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TECNICAS MODERNAS EN METALOGRAIFIA

I - INTIODUCCION

El examen estructural por via microscopica de los meta-
les y aleaciones es, sin duda alguna, una de las armas principales que
posee el metalurgista, ya sea en la investigacion cientifico-tecnolodgica
como en el control de la calidad de los materiales, teniendo en cuenta
la conocida relacion estructura-propiedades.

rese a las nuevas técnicas e instrumental aparecidos du-
rante los Gltimos afios, el microscopio metalografico 6ptico no ha sido
reemplazado en mod¢ alguno y sigue siendo un medio principalisimo en el
analisis estructural.- ¢

5in embargo, dentro de la técnica de preparacion de las
superficies a examinar, la evolucidon ha sido muy grande a partir de los
métodos clasicos de cortado, desbastado, pulido mecanico y ataque quimi=-
co que constituyen en nuestro medio, en la actualidad, los mas comunes y
conocidos. Podemos nfirmar que la introduccién del pulido electrolitico
en la ietalografia, realizado por Jacquet, en 1935, constituye un acon=-
tecimiento de capital importancia en la Metalurgia; los procedimientos de
exidmen metalografico a partir de las superficies sin perturbaciones meca-
nicas y fisicas ha ensanchado enormemente el campo de aplicacidén del mi=-
croscopio, transformindolo de un instrumento cuya utilidad principal era
la identificacidén de constituyentes microscopicos, inclusiones, fases, etc.
en una poderosa arma de investigacidn capaz de revelar los miltiples esta-
dos estructurales que resultan de la historia térmica y mecanica de la

muestra.

Paralelamente a lo apuntado, la incorporacidén de la mi=-
crodureza, la luz polarizada, el contraste de fases, la interferometria
y la platina calentable, han aportado nuevas técnicas capaces de reve=-
lar detalles sutiles de la estructura que escaparian a los métodos orto-
doxos de la luz reflejada y el campo oscuro. )

Los trabajos de desarrollo que se realizan en el De-
partamento de Metalurgia de la C.N.E.A. exigen la utilizacidn de técni=-
cas sutiles en el analisis estructural. El resultado de ello ha sido que
a través de los cinco afios de su funcionamiento, se haya acumulado una ex-
periencia en andlisis metalografico que, creemos, puede ser de inmediata

y valiosa aplicacidén en el control y analisis industrial.

-

iste resumen de las técnicas modernas de aplicacidén en
Metalografia se propone: 1) Dar un fundamento de la aplicacién de ca-
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da una de ellas e ilustrarlas con resultados obtenidos en nuestros la=-
boratorios. In los casos en que se utilicen resultados experimentales
de otros autores figurari expresamente; 2) Teniendo en cuenta que en los
temas de microscopfia con luz polarizada y microdureza, no siempre es ac-
cesible la bibliograffa adecuada, hemos creido conveniente hacer una re-
copilacidén y sintesis de "Polarized light in Metallography" de Conn y
Bradshaw para el primer tema y de¢ “Micro indentation hardness testing"
de B.W. Mott y "Progress in micro indentation" de H, Blickle ('"Metallur-
gical Reviews" 1959, Vol. 4 N° 13) para el segundo de manera que sirva
de base y gufa a quienes deseen ampliar sus conocimientos,

II - OBSERVACION DE SUPERFICIES SIN PERTURBACIONES FISICAS Y MECANICAS

_ Los métodos clasicos .de pulido por medio de abrasivos
adecuados, esmeriles en las primeras etapas y suspensién de particulas
en las ltimas (Altimina, 6xido de hierro, etc.) producen una fuerte dis-
torsidén mecinica en las capas superficiales de da muestra. En estas
consideraciones excluimos los trabajos de Samuels y su escuela, en lo
que se refiere a la utilizacion de abrasivos a base de polvo de diaman-
te, que replantean este problema, pero que escapa a la finalidad de los
temas que tratamos.

Para una comprension del problema referente al pulido
de una superficie;, debemos tener en cuenta el "Estado superficial de un
metal", el que puede ser considerado desde tres puntos de vista:

l.- La microgeometria que comprende las variaciones de punto a pun-
to de la seccidon considerada e involucra las dimensiones, distribucion
y frecuencia de las defgrmaciones y asperezas de la superficie.

2.- Las caracteristicas fisicas que comprende la estructura en la es-
cala microscopica, submicroscopica y atomica, las deformaciones y la du-
reza.

3.- Las caracteristicas quimicas que comprenden la naturaleza y dis-
tribucidon de elementos quimicos o compuestos que no sean del metal mismo.

Todos estos factores estan estrechamente ligados entre
si. Asi por ejemplo, la produccién de una superficie con un perfil de-
seado afectari en mayor o en menor escala las condiciones estructurales
como por ejemplo la dureza y determinard el tipo de contaminacidn con
grasas, O0xidos y otras materias foraneas.



III - SUPERFICIES PULIDAS MECANICAMENTE

Los tres factores estructurales antedichos son afectados

de la siguiente manera por las operaciones de abrasidén que constituyen
el pulido mecanico.

a) Caracteristicas microgeométricas:

El proceso de pulido de la muestra se lleva a cabo se-
gin dos etapas: 1) "El nivelamiento", que consiste en la eliminacidén de
las irregularidades macroscdpicas, mayores que 1 micron{ 2) "El1 abri-
llantamiento" de la, superficie al ser eliminadas las irregularidades en
escala microscdpica (las que pueden llegar al centésimo de micrén).

AGn con los métodos mads cuidadosos de pulido mecanico,
el analisis con métodos Opticos sensibles revela, ademas de los defec-
tos inherentes al metal, tales como inclusiones, porosidad, etc., otros
introducidos por el pulido mismo, las indeseables rayas de pulido.

%

b) Caracteristicas fisicas:

»

Cuando el pulido es realizado mecanicamente, el resul-
tado final corresponde a una serie de operaciones en las cuales intervie-
nen abrasivos mis y mas finos. Esta abrasién produce capas mas perturba-
das a medida que las condiciones de pulido son mas severas y menor es el
limite elastico del metal. '

Cuales son las caracteristicas de la zona perturbada?
La primera teoria al respecto corresponde a Beilby quien considerd la
existencia de una capa amorfa producida por licuacién del metal durante
el pulido y que al solidificar pierde su caracter cristalino. Esa capa
superficial recibe la denominacidon de "capa de Beilby". Los modernos es-
tudios realizados con la ayuda del pulido electrolitico progresivo y di-
fraccibén de electrones y rayos X permite afirmar que las caracteristicas
generaleés de la capa perturbada son las siguientes (Fig.l)
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Fig.1l - Representacién esquematica de las capas
superficiales de un metal pulido mecanicamente.

El tamafio de los cristales decrece continuamente a me-
dida que la zona examinada se aproxima a la superficie. La zona éxte-
rior de alrededor de 50 de espesor, consiste de fragmentos de alrede-
dor de 5 % de didmetro. Hasta el momento no se conoce a ciencia cierta
el caricter de los mismos, esto es si se trata de elemcntos cristalinos
o amorfos. Luego sigue una capa de algunos micrones en la que la estruc-
tura es confusa (por ello es necesario un ataque quimico mds o menos pro-
longado para poder observar la estructura metalogrifica). A continua-
cifén existe una zona deformada en la que se han producido deslizamientos,
maclas, etc. lo que prueba que han operado los mecanismos de deformacidn
plastica del metal. El resultado es traducido en el hecho de que la ca-
pa superficial es mucho mds dura que el resto del material. Esto debe
tenerse muy en cuenta en el caso de aplicar microdurometria.

Metal Condiciones: Espesor de metal (p) que debe re-
. de pulido moverse antes de obtener los va-
lores normales de microdureza

Acero templado Micrografico 2-5
Acero bajo carbono " 15-20

Cobre y Plata " 30-80

Aluminio 1 50-100

TABLA 1 - Espesor de capa endurecida por trabajado en
% distintos metales pulidos mecanicamante



Otros efectos que pueden cambiar la estructura superfi-
cial del metal debido a la abrasidon son: recristalizacion local debido
al calor de friccidén en los casos de metales de baja temperatura de re-
cristalizacion (Zn y Sn); transformaciones de fases localizadas (aceros
inoxidables 18/8 donde el 90°/o ge la austenita es transformada en fe-
rrita en un espesor de 2,5 x 10”7 cm).

c) Caracteristicas quimicas

Durante los procesos de abrasion pueden ocurrir conta-
minaciones por exposicidon a la atmésfera (formacién de 6xidos, nitruros,
sulfuros, etc.)

IV - PULIDO ELECTROLITICO

El metal a ser pulido constituye el Anodo de una cel-
da electrolitica y durante la operacidn ocurre una continua disolucidn
del mismo, de manera que las irregularidades de la superficie desapare-
cen a medida que progresa la operacidn, al mismo tiempo que la superfi-
cie se va abrillantando. Es decir, los dos fendomenos: nivelacidon y
abrillantamiento ocurren simultaneamente. Una teoria explicativa del
pulido electrolitico lo debe tener en cuenta.

En el proceso del electropulido interviene un fendmeno
eléctrico y uno quimico, ademas de una serie de factores resultantes de

las variaciones de las condiciones de la electrédlisis.

Fenomeno Eléctrico

Las experiencias fundamentales fueron llevadas a cabo
por Jacquet en sus primeros estudios sobre el pulido electrolitico del
cobre, utilizando como electrolito el Acido ortofosférico. Sus resul-
tados son en general aplicables a la mayoria de los metales y electroli-
tos. Si se lleva en un grifico los valores del voltaje en los termina-
les de la celda electrolitica y los de la intensidad de corriente que
circula se tiene la curva I; f(V) de la Fig.2, tipica del proceso alu-
dido.

La figura indica cuatro regiones bien definidas: la zo-
na AB, o de ataque, la BC que es una regidén en la que ocurren variaciones
mas o menos bruscas de la densidad de corriente. La zona CD o '"zona de la
meseta'" en donde se produce el pulido a una densidad de corriente constan
te. La calidad del pulido aumenta desde C a D con los valores crecientes
del voltaje. Por Gltimo en la regidn DE ocurre un desprendimiento gaseoso
importante que suele dafiar la superficie por corrosidn local.
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§ Tension (V)
T 7 3
Fig.2 (Segin Mac Tegart) Fig.3 (Segin Mac Tegart)
Curva I; f(V) tipica Curva I; f(V) en cir-
del fenémeno de pulido cuito serie
electrolitico

La forma de la curva que se obtiene depende en grado
sumo de la caida de potencial a través de la celda electrolitica y del
tipo de circuito usado. La Fig. 2 corresponde a un circuito potenciomé-
trico en el cual hay una pequefia caida de potencial a través de la cel=-
da electrolitica. La Fig. 3 indica la curva I; f£(V) que se obtiene cuan-
do el circuito usado eg serie y la caida de potencial entre los termina-
les de la celda es grande. Las letras limitan las mismas zonas que en
el caso de la Fig. 2. ;

De la comparacién de las dos figuras se saca en conclu-
8idén que la delimitacién de la zona de pulido es mucho mAs neta que en
el primer caso y para lograrlo debe cumplirse:

l.- El 4nodo, es decir la muestra, debe ser pequefio.
2.~ El circuito debe ser potenciométrico.
3= Bl voltaje debe aumentarse a una cierta velocidad critica.

4,- La difusidén alrededor del &nodo debe ser reducida, particular-
mente en la interface electrolito-anodo.



