estos 
defectos y de la ffsica  de los m etales en general, ha perm itido en la actualidad 
com prender lo esenc ial de los fenómenos y se puede d ec ir  que en e ste  estudio, la 
m icrograffa  óptica o e lec trón ica  ha tenido un puesto im portante.
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