Fendémeno Quimico

El fendémeno eléctrico estd asociado con cambios de natu=-
raleza quimica que ocurren en la interface metal-electrolito, toda vez
que en la zona de la meseta I; f(V) ‘el 4nodo se cubre de una capa visco=-
sa estrechamente vinculada al mecanismo en si del pulido.

En la zona de ataque se cubre dé una capa sélida, mien-
tras que por encima de la meseta hay liberacidn de O en el anodo.

Factores que influencian las condiciones de pulido

Son los siguientes:

l.- Diferencia de potencial y densidad de corriente. En general, pa-
ra el pulido electrolitico de Laboratorio (Celda electrolitica) es mas
satisfactorio controlar la diferencia de potencial que la densidad de
corriente, es decir utilizar circuito potenciométrico. Sin embargo, cuan-
do las densidades de corriente utilizadas son muy altas las pérdidas de
potencia son grandes por lo que es preferible utilizar el circuito serie.

2.~ Temperatura del electrolito. La resistencia del electrolito dis-
minuye con la temperatura por lo que la diferencia de voltaje requerida
para una misma densidad de corriente es menor a medida que la temperatu-
ra aumenta.

La siguiente ecuacidén empirica
V = k/(a.@ + b)

indica el voltaje requerido para mantener una densidad de corriente dada.
En la formula ©: Temperatura, k, a y b son constantes determinadas por

la conductividad del electrolito, las dimensiones de la celda y corrien-
te que pasa a través de la misma. Como por otra parte la viscosidad del
electrolito disminuye con la temperatura, existe un limite por encima
del cual desaparece la capa viscosa alrededor del anodo, disminuyendo la
calidad del pulido.

En ciertos casos existe un calentamiento local en el anodo que
puede ser elevado debido a la alta resistencia de algunas capas anddicas.
Ello ocurre, sobre todo, en los electrolitos a base de acido perclérico,
en los que se han medido en el &nodo temperaturas de 60 a 70°C mientras
el resto del barino permanecia a 20°C. [Estos hechos experimentales y algu=-
nas explosiones ocurridas en diferentes Laboratorios del mundo planted a
muchos investigadores la necesidad de prescindir del acido percldrico en
los electrolitos. Sin embargo, los trabajos de Jacquet y sus colaborado-



res han probado lo infundado de estos prejuicios si se tienen en cuenta
algunas precauciones muy simples.

La Fig. 4 indica el rango de las concentraciones peligrosas.
Puede verse que el electrolito que did erigen a la explosidn de Los
Angeles(que ocurridé en una planta industrial provocando graves pérdi-
das) yacia precisamente en la zona explosiva.

En nuestro laboratorio hemos trabajado desde su creacidén (1955)
con numerosos electrolitos a base de perclérico, sin tener jamas un ac-

cidente, siendo recomendables las siguientes precauciones para eliminar
todo peligro.

WAVAS,. 5AVAVAVAY

;< RAREHISON N
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#p P ; 1GNIC Vi A

AGUA %

Fig.4 - (Segin Jacquet). Diagrama ternario

(en porcentajes de peso) de las mez-
clas de Acido perclérico (P), anhidro acético
(An) y agua (W). El diagrama indica:

l.~ Mezcla A, en la cual toda el agua conte-
nida en el Acido perclérico (d: 1,60) es
tomada por el anhidrido acético.

2.- Mezcla C. El "punto de completa combus-
tién", que es la que tiene el caracter
explosivo mas pronunciado.

3.- Mezcla L.A. que did lugar a la explosidn
de Los Angeles. '

4.- Soluciones numeradas de 1 a 9 utilizadas
para el pulido electrolitico.



1.~ Agregar el acido perclérico al anhidrido o acido acético
por un lento goteo y con gran agitacidn (la operacién de preparar 1 li-
tro de solucidn puede durar 1 dia).

2,- Refrigeracion.de la mezcla durante su preparacidon de mane-
ra de no sobrepasar los 12°C (el peligro comienza por encima de los 35°
c).

3.~ Durante la electrélisis controlar cuidadosamente la tempe-
ratura del bafio. Un método de refrigeracion sencillo consiste en que
este tipo de soluciones estén contenidas en recipientes de acero inoxi=-
dable, que actia como catodo y se encuentra sumergido en una cubeta con
hielo. :

3.~ Agitacidén del electrolito. La agitacion del electrolito es en
ganeral necesaria para homogeneizar la composicidon del bafio, ya que las
corrientes de conveccidn, a menudo son insuficientes para tal fin. Por
ello debe moverse artificialmente el bafio de manera que haya siempre
electrolito fresco en contacto con la muestra. La agitacidon no debe
ser demasiado violenta pues en este caso puede destruirse la capa and
dica. Otras veces se juzga conveniente hacer rotar el anodo o, eventual=-
mente hacerlo oscilar. 5e ha demostrado que la densidad de corriente
necesaria para mantener la capa viscosa es mayor en el caso de los elec-
trolitos en movimiento que en los estacionmarios.

4,- Preparacion previa de la probeta. En general, el tiempo de pu-
lido decrece con la mejor preparacion previa de la muestra. Sin embar-
go, los trabajos de von Hamos indican que existen pulidos Optimos se-
gin el material: para Cobre hasta esmeril 00; para latén Alfa 400, lo mis-
mo que para Aluminio; para metal blanco 240, lo mismo que para los aceros.
Nuestra experiencia indica que el pulido previo hasta esmeril 500 es su-
ficiente para electropulido con altas densidades de corr1ente y el 00
para bajas densidades de corriente.

5.- Tiempo de pulido. En general, el tiempo de pulido es del 4rden
de minutos, pero el tiempo necesario para obtener una buena superficie
estd condicionado a la densidad de corriente. Asi por ejemplo, en las
soluciones que poseen acido fosfdérico en las que la densidad de corrien-
te es baja, el tiempo necesario es mucho mayor que en las que contienen
acido perclérico, de alta densidad de corriente.

6.~ Tamaiio del sistema de pulido. Un factor muy importante en la
operacidén del proceso electroquimico es el tamaiio del sistema, ya que
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los cambios de dimensiones de la celda pueden cambiar considerablemente
las condiciones de operacion. Si k es la conductividad especifica del
electrolito y f 1a distancia entre electrodos ﬂ/k debe ser constante.

Teoria del pulido

Pese a la gran cantidad de trabajos originales sobre el
tema, no existe ain una teoria general universalmente aceptada. Los da-
tos que se tienen evidencian que el fendémeno es mucho mas general que lo
concluido en un primer momento. Ello es confirmado por el pulido quimi-
co donde la produccidon de una superficie brillante se consigue con. la
sola inmersion de la muestra en una solucidn adecuada. La discusidn de
las distintas teorias escapa a los fines de este resumen y sélo diremos
que los hechos fundamentales en la fenomenologia del pulido electroli-
tico son: la eliminacidén de las irregularidades macroscopicas y micros-
copicas es simultanea y en ese mecanismo juega un rol fundamental la oh-
tencién de una capa viscosa, a cuya formacidén y composicidn se refieren
la mayoria de las teorias.

Estado Superficial en las Superficies Electropulidas

Las superficies pulidas electroliticamente pueden ser
obtenidas completamente libres de deformaciones por electrdlisis conti-
nua durante un tiempo suficiente .como para que se elimine completamente
la zona distorsionada por la preparacidn previa. Los mejores resultados
son los obtenidos con el electropulido de metales puros y soluciones s86-
lidas, es decir c¢on estructuras monofasicas, libres de inclusiones. En
el caso de aleaciones que posean mas de una fase el éxito es menor debi-
do‘a las posibles diferencias locales de potencial. Podemos distinguir
dos casos: : '

a) Si la 2a. fase es anddica con respecto a la matriz, es atacada
preferentemente y la intensidad de ataque depende del potencial local en=-
tre fase y matriz. Un ejemplo tipico es la disolucidn selectiva del Si
en las aleaciones Al-Si, las que son particularmente dificiles de pulir
electroliticamente.

b) Si la 2a. fase es catddica con respecto a la matriz, ésta es
atacada preferentemente alrededor de la 2a. fase, la que aparecera en
relieve. Tal es el caso de los aceros en que la cementita es cafédica

con respecto a la ferrita.

< Naturalmente que estos efectos dependen del tiempo
de la electrdlisis, por lo que en estos casos es preferible utilizar al-
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tas densidades de corriente de manera de reducir el tiempo de pulido a
un minimo.

Cuando las condiciones de electrélisis no son las ade-
cuadas, o la preparacidén previa no es la correcta, pueden aparecer estruc-
turas periddicas sobre la superficie las que pueden enmascarar la verda-
dera estructura del metal. Todo lo anterior nos seiiala que es necesario
tener en cuenta una serie de factores para que el pulido electrolitico
dé los resultados buscados y ensefia que en determinados casos es imposi-
ble prescindir del pulido mecanico, por ejemplo en el caso del estudio
de inclusiones, frecuentemente anddicas o catdodicas con respecto a la ma=-
triz y en ciertos problemas de difusién.

Ataque electrolitic;

-

El pulido electrolitico puede determinar la estructura
granular del metal, por disolusidén preferencial de los bordes de grano,
toda vez que su actividad sera distinta debido a la acumulacidén de defec-
tos cristalinos. Algo analogo ocurre con las subestructuras de segrega-
cién debido a que las diferentes partes del metal tendran una velocidad
distinta de disolucidén, funcidén de la composicidén quimica. Sin embargo,
en general cuando se requiere revelar la estructura de un metal pulido
electroliticamente se debe recurrir al ataque quimico o al electrolitico.
Mis adelante nos referiremos al caso de las peliculas epitaxicas y las
figuras de corrosidn.

En la Fig.2 la zona AB corresponde a la zona de"ataque' °
de la curva I; f(V) y desde el punto de vista quimico lo que ocurre es
la deposicidén de una pelicula sdélida. En realidad se trata de la oxida-
cién andédica de la miestra que previamente se ha pulido en la regidn CD.
La oxidacion sera diferente segun los distintos detalles estructurales
y variara de grano a grano en funcién de la composicidn local o la orien=-
tacidén cristalina, por lo que la estructura granular, la subestructura de
poligonizacidn, en caso de existir, las subestructuras de segregacién,
la existencia de maclas, etc. podrdn ser detectadas, por una diferencia
de contraste.

*V ~ TECNICAS DE PULIDO ELECTROLITICO

Los métodos de pulido electroliticos son escencialmen-.
te tres: 1) Pulido en celda electrolitica; 2) Pulido por médio de apara-
tos automaticos; 3) Pulido local por medio del método del Tampon. : Los
dos primeros son conocidos desde hace un tiempo relativamente largo mien-
tras que el tercero es muy reciente.
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1) Celda Electrolitica

La construccion es relativamente simple y se realiza
generalmente en el mismo laboratorio que la ha de utilizar: la corriente
continua necesaria es tomada ya sea de una linea directa o rectificada
por medio de un rectificador. En el caso de utilizar la corriente pro-
vista por un motor generador, la calidad del pulido es mayor debido a la
rectificacién completa de la onda. Las caracteristicas fundamentales
de este tipo de instalacidn son: a) Puede usarse corriente directa o al-
ternada rectificada; b) Probetas de cualquier forma pueden ser pulidas
completamente con areas de hasta 10-15 cmz; ¢) se utilizan densidades de

corriente muy bajas (unos pocos A/dmz); d) la cantidad de metal disuelto
durante la operacidn es muy baja; e) las condiciones de operacidén deben
ser estrechamente controladas (temperatura, agitacién del electrolito,
densidad de corriente, voltaje, etc.).

La Fig.5 indica una de las celdas contruida en los
laboratorios de la CNEA. El dispositivo adoptado consiste escencialmen-
te en un recipiente de acero inoxidable que actua a la vez de catodo y
cuba electrolitica.

Fig.5.- Celda electrolitica utilizada en
la Div.Metalurgia de la CNEA

’1 anodo gira a una 10 rpm con lo que se obtiene una
adecuada agitacidn de bafo. Eventmalmente el citodo es sumergido en un
baiio refrigerante si la temperatura de la electrdlisis asi lo exige.

La Fig. 6ilustra una aplicacién de pulido por celda
electrolitica en el caso de una aleacidn de Al-Cr.

* 1a Fig. 6y las siguientes que no se encuentren en el lugar correspondiente del texto,
se agregan en las iltimas p4ginas de este apunte.
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2.- Pulido por medio de aparatos automaticos

Estos tipos de aparatos, inicialmente desarrollados en
distintos laboratorios, han pasado a ser instrumentos comerciales. Las
principales caracteristicas que reunen son las siguientes: a) poseen un
rectificador, por lo que pueden ser utilizados con la corriente de li-
nea, en general alterna.- b) el pulido queda limitado a un A4rea que nun-
ca es mayor de 3 cm2 y solamente puede pulirse una superficie planaj; c)
utiliza altas densidades de corriente (50-100 A/dm2); d) la disolucidn
del material a pulir es grande; e) el control en las condiciones opti-
mas es casi automatico, tanto en lo que se refiere al pulido como al
ataque.

Las caracteristicas enunciadas revelan que ‘estos ins-
trumentos son Optimos para el control del material, toda vez que una vez
fijadas las condiciones de pulido la tarea es muy sencilla y requiere
muy poca especializacion.- El hecho de que las densidades de corriente
utilizadas sean elevadas hace posible la obtencidén de pulidos satisfac-
torios en tiempos muy cortos, por lo que es muy recomendable para el
caso de aleaciones poliféasicas.

La Fig.7 muestra el aparato Disa Electropol utiliza-
do en nuestros laboratorios y que ha sido desarrollado por el Ur. Knuth,
en Dinamarca. La Fig.8 es una aplicacidon de dicho instrumento en el ca-
so de una aleacidn Al-U.

La utilidad de estos aparatos es manifiesta, pero su
costo es elevado. El Dr.Varsawsky, en la Argentina, ha desarrolladeo un
aparato de Laboratorio que hemos utilizado durante mucho tiempo con gran
éxito. La Fig. 9 ilustra el esquema.-

Fig.7 Aparato Disa Electropol para
pulido y ataque de nwuestras
de hasta 3 cm?



Fig.9.~- Esquema del aparato elec-
trolitico segin Varsawsky

Consiste de: A-agitador magnético de laboratorio; B-Iman de Alnico en=-
cerrado en una capsula de vidrio o material plastico inerte al ataque
de los electrolitosj C-Recipiente de vidrio o plastico, abierto; D-Pla-
ca de vidrio o plastico exagonal agujercada en el centro; E-Recipiente
de vidrio o plastico invertido; F-Orificio superior; G-Pequeio orificio
central para escape de gases; H-Catodo de acero inoxidable; I-Muestra a
pulir. y

Al girar el Alnico debido al campo generado por el agi-
tador magnético, el sistema funciona como bomba centrifuga y el liquido,
en constante renovacién entra en contacto con la muestra, para volver a
caer en el recipiente exterior.

Las ventajas de este sencillo e ingenioso sistema radi-
can en: a) la superficie de pulido estad fijada por el orificio F; b) las
condiciones de distancia anodo cadtodo son constantes; ¢) hay una constan-
te renovacidn del electrolito cuya cantidad es relativamente pequeifia;

d) se pueden utilizar soluciones para alta densidad de corriente.-

3.~ Pulido local por medio del método del Tampon

Los métodos de pulido electrolitico descriptos anterior-
mente tienen algunas limitaciones importantes.- Asi por ejemplo, en el
.caso de la celda electrolitica la superficie a pulir no podra ser supe-
rior a una veintena de centimetros cuadrados sin que los problemas de ca-
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lentamiento del bafio y cantidad de electrolito necesario planteen la ne-
cesidad de una instalacidén de tipo semiindustrial. .
Por otra parte, se hace necesario la inmersidn total de
la muestra con la a menudo disolucidén andédica de toda superficie de la
misma.- Es cierto que esto puede evitarse cubriendo la zona que no se
desea pulir con algin producto inerte, pero ello agrega un factor mas de
complicacidén.- En el caso de los aparatos automiticos, ya hemos dicho
que las limitaciones eran de poca superficie suceptible de ser pulida
Yy el hecho de que ésta debia ser completamente plana.

En el caso de analisis metalograficos de control o
analisis de fallas en servicio, tanto los métodos descriptos, como los
de pulido mecanico o quimico son necesariamente destructivos y esto es
una seria limitacidn para el anadlisis metalografico.-

La posibilidad de proceder a un pulido local sin ne-
cesidad de destruccidon de la pieza para extraccién de la muestra,se ha
planteado hace unos afios pero recién en 1957 Jacquet ha desarrollado un
método denominado '"tampdn" en que es posible el pulido local de la ma-
yoria de los metales y aleaciones de uso industrial.- Ademéas ha desarro-

llado un método de réplicas nitroceluldsicas que permite obtener una co-

pia exacta de la estructura y que puede ser observada por transparencia
o por reflexidn. La importancia de este método es obvia sobre todo en
el andlisis industrial de piezas en servicio. A continuacién daremos

un resumen de los resultados obtenidos en nuestro laboratorio en la pues
ta a punto de la técnica.-

A - Instrumental

. La parte esencial del dispositivo utilizado es un
"tampén" (creemos conveniente mantener el ngombre original) constituido
por una masa metdlica (acero inoxidable) troncoconica, redondeada en su
extremo y rodeada de una capa aislante, inatacable por el electrolito
y suficiente esponjosa como para retener en si misma una cantidad sufi-
ciente (Fig. 10).-

Es conveniente utilizar tampones de distintos radios
de curvatura, grandes para los casos en que la densidad de corriente
sea baja ( cobre y aleaciones) y de pequeiio radio en el caso de los
aceros y metales livianos en que el pulido se realiza con alta densidad
de corriente.



Fxg.lo.- Modelo de Tampon

C: CAtodo de acero inoxidable

t: Conductor eléctrico

M: aislante de goma

e: envoltura aislante y esponjosa
P: objeto a pulir

La envoltura aislante puede ser terilene, una fibra sin-
tética.

La parte eléctrica es muy econdmica y consiste en un au-
totransformador que alimenta un rectificador de hasta 2A.- La tension a
utilizar se fija en vacio y se mide por medio de un voltimetro.- No es
necesaria la presencia de un amperimetro, toda vez que la densidad de co-
rriente queda automaticamente fijada, pero su existencia en el sistema
es conveniente para detectar los calentamientos anormales que se tradu-
cen en un rapido aumento de la densidad de corriente.

B - Electrolitos.-

Los electrolitos son los desarrollados por Jacquet y
figuran en la tabla Il.- en ella se ha agregado el reactivo utilizado en
nuestros Laboratorios en el caso del Zn y sus aleaciones, el que puede
ser aplicado con éxito para Mg y sus aleaciones.
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TABLA II ~ Electrolitos utilizados para el pulido por Tampon

Tipo de Elec- Composicidén Basica Composicidn

trolito
A Acido ortofosférico-ctanol 34 g H3P04 por 100 cm3 sol.
Acido nitrico-lMetanol 28 g N03H " n " "
Cl Cl:5,7 g HC10, " " L "
a C2:7'6 g L 4 " " " "
Acido=-percldrico~-Acido 4 c3.9-1] g " T T TI 1]
cs _j acético c4:23,7g " " " " "
05:26,6 g " " " " "
D Acido percléorico-Metanol 16 g " " noonw
E Tiocianato de Potasio~Me- Tiocianato de Potasio:160 cc
tanol Etanol: ; 800 cc
Glicerina: 80 cc
Agua Destilada: 20 cc

C - Método operatorio

El tampdn es conectado al cdtodo de la fuente de tensidn conti
nua y la muestra a pulir al anodo; este contacto puede realizarse con una
pinza ad-hoc, una punta metdlica o en el caso de metales magnéticos por
un pequefio imdn. La tensidén a usar se fija en vacio, se moja el tampdn
en el electrolito correspondiente al metal o aleacidn a pulir y se comien=-
za la operacidn. '

D - Preparacioéon previa de la muestra

Partiendo de una superficie pulida con esmeril 500 los
resultados son excelentes, pero en el caso de electrolitos de alta den-
sidad de corriente, la preparacidén puede ser mas grosera. Cuando se tra-
te de una superficie laminada el pulido puede realizarse directamente
sobre ella, sin ninguna preparacidén previa, en la seguridad de obtener
resultados correctos. La practica en el método fija el criterio a se=-
guir en casa caso.

VI - CONDICIONES DE PULIDO PARA DISTINTOS METALES Y ALEACIONES POR TAMPON

Cobre, Latones, mono y polifasicos, Bronces al Aluminio, Cobre=-Niquel

Electrolito A: 10 a 15 V, desplazamiento continuo del tampdn, los me jores
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resultados entre 13-15 V. El Gnico inconveniente es el redepbsito de
Cobre que se forma en el cadtodo lo que obliga a lavar periddicamente el
pafio. Frecuencia de lavado: alrededor de 10'.-

Electrolito B: 15 a 20 V. Los mejores resultados con desplazamiento con=-
tinuo del tampén y 20 V. Los problemas de redepbésito son anadlogos al ca=
so anterior. Los mejores resultados con Bronces al Aluminio.

2.~ Aceros

Los aceros al C se pulen facilmente con el reactivo C3
Yy una tensidn de 30 V. El rapido caleﬂtamiento del electrolito hace que
el drea a pulir no sobrepase 1 6 2 ecm“, debido a la oxidacidn. El1 mejor
método es el de toques sucesivos con tampén de pequeiio radio de curvatu-
ra.

En lo que se refiere a las fundiciones, la matriz se pu-
le facilmente, radicando el problema en el grafito, por lo que la prepa-
racion previa debe ser cuidadosa.

Los aceros inoxidables del tipo 18/8 se pulen perfecta-
mente con el reactivo C3 y eventualmente con el C4.- Con este material
es necesario tener en cuenta la mala conductividad, lo que puede produ-
cir fuerte calentamiento local, especialmente en chapas delgadas, lo que
da como resultado la aparicidén de capas oscuras de 6xido que enmascaran
la estructura.-

3.- Aluminio y sus aleaciones

El reactivo D con un voltaje de 25 a 30 V y toques sucesi~
vos pule correctamente el Aluminio y sus.aleaciones. Sin embargo puede
ocurrir que la trama de la envoltura quede marcada sobre la superficie
de la muestra. Si el pulido se realiza con el menisco del electrolito,
sin- tocar la superficie con el pafio, las marcas son practicamente elimi-
nadase, Otro factor que debe tenerse en cuenta es el calentamiento del
electrolito, lo que hace necesario utilizar una cantidad apreciable para
evitar el aumento sibito de la densidad de corriente.-

4.- Magnesio y sus aleaciones

Puede utilizarse el reactivo D con una tensién de 15 a
20 V, aunque la tension exacta depende del radio de curvatura del tam-
-pbn, composicién de la aleacidén y velocidad de desplazamiento.

En nuestro Laboratorio hemos obtenido excelentes resul-
tados con el reactivo E y voltajes de 35-40 V.-
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5.~ Zinc y sus aleaciones

Con reactivo E y voltaje 25-30 V, pulido con el menisco
del electrolito.

6.- Niquel, Cobalto y aleaciones

Electrolito C3, con un voltaje de 20-30 V y toques su~
cesivos. También con el menisco del electrolito y desplazamiento conti-
nuo.

7.- Nimonic
Reactivo C3 con desplazamiento lento y un voltaje entre

25 y 30 V.

8.~ Estano y Plomo

Reactivo C3, los inconvenientes del redepdésito catddi-
co son muy grandes por 1o que el tiempo debe ser corto entre lavado y la-
vado del pafio.

9.- Titanio y alguna de sus aleaciones

Reactivo C3, 40-50 V con toques sucesivos bastante
rapidos. Lavado con agua con frotamiento de algoddn.

10.- Uranio y Zirconio

Reactivos D o C5 con voltajes de 20-25 V y desplaza-
miento continuo con el menisco del reactivo. En el caso del Uranio ca-
lentamiento local elevado.

Las Figs; 11 a 19 corresponden a distintos metales y
aleaciones pulidos con el método del tampén.-
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VII - APLICACION DEL TAMPON A LOS ATAQUES ELECTROLITICOS

La necesidad de hacer aparecer detalles estructurales
complementarios a los de la superficie en el estado simplemente pulido
obliga a la utilizacidén del ataque quimico o electrolitico. En el ca-
s0 del tampén es posible realizar este Ultimo si después del pulido se
disminuye rapidamente el voltaje. De esta manera se realizari la elec-
trélisis en la zona de ataque de la curva I:f(V) y quedarin reveladas
las zonas de mayor reactividad (bordes de grano, subgranos, maclas,ban-
das de deformacidn, etc.) Fig. 20 y 21.-

TECNICA DE LA REPLICA

Con el fin de suplantar la réplica nitroceluldsica des=-
arrollada por Jacquet en nuestros Laboratorios realizamos una serie de
experiencias. Por Ultimo se obtuvieron excelentes resultados con una
solucidén viscosa de acetato de celulosa en acetato de butilo, al que se
le agrega una pequena cantidad de detergente, el que parece actuar como
plastificante.

a) Modo de aplicacién del barniz

Antes de ser aplicado conviene que el barniz haya esta-
do enreposo de manera que po posea gotas de aire, lo que conspira contra
la calidad de la réplica y su facilidad de extraccidon. El modo de apli-
car el barniz puede variar segin las circunstancias y puede llevarse a
cabo la operacidn por:

a) Inmersion total de la muestra en el barniz.-

b) Colocacidén sobre el lugar deseado por medio de un pincel ad-hoc.-

El espesor de la pelicula debe ser del 6rden de 0,1 a
0,2 mm, lo que puede ser apreciado visualmente. Deben tomarse previsio-
nes de manera de no introducir burbujas de aire durante la operacidn.-

b) Secado

La muestra, con el barniz colocado, debe quedar al a-
brigo del polvo, en lugar seco por espacio de 45' a 1 hora, tiempo nece-
sario para la eliminacibén del solvente por evaporacidon. E1 tiempo de se-
cado puede disminuirse si se la somete al calor de una lampara incandes-
cente comin situada a unos 15-20 cm.-

¢) Desprendimiento de la réplica

En general no ofrece dificultades; la mayor parte de
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las veces es suficiente encuadrar la zona que se desea desprender, con
el filo de una hoja de afeitar, levantar un extremo con una pinza del
tipo de depilacidn de cejas y traccionar formando angulo de 70-80° con
la superficie.

En caso de réplicas grandes puede fijarse sobre uno de
los extremos una tela adhesiva y traccionar sobre ella. Cuando el es-
tado superficial haga dificultosa la extraccidn, es posible me jorar las
condiciones, humedeciendo la yéplica con aguae.

d) Montado

Se utiliza el método comin en biologia de colocar la
muestra entre un portaobjeto y un cubreobjeto. Es posible el almace-
namiento al abrigo de polvo o accidentes, pegando el cubreobjeto sobre

el portaobjeto por medio de una cinta adhesiva transparente.-

e) Observacidon microscopica

Se pueden utilizar dos métodos:

a) Por reflexidén, aumentando el contraste con un espejo situado debaje
de la muestra.

b) Por.transparencia en un microscopio biolégico.

El primer método di excelentes resultados hasta aumen-
tos del o6rden de los 500 x, mientras que el 2° permite la observacidn
hasta el orden de los 2000 x.-

Las Figs. 22 y 23 corresponden a fotos de réplicas to-
madas por reflexion.-

El uso de réplicas puede extenderse a la macrografia,
pues es posible proyectarlas como a los diapositivos y observar de es-
ta manera los detalles macrograficos, fisuras, estructura de colada o
forjado, segregaciones, inclusiones macroscopicas, etc.

BIBLIOGRAFIA A CONSULTAR SOBRE PULIDO ELECTROLITICO
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P.A.JACQUET: Electrolytic and. Chemical Polishing. Metallurgical Review
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W.J.McTEGART: "The electrolytic and Chemical Polishing" 1956, Pergamon
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Daremos a continuacidén una Tabla con los distintos elec~-
trolitos utilizados para pulido electrolitico en el Laboratorio, aplica-
bles en el caso de celda electrolltlca Y Aparato comercial de tipo auto=-
matico.-

El presente indice de reactivos tiene como base el que
figura en el Apéndice del trabajo de Jacquet, y en el de McTegart.-

Para mayor comprension de la tabla debemos significar
que :

1) Las referencias a acido acético significan que se trata de Acido acé-
tico glacial no disuelto.-~

2) Las abreviaturas significan: d = densidad; t = (uracibon de la elec-
trolisis; T = temperatura (°C); V = voltaje en las terminales de la cel=-
da; I. = corriente en amperios (en el caso de utilizar el Disa Electro-
pol, con el Area de la superficie anddica igual a 0,4 cm?; D,C. = Den-
sidad de corriente en el &dnodo (A/cm™); A = Amperios.-

3) En el caso de los clectrolitos que contengan butilcelosolve, éste pue-
de ser suplantado sin inconvenientes por glicerina.-

TABLA III

FLECTIKOLITOS USADOS PPARA L PULIDO

DE PEQUENAS MUKSTRAS

l1 - ALUMINIO

COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
200 cc acido percloérico C.D. = 0,2 - 0,4 Enriquecimiento previo
(d = 1,60) (Segln composicidn del electrolito en
700 cc anhidrido acéti de la aleacién) Alt++ 5 g/1

co

345 cc acido perclorico T 25°
(d = 1,55-1,60) V = 15-30
655 cc anhidrido acético D.C. = 0,04
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
125 cc ‘acido perclorico T = 20-25° La c¢elda de acero in-
d = 1,60 V = 15-25 oxidable se utiliza
875 cc anhidrido aceée- t = varios minutos como catodo
tico

230 cc acido perclérico
d = 1,54
770 Acido acético

T 8%
V = 15-32 (segun com-
posicion de aleacidn)

nn

100 cc acido perclérico
400-500 c¢c alcohol eti-
lico

200 cc acido perclérico
(da = 1,20)

700 cc alcohol etilico

100 cc butilcelosolve

Disa Electropol

400 cc acido ortofosfo-
" rico

380 cc alcohol etilico

200 cc agua

Condiciones bastante criti-

que varian segin la e-
dad del baino. Aplicable
a aleaciones Al-Ag. Po-
sible formacion de un
film de Alumina

En volumen:

53°/0 Acido ortofosfé-

rico (d = 1.69)

26°/0 agua

20°/o0 carbitol

1°/0 &cido fluorhidrico
(48°/0)

T = 30°

V = 10-15

D.C. = 0,15-0,20

V = 40-50

t = 15-30"

T = 30-40°

V = 27-30

b.C. = 0,15-0,35

V = inicialmente 80,

luego 40 cuando
DC = 0,6. Si D.C. es
demasiado pequeiia, se
forma una espesa capa
de alimina =-t=2-3 min.

Se requiere un gran vo-
lumen de bafio y un agi-
tado fuerte de la solu-
cidn

En volumen:

60°/0 Acido ortofosfé-

rico (d = 1,69)

40°/0 acido sulfurico
(d = 1,84)

T >70°
D-C- = 0'7
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES

817 cc Acido ortofosfé~- - T >70° Para aleaciones Al-Cu

rico (d = 1,57) D.C. = 0,7 Formacidén de una capa
134 cc Acido sulfiarico de AlGmina removible
(d = 1,84) en una solucién fosfo-
156 g de Acido crédmico crémica fria.
40 cc agua
100 cc &cido nitrico V = 4-7 En aparato Buehler o

(68-70°/0) D.C. = 0,1-1 celda. Peligro de ex-,
200 cc alcohol metili t = 10"-2' plosion (?)

co

100 cc acido nitrico V=25 Para producir disminucidn

100 cc alcohol meti-
lico
4 cc Acido clorhidri-
CO conc.

cAtodo de al

de secciodén por via elec=-
trolitica el HCl disminu-
ye la tendencia a la oxi=-
daciodn g

70 cc Acido perclérico
(d = 1,61)

1680 alcohol metilico

250 ecc glicerina

Disa Electropol

Usado para Al-Si. Deben
tomarse precauc:iones

con el sobrecalentamiento
para evitar que se inflame

2-BERILTIO

28 cc acido perclorico
(d= 1,60)
200 cc anhidrido acet.

Foca agitacion del baiio

200 cc Acido perclérico
(d = 1,20)

700 cc alcohol etilico

100 cc butilcelosolve

T < 28°

DICI - 0‘1

V = 40-50

t = 20 seg.

V = 50

D.C. 0,75-0,90
t = 30-40 seg.

Disa Electropol

La celda tiene un anodo
horizontal, es necesario
una agitacidn rapida
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COMPOSICION

CONDICIONES

OBSERVACIONES

3 partes de acido orto-

fosforico concentrado

1 parte de acido crémi
co

5

an
o

v
D. 2,5

Catodo de Pb o grafito
Vapores venenosos

100 cc acido ortofos-
forico
30 cc de Acido sulfiri-
co
30 cc glicerina
30 cc alcohol etilico

D.C. = 2-4

3-BISMUTDO

100 cc acido ortofos-
forico

200 cc acido sulfurico

200 cc agua

100 cc Acido acético
100 cc acido nitrico
400 cc glicerina

24°

o+ <4

i un
(=
N

1-5 min.

Solucion saturada de
IK a la cual se le
ha agregado 20 cc/1 HC1

Tioacianato de amonio
(60°/0)

4 -CADMTIO

Y SUS ALEACIONES

200 cc acido perclérico
(d = 1,60)

800 cec anhidrido acético D.C. = 0,6~1

35-55°
25-35

T
v

Catodo de Cd.Las condi=-
ciones dependen de la
edad del baiio.




COMPOSICION

CONDICIONLS

OBSERVACIONES

200 cc acido perclérico
(d = 1,20)

700 cc alcohol etilico

100 cc butilcelosolve

<
]

70-80

ﬂ
n

12-15 seg,

Disa Electropol.Recomen~
dable para aleaciones
que contengan Ni,Ag o
Cu.

450 cc Acido ortofosfé-
rico
550 cc agua

e
Qi

. = 0'05-1.5

Se recomienda agitacidn
dela probeta

Por litro:
120 g de cianuro de po-
tasio
20 g de hidréxido de
cadmio

v = 2'8
D.C. = 0,12-0,25
t = 15 min.

Separacidén entre electro-
dos:- 20-30 mm.

Vigorosa evolucidn de
gas.

5-CROMO

50 cc de acido perclé=-
rico (d = 1,60)
1000 cc acido acéticpo

200-300 cc Acido perclo~
rico (d = 1,60)
800-700 cc acido acéti=-
co

V = 35-45
D.C. = 0,15
V = 10-12

D.C. = 0|2-0‘4

Para soluciones sdlidas
de Fe y Cr.

En volumen:

64°/0 acido ortofosfd-
rico

15°/0 Acido sulfirico

21°/o0 agua

22-120°
18

T =
V=
D.Ce = 115

Remocidon del electrolito
o agitacion de la probeta

6 - COBALTO

Yy sus aleaciones
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COMPOSICION CONDICIONES

OBSERVACIONES

304 éc Acido perclé-
rico (d=1,60)
696 cc anhidrido acéti-

Para aleaciones de Co-Ni
reducir la concentracion de
acido perclérico.

co
240 cc acido percléri- vV = 30 Para aleaciones tipo Alnico
co '
750 cc acido acético
20-30 cc agua
Solucidn de acido orto- - V = 1,2 Pelicula sdlida de color ne-
fosférico (d=1,35) gro removible, luego del pu-
) lido. rosible Pitting.
7-COBRE

Y SUS ALEACIONES

Solucidén de acido orto V=1,6-1,8
fosférico (d= 1,30-1,44) D.C. = 0,7-1

Anodo horizontel. El anodo
vertical puede ser usado en
maquinas automiticas bajo
condiciones especiales.

Solucidn de &cido orto v

= 1,75-1,80 Para latones al Pb.
fosférico .(d=1,70) D.C. = 0,015
Solucidén de acido orto V=4,9 Para bronces al Aluminio.
fosférico (d=1,61) D.C. = 0,08
V=2,-2,2 Para Niquel, Plata.
260 cc acido ortofosfo T = 40-50° Para pulir Cu,0
rico * V = 45-60
740 cc glicerina D.C. = 0,04
t = 14-20 min.
370 cc &cido ortofosfd T = 50-70°
rico D.C. = 0,15 Para plata niquel

560 cc glicerina
70 cc agua
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. COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
470-670 cc acido orto- V=18 -2,2 Para bronces
fosférico D.C. = 0,1
20-10 cc acido sulfiri
co
33-23 cc agua
100 cc acido nitrico Puede ser utilizado
concentrado D.C. = 0.7 en el aparato Buehler-
200 cc alcohol meti- e = Warsman
lico

Solucion de acido cromi

co (200 g/1)

D.Co = 1 - 2,5

8-ESTANO

Solucidn acuosa de
acido perclérico
(60°/0)
(d = 1,54)

0,4
10-15 seg.

c+
nou

Cadtodo de Aluminio re=-
frigerado. La muestra
debe rotar.

194 cc acido perclérico
(d = 1,60)
806 cc acido acético

D.C. = 0,09-0,15

Agitacidn moderada

200 cc acido perclo- A=1,5 @
rico (d = 1,20) t = 20 seg. Disa Electropol
700 c¢c alcohol eti-
lico _
100 cc butilcelosolve ¥
Solucidén de acido fluo- = 15-17 Aplicable a aleaciones
bérico (40°/0) y D.C. = 4,2 - 5,6 conteniendo Pb
t = 3-5 seg.
Solucidén acuosa de aci- V = 30 ‘Catodo de Al. Agita-
do sulfurico (35°/o en D.C. = 0,13 cidn

peso)
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9 -GERMANIO

COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
500 cc glicerina T = 20°
50 cc alcohol etilico D.C. = 0,01
50 cc agua t = 30 min.
Adicionar fluoruro de T = 80°
potasio hasta saturar D.C. = u,1
solucidn
Solucién de 0,1Nde Puede ser utilizado pa-
sulfato o cloruro de D.C. = 3 ra probetas muy peque-
Indio (P.H.= 1,2-3,5) nas (reduccidn de espe-
sores en transistores)
10 - HAFNTIO
100 cc acido acético V =18 Electrdlisis repetidas
5 cc acido percléri I = 0,4 (para mues de corta duracion

co

tras muy peque

nas

1l - HIERRO Y ACEROS

185 cc Acido percléd-
rico (d = 1,60)

765 cc anhidrido acé
tico

50 cc agua

T< 30°
D.C. = 0,04-0,06

La solucidn debe conte-
ner preferentemente una
pequeiia cantidad de

Fe y Al.

480 cc acido perclé-
rico (d = 1,60

520 cc anhidrido acé
tico

Para pulir O Fe

1000 cc acido acético

50 cc acido perclérica

(d = 1.60)

Poca agitacidén. Las con-
diciones dependen de la

- edad del electrolito.
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES

1000 cc anhidrido aceée-

tico _ V = 20-40 ' Poca agitacion. La mi-
140 cc acido’ percléd- croestructura aparece

rico (d = 1,60) : , levemente revelada.

100 aAcido percldricd Debe emplearse con re-
400 cc alcohol metilico : frigeracion y agitacion:
200 cc acido perclérico V = 40-47 _ Disa-Electropol. Puede
700 cc alcohol etilico A =1 utilizarse para hierro
100 cc glicerina t = 10-20 seg. silicio con alto conte~

nido de Si.

.36 cc acido percloérico . La muestra colocada ho-
“(d = 1,67) D.C. = 0,3 - 1 rizontal arriba del ca-
97 cc agua todo. =
500 cc methylated-

 spirit
En peso: )
80°/0 Acido acético D.C. = 0,5-2
20°/0 acido crémico
133 cc Acido acético, D.C. = 0,09-0,22 Para hierro-silicio
25 g acido crdmico t = 6 min. '

7 cc agua
900 g acido ortofosfo- T = 90° , Catodo de cobre. Para
rico (d = 1,69) : hierro =-4°/o0 Si
100 g 4cido crémico . D.C. = 1,55
420 cc acido ortofosfé- ‘ 6.V. El recipiente Para hacer finas agu-
rico (d = 1,69) de metal-actia como jas de acero inoxida-
340 cc acido sulfurico catodo, 0,03 Amp por ble. Limpiar en HCl 10°/o

(d = 1,84) _ aguja

240 cc agua
500 cc acido nitrico D.C. = 1,5-3
concentrado t = 10-20 seg.

500 cc acido acético
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
100 cc acido ortofos- T 2 200-350° Pulido a alta tempera-
forico (concentracidn V = 20 tura de estructuras
maxima ) D.C. = 0,6 aysteniticas, tratadas
100-150 g sulfato de t = 10 seg~3 min. isotermicamente.
amonio

100 cc solucidn acuosa V=70 Para electropulido con
de cloruro de cobre D.C. = 200 maquinas automaticas
amoniacal 10°/o A =

300 cc HCI concentrado

12 - INDIO

100 cc acido nitrico pD.C. = 0,3
concentrado

' 200 cc alcohol meti-

lico

50 cc acido nitrico V = 40-60 Catodo de Al aplicable
concentrado a aleaciones que con-
20 cc acido clorhidrico " D.C. = 0,3-0,6 tengan Ti
concentrado '
750 cc carbitol

13 - MAGNESTIO

375 cc acido ortofosfo = 1,5 Debe evitarse la
rico (d=1,71) adhesidén a la pro-

" y . .C. = 0,005 :

625 cc alcohol etilico beta de burbujas ga-

seosas.

400 cc 4cido ortofosfo- V=10 Catodo de Mg

_ rico (d=1,75) D.C. = 0,2

380 ¢cc alcohol etilico abs. t = 2 min.

200 cc agua
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
10°/0 de acido clorhidri T £10 Aumento inicial de vol-
co en solucidn de V = 10-15 taje
butilcelosolve D.C. = 0,015
10 cc acido clorhidrico p.C. = 0,10-0,15 Luego de una electroli-
concentrado sis preliminar, disol-

135 cc carbitol

ver el film pasivado con
KOH

14 - MANGANESO

(ALEACIONES)
100 cc acido ortofosfo- D.C. = 0,3-0,5 Para aleaciones con Cu
rico (d=1,69) = 15 min.

100 cc glicerina
200 cc alcohol etilico

100 cc Acido ortofosfo-
rico

200 cc Acido sulfurico

200 cc agua

Para aleaciones con
2,5°/0 at. de Uranio

155~ MOLIBDENO

870 cc acido sulfurico D.C. = 0,5 Pelicula de 6xido remo-
(d=1,84) vible por solucidn

30 cc agua Cro; al 3°/o

35 cc Acido sulfirico T = 50° Para Mo sinterizado sin
(d = 1,84) V=12 C. Pelicula de 6xido re-

140 cc agua movible con amoniaco

25 cc acido sulfirico T £ 25° s necesario tomar pre-
(d = 1,84) D.C. = 0,8-1,2 cauciones para preparar.

175 cc alcohol metilico

la soluciodn .
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
50-60 cc acido clorhi- T = 50° Para Mo fundido, sin C.
drico concent. V = 12
20-30 cc Acido sulfa-
rico (d=1,84) .
150 cc alcohol metilico
Solucidén acuosa al 70°/o )
de Tiocianato de potasio "D.C. = 0,15

16 - NI QUEL

Y SUS ALEACIONES

210 cc acido perclorico
(d = 1,60)
790 cc acido acético

]).C. = 0, 5-0‘8

40 cc Acido perclérico
(d=1,60)
450 cc acido acético
15 cc agua

T < 25°
V =15 ;
D.C- = 0110

Para aleaciones NIMONIC

200 cc acido perclori- V = 40
co (d=1,20) A=1 DISA ELECTROPOL
700 cc alcohol etilico
100 cc gligcerina
70°/0 en peso acido sul- V = 10-25

farico

Agitado del baiio

390 ecc acido sulfari-
co (d= 1,84)
290 cc agua

Me jores resultados que
el baifio anterior

390 cc acido sulfiri
co (d=1.84)
70 cc alcohol etilico.

T € 35°
D¢Co =.0‘39

t = 4-6 min.
D.C. = 0,4

Deben tomarse precaucio=-
nes en la preparacion
de la solucidn.
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COMPOSICION CONDICIONES

OBSERVACIONES

En peso:
15°/0 acido sulfirico T = 70°
(d=1,84) vV =
64°/0 acido ortofosfé-

rico
21°/0 agua

Para aleaciones NIMONIC

= 0,75-1,5
varios sege

10 cec Acido nitrico D.C
concent. t
20 cc alcohol metilico

1

DISA ELECTROPOL o una
pequena celda. Puede
usarse para Inconel Mo-
nel y aleac. Ni-Cr

=]
L]
5
1

133 cc Acido acético 0,23-0,29
25 g acido crémico

7 cc agua

Para aleaciones con al-
to contenido de Fe

17 - NI OBTIO

175 cc acido fluorhidrico V = 12-30
(40°/0) )

175 cc acido nitrico D.C. = 0,2-0,5
(d=1,384)

650 cc agua

La celda es un crisol
de Pt que actia de ca-
todo.

150 c¢c acido fluorhidrico T = 25-60°
(48°/0) _ p.C. = 0,04 Catodo de Pt
850 cc acido sulfarico :
(d= 1,84)
18- 0RO

Y SUS ALEACIONES

Por litro:

67,5 g cianuro de Potasio T 2 60°

15 g de sal Rochelle V = 5-10

18,5 cc acido ortofosfori- p.C. = 1-1,5
co (d=1,69)

2,5 cc amoniaco (d=0,9)

Agitacidn violenta.Ca-
todo de cobre. Muy ba-
ja velocidad de solu-

cién.-
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COMBOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
0,5°/0 Acido clorhidrico V=15 Catodo de grafito puro
10°/o0 cianuro de Potasio D.C. = 0,15-0,20 Agitacidén de la probeta;

vapores venenosos

20-45°

25 g de Thiourea =
+C. = 0,015-0,035

3 cc acido sulfarico
(d = 1,84)
10 g 4cido acético

19 - PALADIO

Cloruro de Sodio o Po- T = 950° Celda cerrada. Tra-
tasio V=23 bajoe%orriente dé H

i D.Co = 1
Cloruro de Sodio + T. = 700° Se pueden pulir gran-
48°/0 de cloruro de vV =2 des Aareas.
Potasio

20 - PLATINDO

Cloruro de Sodio o de T = 1020° La celda es un cri-

Potasio V=15 sol de Ni que actia
D.C. = 0,15 como cltodo.

Cloruro de Sodio + T = 700° CAtodo de Pt.

48 at.°/o de cloruro V=2

de Potasio

Solucién acuosa de clo=- CsA. (50 c/seg.) Para pequefias mues-

ruro de calecio (120 par- V=23 tras.

tes en peso) + 1 parte de
&4cido clorhidrico

21 - PLOMO Y SUS ALEACIONES
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
350 cc acido percléri V = 5-8 Precaucidén en el lavado
co (d=1,60) D.C. = 0,09-0,14 y secado de la muestra.
625 cc anhidrido ace-
tico
25 cc agua
700 cc acido acético V=10 Aplicable a aleaciones
300 cc acido percléri D.C. = 0,4-0,6 con bajo contenido de
co (d = 1,67) Ag.
100 acido perclérico T £38° Condiciones variables que
(d = 1,12) D.C. = 2=-3 dependen de la composi-

400 cc alcohol etilico

cion de la muestra.

315 cc Acido acético D.C. = 0,05-0,10 Catodo de Pt o grafito
60 g acetato de sodio t 2 4 min.
80 cc agua (anhidro)
Solucidon acuosa al 40°/o T = 20-40° Condiciones variables
de acido fluobérico V = 16-21 que dependen de la com=-
D.C. = 3,7-7 posicidén de la muestra
t = 3-5 seg.
Solucidon acusosa de
70-80°/0 de acetato p.c. = 0,5-0,1
de amonio
22 - PLATA
Solucidon de cianuro D.C. = 2 Fuerte agitacidn de la
de Potasio al 9°/o muestra. Lavarla 5 minu-
tos en agua fria.
60 g de ferrocianuro V==6
de Potasio D.C. = 0,15-0,25

60 g de cianuro de So-
dio
1 l.de agua




- 38 -

COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
Por litro:
35 g cianuro de Plata V=2,5~3,5 Control estrecho de D.
37-70 g cianuro de Po D.C. = 0,02 C. y agitacion. Catodo
tasio t = 10 min. de Ag.Aplicable a alea-
38-40 g. carbonato de ciones que contienen Sn.
Potasio
200 cc acido perclori A= 14,5 DISA ELECTROPOL
co (d=1,20) t = 20 seg. Maxima velocidad de agi-

- 700

100

cc alcohol etilico
cc glicerina

tacién.

23 - TANTALIO

90 cc acido sulféri T = 35-45° Catodo de Pt o grafito
co (d = 1,84) D.C. = 0,1

10 cc acido fluorhi-
drico (48°/0)

100 cc acido fluorhi- T = 35-50° Oscilaciones periodicaas
drico (48°/0) de la corrientes debido

100 cc acido nitrico p.C. = 0,02-0,15 a formacidn de una peli-
(d = 1,42) T = 7-12 seg. cula sdlida.

350 cc agua

24 - TORIO

70 c¢c acido acetico T = 10°C.

20 cc acido perclo- D.C. = 0,6 X
rico (d=1,64) t = 7-12 seg.

S cc agua

20

90
90

cc acido percléri
co (d=1,54)

cc alcohol etilico
cc butilcelosolve

Condiciones varia
bles.

Pulido y reduccidn de
diametros de alambres
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
500 cc acido ortofosfd
rico D.C. > 0,16

500 cc 3cido acético

25 - TITANIO Y SUS ALEACIONES

795 cc anhidrido aceé=
tico

185 cc Acido perclo-
rico (d=1,60)

48 cc agua

V = 40-60
D.Cl = 0.2-0'3

La probeta debe agitar-
se suavemente. La cara
a pulir horizontal por
encima del catodo.

200 cc anhidrido acé-
tico
10 cc acido perclori
co

La superficie pulida en
contacto con el aire se
pasiva rapidamente.

1000 cc acido acético
60 cc acido percld-
rico (d=1,60)

Catodo de Ti, grande.
Es esencial un excelen
te contacto eléctrico
con la muestra.

200 ec acido percléd-
rico (d=1,20)

350 cc alcohol etili
co

100 cc butilcelosolve

3

C

0,018-0,035
20 seg.

=

L]
e
n n

DISA ELECTROPOL O CELDA

36 cc acido perclérico
(d = 1,67)

390 cc alcohol metilico

350 cc etilene glicol

24 cc agua

-3
]

5~-10°
30-50
10-40 seg.

<
I u

DISA ELECTROPOL

90 cc alcohol etilico
10 cc M=butil alcohol
6 g cloruro de Al (an

hidro)

20 g cloruro de Zn

= 25-30°
= 30-60
+Cs = 0‘16‘-0'8

Solucién muy corrosiva
(no debe emplearse en
aparatos comerciales).
Requiere agitacién)
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COMPOSICION CONDICIONES OBSERVACIONES
Por peso: :
6°/0 acido fluorhi- T = 25-40° Aplicable a aleaciones
drico D.C. = 0,08-0,1 que contienen Mn y Al

88°/0 etilen glicol
6°/0 agua

160 cc/1 acido fluor-
hidrico (50°/0)
500 g/1 acido cromico

15-20°
37
0,2-0,5

I u

Iis posible utidizarlo
en escala comercial

80 cc glicerina

5 g fluoruro de Bario

5 cc acido sulfirico
(d = 1,84)

hll
1l
(=]
b

26 - TUNGSTENDO

Solucidén acuosa de so
da caustica 10-120 g/1

Vy D.C. son varia-
bles, dependiendo

de la concentracidn
del baiio y del apa-

Catodo: acero inoxida-
ble o Pt. Aplicable a
la produccidén de pun-
tas finas y en la re-

rato duccidén de diametros
de alambre.
Ortofosfato de Sodio t = 43 + 3° Para reduccién de dia-
160 g/1 pD.C. = 0,39 metro de alambre.

27 - URANIO Y SUS ALEACIONES

-

200 cc acido percldrico

(d = 1,20)
700 cc alcohol etilico
100 cc butilcelosolve

V=40
I =0,50
t = 20 seg.

DISA ELECTROPOL




COMPOSICION

CONDICIONES

OBSERVACIONES

20 cc acido percldrico
(d = 1,54)

90 cc alcohol etilico

90 cc butilcelosolve

Condiciones varia
bles

Para reduccion de dia-
metros de alambre.

50 cec acido ortofosfé-

rico

100 cc Acido sulfarico
(d = 1,84)

100 cc agua

T = 15°
D.C. = 0,1-0,75

Es necesario la agita-
cidn o limpiado de la
superficie. Puede uti-
lizarse con el DISA
ELECTROPOL

100 cc Acido ortofosfo-

rico
100 cc alcohol etilico
100 cc glicerina

D-Co = 0'1"0'2

50 cc acido ortofosfo-

rico
80 cc alcohol etilico
50 cc etilen-glicol

20 cc acido sulfarico
(d = 1,84)

80 cc alcohol metilico

unas pocas gotas de

agua

Para aleaciones conte-
niendo
>30°/o0 V

100 cc solucidn de aci

do crémico (84 g/100

cc agua)
300 cc aAcido acético

Para aleaciones con
<30°/0 V y Ti

10 g acido pirofosfo-
rico

10 g acido crémico

40 cc acido ortofosfd

rico (d = 1,71)

100 cec acido sulfurico
(d = ]-'84)

200 cc agua

T = 21°
V = 18-20
D.Cl = 0101
t = 5-15 min.
V = 10=-20
t = unos pocos
segundos
vV = 50
D-C. = 3,20
t = 30-60 seg.
D.C. = 0'5
t = 5 min.

Inclusiones de odxido
relativamente inata-
cables.
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28 - VANADIO

OBSERVACIONES

COMPOSICION CONDICIONES
5-10°/0 acido perclé- D.C. = 0,15-0,23
rico en solucion de t = 1-2 min.
acido acético
10 cc &cido perclérico vV = 30 DISA ELECTROPOL
(a = 1,60) t = 7 periodos de Max.veloc. agitacidn

100 cc alcohol metilico
60 cc butilcelosolve

3 segundos

20 cc acido sulfiriceo
(d = 1,84)

80 cc alcohol metilico

unas gotas de agua

10~-20
unos pocos
segundos

o+ <
nn

29 - ZINC Y SUS ALEACIONES

100 ce¢ acido percléri
co (d = 1,48)
900 cc acido acético

DnCa = 0' 15-0'20

D.C. relativamente cri-
tica.

100 cc acido percléri
co

400 cc alcohol etilico

T < 38°

D.C. = 0,8 para Zn
puro. Variable pa-
ra las aleaciones

Aplicable a aleaciones
conteniendo Al,Cu,Pb

" Solucidn acuosa de
Acido ortofosférico
(d = 1,375)

2,5
S5 min.

o+ =<
I n

Indica la presencia de
Pb en Zn

375 cc acido ortofos-
férico (d=1,71)
625 cc alcohol etilico

-

1l
12
|

S
,015-0,020

non

-
$
!

Muy baja velocidad de ®
soluciodn.

Solucidn acuosa de aci
do crémico a 200 g/I
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COMPOSICION

CONDICIONES

OBSERVACIONES

200 g/l.acido crémico
15 g/1 sulfato de
sodio

D Ci: 12,6 ~ 7

Solucidn refrigerada.
Electrodos separados a
12-25 mm .

Solucidn acuosa de
potasa caustica
25°/o

Agitacion por medio de
aire o N. Condiciones
muy criticas.

30 - ZIRCONIO Y SUS ALEACIONES

100 cc acido acético
50 cc acido percld-
rico (d=1,60)

Vigorosa agitacidn de
la muestra

175 cc acido acético
50 cc acido percld-
rico (d=1,60)

100 cc etilen glicol

10 cc acido perclé- -
rico
100 cc alcohol metilico
60 cc butilcelosolve

30
1
3-15 seg.

o~ <
T

1"

DISA ELECTROPOL
Maxima agitacién del baiio

20 cc acido percléri
co (d:l ,54)

90 cc alcohol etilico

90 cc butilcelosolve

Condiciones
variables

Para reduccidon de dia-
metro de alambres.

" Solucién al 20°/o de
Acido fluorhidrico en
alcohol etilico

Para aleaciones que con-
tienen U

20 cc acido fluorhidrico
10 cc acido nitrico
200 cc glicerina

24°
9-12

<
non
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CbMPOSICIUN CONDICIONES OBSERVACIONES
100 cc Acido clorhi- D.C. = 1
drico = 10-20 seg.

300 cc alcohol etilico

VIII - PULIDO QUIMICO

Es conocido que las superficies metalicas pueden ser
pulidas por inmersidén en una solucidén determinada, sin aplicacidn de po-
tencial. Este proceso es llamado pulido quimico. Los resultados obteni-
dos pueden variar y las superficies pueden aparecer desde sobreatacadas
a abrillantadas. Poco se sabe del mecanismo del pulido quimico. Las ca-
racteristicas parecen ser similares al pulido electrolitico y la existen-
cia de una capa viscosa que se desarrolla sobre el metal durante el pro-
ceso, parece ser la razon clave de. sobreataque y abrillantado que se ob-
tiene. Existe una serie numerosa de formulas para aplicar a gran cantidad
de metales y aleaciones, las que figuran en la Tabla IV.- .

Las ventajas manifiestas del pulido quimico son:
simplicidad, economia y posibilidad de tratar simultaneamente numerosas
muestras y pulir grandes superficies. La Fig. 24 ilustra una muestra de
Al 2S pulido quimicamente.

Bibliografia sobre pulido quimico

JACQUET, "Electrolitic and chemical polishing'" Metallurgical Review.
1956, vol I, parte 2a, 157.

McTEGART, "The electrolytic and chemical polishing'" 1956.

HERENGUEL Y SECOND, Le polissage chimique de 1l'aluminium et ses alliages.
Revue de Metallurgie 48, 14, 262, 195.

VARSAWSKY, BOSCHI, SABATO: Methode rapide de preparation des echantillons
par controle micrografique usuel: Cuivre,
‘Latons, Alleages. 1955 (23), 45.
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TABLA IV - Comparacidon de los métodos mecanicos, electroliticos y quimicos

necesario necesario

en la preparacion de muestras metalograficas.-

PULIDO MECANICO.-

Maquina de pulir
de discos rota-
tivos.

(3 discos min.)

Cortado
Desbastado

Pulido a esmeriles
y con paifio

10 min por muestra

Muy especializado

PULIDO ELECTROLITICO.-

Fuente de c.c. (generador,
rectificador, acumulado-
res, etc.)

Voltimetro y amperimetro
Cuba con mecanismo agita-
dor, soporte y contacto
de la muestra, etc.

Cortado
Desbastado
Pulido con esmeriles

Llectréolisis en la cuba
electrolitica

10 seg & 30 min por mues-
tra, segin el grado de
preparacion previa y el
método empleado

Poco especializado

PULIDO QUIMICO.-

Vaso de vidrio

Dispositivo de calentamien~
to (eléctrico, gas, etc.)

Termometro

Sistema adecuado de soporte
de las muestras

Cortado de la muestra

Inmersién durante algunos
segundos en el reactivo

5 seg 4 2 min, segun el gra-

do de preparacidén previa

Pueden ser tratados facilmen

te 5 4 10 m por vez

Ninguna especializacidn
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La Tabla V se refiere a los reactivos quimicos utilizados
para pulido quimico y han sido tomados de la recopilacidén realizada por
Jacquet y Mc Tegart.-

TABLA V - METODOS PRINCIPALES DE PULIDO QUIMICO

1 - ALUMINIO

COMPOSICION DEL BANO CONDICIONES OPERATIVAS
En volumen: . T = 100 - 120°
70°/0 ac1?3 :r:?;?sforlco € 500 .= & it
12°/0 acido acético
15°/0 agua
En volumen:
30-60°/0 acido ortofosférico T, = 95-120°, de acuerdo a la
{8 = 1,71) composicidn. Copiosa for=-
60-30°/0 Acido sulfirico macion de gas. Recomenda=-
(d = 1,84) ble para pulido preliminar.
5-10°/0 Acido nitrico
(a = 1,50) .
70-90°/0 Acido ortofosférico T = 85-110° (de acuerdo a la
(d = 1,71) composicidén). Formacidn
25-5°/0 Acido sulfurico de una capa viscosa. Reco-
(d = 1,84) mendable para pulido final.
3-8°/0 acido nitrico 4
(d = 1,50)
3 partes de acido ortofosfo- T = 100-120°
rico (d = 1,59) _
1 parte acido sulfurico .t = 2 min.
(a = 1,84) ; Luego de la operacién Al,0,

® es disuelta en H250
3°/o (volumen) + Cr6 112

g/l. T = 60-80° °
En volumen:
80°/0 acido ortofosférico T = 80-90°
(d = 1,70) t = 2-5 min.
15°/0 acido acético ! Recipiente = acero inoxidable
(d = 1,05
5°/0 acido nitrico
(d = 1,42)

00:2 g/1 cetylpyridine bromide
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COMPOSICION DEL BANO

CONDICIONES OPERATIVAS

1000 cc Acido ortofosférico T = 90-100°
(d = 1,60)
100 cc perdéxido de hidrdgeno t = 2-3 min.
(30°/0)
2 - BERILIO
En peso: T = 49°.- Velocidad de disolu-

75°/0 Acido ortofosférico
5°/0 acido sulfurico
7°/0 Acido cromico
Restos = agua

¢idén 1,5 F/min. La pelicula
pasivada se remueve con aci
do sulfifirico al 10°/0 a 25°C.

3 - CADMIO
Por litro de agua
45 g peroxido de hidrégeno
(30°/0)
7,5 g acido sulfurico
(d = 1,84)
4 -~ COBRE

En volumen:
55°/0 4cido ortofosfdérico
(d = 1,75)
25°/0 Acido acético
20°/0 acido nitrico (d=1,40)

55°< T < 80O°

En volumen:
55°/0 acido acético
15”/0 acido ortofosférico
(d = 1,71)
30°/o0 acido nitrico (d=1,40)

T = 85°
Para cobre: velocidad de
disolucién 0,07-0,1 mm/min.
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COMPOSICION DEL BANO . CONDICIONES OPERATIVAS

En volumen:

66°/0 Acido acético T = 50°
17°/0 Acido ortofosfoérico .Para latones con 58-90°/0

(d = 1,71) Cuy 1°/o Sn. Velocidad de
17°/0 Acido nitrico (d=1,40) disolucién 0,0@~0,005 mm/min.

5 - GERMANIO

5 partes de acido nitrico conc. T = ambiente
3 partes de acido fluorhidrico (48°/0)
3 partes de acido acético t = 1-2 min.

0,1 partes bromo

1 e

6 - HAFNIO

45 cc Acido mitrico conc.
8-10 cc acido fluorhidrico (48°/0)
45 cc agua '

7 = HIERRO Y ACERO

Por litro: T

= ambiente o levemente su-
500 g acido crémico ' perior. Velocidad de di-
150 cc acido sulfurico : *solucidon = 0,03 mm/hr.

aplicable hasta 0,5°/oC.

En volumen:
30 partes de acido nitrico T
(d = 1,33)
70 partes de acido fluorhidrico
(d = 1,12)
300 partes de agua

601

L}
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COMPOSICION DEL BANO

CONDICIONES OPERATIVAS

5 g a4cido oxalico
3 g perdxido de hidrogeno
Ol g de acido sulfirico

2,
1,
0,
Agua hasta 100 cc

T ambiente

t = 1 hora, velocidad de diso-
lucidén 0,01 mm/hr. Aplica-
ble hasta 0,4°/0 C.

En peso:

30°/o acido clorhidrico

40°/0 Acido sulfurico

5,5°/0 tetracloruro de Titanio
24,5 agua (°/o)

Para aceros inoxidables

T = 70-80°

TiCl , actia como depolarizador
frente al H. La superficie ob-
tenida no es pasiva.

8 - MAGNESIO

10°/0 Acido nitrico en alcohol
metilico

Acido nitrico o acido clorhi=-
drico concentrado

9 - NIQUEL

En volumen?
100 partes:

42,5°/0 acido ortofosférico
(d = 1,71)

42,5°/0 Acido acético

15°/0 acido nitrico (d=1,42)

3 partes de acido sulfirico
(d = 1,84)

15 partes de agua

T = 80-100°

En volumen:

60-70°/0 acido acético
40-30°/0 acido nitrico conc.
0,5°/0 acido clorhidrico conc.

ambiente
15-30 seg.

o 3
won
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COMPOSICION DEL BANO ) CONDICIONES OPERATIV{S
.20 cc acido acético " “Para ale;cién: 77°/0 Ni - 14°/0 Fe
10 cc acido nitrico 5°/0 Cu - 4°/0 Mo

4 cc Acido clorhidrico

: : 10 - PLATA
Solucidén acuosa de cianuro de %, T £ 32° :
Sodio + perdxido de Hidrogeno Inmersidon alternativa en el baio
(preparar inmediatamente antes y en cianuro de sodio (37,5 g/1)
del uso) v
11 - PLOMO - 4

70 partes de acido aceético
30 partes de perdxido de
hidrdgeno

12 = TANTALIO

2 partes de acido acético
5 partes de Acido sulfurico
1 parte de acido fluorhidrico

13 - TITANIO

8-10 cc aAcido fluorhidrico
(48°/0) t = 30 - 60 seg.

60 cc perdxido de hidrégeno (30°/o)
30 cc agua ¢
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COMPOSICION DEL BANO

CONDICIONES OPERATIVAS

Acido pirofosforico

T = 270 + 10°
Luego del pulido, sumergir
en acido ortofosférico
(d=1,74) frio, y luego en
agua fria.

14 - ZINC

En peso:

22°/0 Acido crémico
2,5°/0 acido sulfdrico
1.5°/0 Acido acético
74°/o0 agua

Luego de 2 min. en la solucidn,
sumergirlo por 10 seg. en hidrod-
do de sodio al 10°/o0.-

160 g acido cromico

20 g sulfato de sodio (cris
tales)

500 cc agua

T ambiente
t 10 seg.
Suave agitacion de la muestra.-

nou

Por litro:

200 g Acido crdémico
15-30 g sulfato de sodio
50-85 cc Acido nitrico

T 20°

t 3 min.

Velocidad de disolucién: 0,4 mm/hr.
La solucién debe reemplazarse fre-
cuentemente.

En peso:
2-5°/0 perdxido de hidrogeno
2-5°/0 a4cido sulfurico

t = 30 seg.

15 - ZIRCONIO

45 cc acido nitrico conc.
8-10 Acido fluorhidrico (48°/o)
45 cc glicerina

t = 5-10 seg. después de la apa-
ricidon de vapores.
Para Zr y aleaciones de bajo
contenido.
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COMPOSICION DEL BANO

CONDICIONES OPERATIVAS

45 cc perdxido de hidrdgeno

45 cc acido nitrico conc.

8-10 cc acido fluorhidrico
(48°/0)

Para Zr'y aleaciones de alto
contenido

Por litro

100 g fluoruro de amonio
400 cc acido nitrico conc.
200 cc acido fluorsilicico
Resto: agua

La velocidad de disolucidn de-
pende de la temperatura:

15 p/min. a 24°

100 p/min. a 46°C

40-45 cc Acido nitrico
40-45 cc agua
10 cc acido fluorhidrico
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IX - SISTEMAS DE PULIDO COMBINADOS

Ya se ha hecho referencia de que una de las limitaciones
del pulido electrolitico se presenta cuando la muestra posee fases e in-
clusiones fuertemente anddicas o catodicas respecto a la matriz. En el
caso de las inclusiones es importante conocer su verdadero tamaiio pues ég
te puede jugar un papel importante sobre las propiedades mecanicas del ma
terial y un exceso de relieve o una disolucidén exagerada con respecto a
la matriz, puede inducir a errores. Paralelamente, el pulido mecanico, a
demas de ser trabajoso y de distorsionar fuertemente las capas superficia
les de la muestra, puede arrancar las inclusiones durante la operacion,si
es que no se toman precauciones muy especiales. Para eliminar estos incon
venientes se han desarrollado métodos combinados de pulido mecanico y ata-
que quimico que se describen brevemente.-

A - Pulido Ataque

El1 método consiste esencialmente en embeber el pafo uti
lizado para el pulido final, con un reactivo adecuado, o acidular ligera-
mente la suspension de Alumina utilizada.- El resultado obtenido consiste
en una disminucidon del tiempo de pulido, por una parte, ya que durante.la
operacién el ataque quimico colabora en la eliminacion de las rayas produ
cidas por el esmeril, ademds de producir una disolucidén progresiva que a-
tenua los efectos de la distorsidén mécanica. El pulido mecanico conjunto
evita una fuerte disoluciodon prefercncial de la fase mas anddica, eliminan
do de esta manera los efectos de relieve.

B - Pulido Mecanico Electrolitico

El método se basa en los mismos principios que en el
caso anterior, pero la disolucidén progresiva se realiza en forma mas efec
tiva por medio de la electrédlisis. En este caso el plato de pulido actuia
como catodo, siendo la muestra el anodo. Sobre el plato hay un pafio embe-
bido en el electrolito y se combina el efecto del frotamiento sobre el pa-
o, que evita el efecto de relieve con la electrdlisis que disuelve las ca
pas superficiales eliminando rapidamente las rayas provenientes de la pre-
paracidn mecanica previa.

X = METALOGRAFIA DI ORIENTACION

El pulido electrolitico, al desnudar la estructura real
del metal permite la aplicacidn de una serie de técunicas complementarias
que pueden revelar detalles estructurales, de otra manera no observables.

AlGn la determinacién de los contornos granulares, una
de las operaciones mas comunes en Metalografia, puede ser una operacidn
dificil de realizar en determinados casos, por ejemplo, en Aluminio y sus
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aleaciones. Es sabido que el borde de grano es una zona de transicién en-
tre las redes de los granos vecinos que se unen y donde la cantidad de de=-
fectos lineales (dislocaciones) y puntuales (vacancias, intersticiales, im-
purezas) es grande,Ello produce un estado de energia diferente al del in-
terior del grano, por lo que la reactividad quimica ha de ser también dis-
tinta. Los ataques quimicos comunes para determinacién del tamaiio de gra=-
no, aprovechan estas propiedades del limite de grano. Sin embargo, los
reactivos de ataque intergranular son incapaces de revelar la estructura
en los casops particulares siguientes:

- Conjunto de granos con orientacién vecina
-~ Conjunto de granos en posicidn de macla real

- Conjunto de granos en posicién de simetria infe-
rior a la de macla.

Ello es debido a que a medida que la diferencia de orien=-
tacién entre los granos es menor, el nimero de defectos también sera me-
nor y por consiguiente, menor la posibilidad de atayue quimico diferencial.
En el caso de granos vecinos en posicién de macla, las orientaciones de am-
bas redes serin especulares por lo que se corresponderan perfectamente.
Cuando el caso corresponda a una textura preferencial, ya sea de deforma-
cidén o de recristalizacidén, la orientacidén similar del conjunto de granos,
hace muy dificil determinar sus limites por los métodos convencionales.

Ademads de este caso simple de identificacidén de contornos
granulares, se hace muy dificil distinguir por medio de los reactivos cla-
sicos los siguientes estados estructurales: deformado, restaurado, poligo-
nizado y recristalizado, cuando ellos coexisten en una misma zona del me-
tal.- 1

En los casos de segregaciones o heterogeneidades de compo-
sicidén quimica, también es necesario la aplicacidén de técnicas que puedan
detectar pequeifios gradientes de composicidén que escapan a la precisidn del
método electrolitico de disolucidn selectiva en funcidén de la composicidn
quimica local.

, La Metalografia moderna que trata de no ser solamente un mé-
todo cualitativo morfoldgico, se orienta cada vez mas hacia una microgra-

fia tridimensional, buscando determinar ademds los limites granulares y

el tamano de los elementos que constituyen el agregado cristalino, las re-
laciones de orientacidén que guardan los granos, asi como el estado estruc-

tural en que se encuentran. .

Los métodos son los siguientes: Luz polarizada, en el caso
de metales anisotrdpicos (cuyo detalle se vera en el punto correspondien-
te a esa técnica), capas epitaxicas, método de 'grabado" y figuras de co-
rrosién.-
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1.- CAPAS EPITAXICAS

Consiste en desarrollar sobre la superficie del metal,
con la ayuda de un reactivo adecuado, un producto de reaccidnm bajo la for
ma de una capa transparente que da lugar, ya sea a fendémenos de interfe-
rencia o polarizacidén. Los colores obtenidos por estos métodos son de par
ticular hermosura y dan un panorama amplio sobre el estado estructural del
material. La preparacidon previa de la muestra es muy importante y solamen
te el pulido electrolitico puede utilizarse. s importante, sin embargo,
que el electrolito a utilizar no sea oxidante, esto es, no debe dejar la
muestra cubierta por una capa de 6xido de espesor uniforme, la que se su-
perpondria a las capas desarrolladas ulteriormente. Asi, por ejemplo, en
el caso del Aluminio se preconiza el bano acetoper=-cldrico de Jacquet (666
cc de anhidrido acético y 333 cc de Acido perclérico).

Las capas epitixicas pueden ser de dos tipos: aque=-
llas que dan colores por interferencia y las que utilizan de la luz pola-
rizada (con una lamina de cuarzo intermedia en el caso de desear obtener
colores). Los métodos de obtencidon de las capas en cualquiera de los dos
métodos pueden ser: quimicos, electroliticos o térmicos.

a) Métodos por Interferencia

La pelicula que se desarrolla sobre el metal es epi=-
tixica es decir, su espesor estd deterimiinado por la orientacidn cristali-
na del metal subyacente o por su composicidén quimica. La coloracidn se
debe a las interferencias formadas entre los rayos reflejados en la super-
ficie externa de la capa y otra reflejada en la interface capa-metal. El
color aparece por una diferencia de marcha 6ptica igual a ne, donde n es
el indice de refraccién de la capa transparente y e es su espesor, varia-
ble segiin la composicidn local y orientacidén del cristal. En todo lo di
cho se supone que n es constante y que la variable es e. El espesor de
las capas epitaxicas utilizadas para dar colores por interferencia, siem-
pre es menor que 1 micrdén, lo que hace algo critico el método para obte-
nerlas, pero ello es ampliamente compensado por la cantidad de detalles
estructurales que pueden brindar.

b) Métodos por Polarizacidn

En el caso de los metales isdétropos, se puede uti-
lizar la luz polarizada si se recubre el metal de una capa de 6xido, sul
furo u otro compuesto, por un procedimiento anadlogo al explicado en el ca
so de las capas epitAxicas delgadas. Si-la capa superpuesta es fuertemen-
te absorbente y anisotrdpica se observaran defectos de polarizacién analo
gos a los observados con un metal anisotrdpico como el Uranio o el Zn, por
ejemplo. Si, por el contrario, la pelicula es transparente y birrefrin-
gente se podra actuar sobre su espesor para modificar la importancia del
grado de elipcidad de la luz polarizada reflejada y aumentar el contraste
entre los cristales diferentemente orientados del metal subyacente.-
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La birrefrigerancia de uma pelicula transparente puede
ser debida a su estructura cristalina anisétropa o a la existencia de mi
croporos, cuyas formas y dimensiones determlnan una birrefrigerencia lla
mada "de forma'".

En este caso el espesor de las capas es siempre mayor de
10 micrones y por consiguiente, su obtencidén es menos critica que la for-
macidén de capas delgadas. Sin embargo la sensibilidad es mucho menor, no
permitiendo por ejemplo, apreciar diferencias locales de composiciodn.

Las figuras 25 y 26 corresponden a capas epitaxicas del
gadas y gruesas respectivamente, en Cobre y Aluminio.

Para convertir en colores las gamas del gris obtenidas
por polarizacidon, es suficiente intercalar una lamina de cuarzo tallada
paralelamente al eje Optico y de espesor tal que la diferencia de marcha
entre los rayos ordinario y extraordinario, sea igual a un largo de onda
situado en medio del espectro visible, es decir la luz verde.

2.~ METODOS DE GRABADO

Con la ayuda de ciertos reactivos utilizados por via
quimica o electrolitica, se forma sobre la superficie de los cristales
figuras de corrosién muy pequeiias que graban el cristal en forma dife-
rente segln su orientacién cristalina. Observado con luz incidente en-
tre nicoles cruzados, la superficie policristalina aparece con distintos
tintes segln la orientacidén del cristal. Se trata en este caso de una

_polarizacién que depende del microperfil de la superficie, que varia de
grano a grano. Tal es asi que Jacquet ha obten@do polarizacidén en répli
cas nitrocelulédsicas, toda vez que éstas repiten fielmente el microperfil
de la superficie.-

El interés de este método radica en que es aplicable a
todos los metales isotropos o anlsotropos. a condicidon de que se pueda
encontrar un reactivo que forme un niumero muy grande de figuras de corro
sién. Otra solucidén mis general es el '"grabado electrolitico" obtenido
en el mismo bafio de pulido electrolitico ¢ortocicuitando el &nodo y el
catodo al final del pulido. La disimetria existente en la composicidn
del baiio en las vecindades del anodo y el catodo, es suficiente para
crear una corriente de algunos miliamperes que provocan el grabado del
anodo, Jacquet lo ha aplicado por primera vez en el Cobre.-

3.- FFIGURAS DE CORROSION

El método de las figuras de corrosidén constituye un se
rio esfuerzo para revelar el estado estructural del material, asl como un
aporte importante a la metalografia de orientacidén. Esencialmente consis
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te en sumergir una muestra pulida electroliticamente en un reactivo ade=-
cuado, el que en vez de un ataque generalizado sobre cada uno de los gra-
nos, o el borde de los mismos, desarrolla un ataque localizado en determi
nadas zonag de cada uno de ellos. La forma geométrica de las figuras de
corrosidn que se forman, guarda estrecha relacidn con la orientacidn cris
talina del grano.-

El origen de la formacidén de las figuras de corrosidn es
ta estrechamente relacionado con la existencia de dislocaciones, hecho pun
tualizado por Cahn en 1949. Los métodos de las figuras de corrosion es-
tan ampliamente difundidos en la decoracidén de cristales, toda vez que es
te método ha dado excelentes resultados en la determinacidon de este tipo
de imperfecciones.-

Veremos brevemente los métodos de figuras de corrosién
desarrollados en el Aluminio y el aporte dado a la micrografia de orien-
tacion. Los trabajos de Wyon y Lacombe, han demostrado que las figuras de
corrosion prodgcidas por inmersidn de la muestra en el reactivo de agua
regia fluorada Geben a la existencia de asociaciones, impurezas, disloca
ciones, en la que el atomo responsable es el de Fe. Luego en las zonas
donde los atomos de Fe forman atmésferas condensadas alrededor de las im-
perfecciones cristalinas, el reactivo produce una disolucidn selectiva se
gin los planos 100 de la red, por .lo que las figuras resultantes seran
secciones de cubos. La fig. 27 indica esquemAticamente la forma posible
de las figuras de corrosidén observables en el microscopio.

Q) -4 b Ac’)

Fig.27: Formacidén de figuras de corrosidon simples por interseccion de pla-
nos seccionantes (rayados) con el cubo de la red, y forma de las figuras
observadas bajo el microscopio. Las lineas de punto indican las aristas
inferiores del cubo. a) dos ejes en el plano seccionante tipo (001).
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b) un eje en el plano seccionante tipo (0ll). c¢) Ningin eje en el plano
seccionante, tipo (111). d, e y f) formacidén de figuras de corrosién ob~
servables en el microscopio. Las lineas cortadas indican el triéngulo
ideal, las lineas de puntos las aristas inferiores del cubo. d) tipo
(111; truncado, e) tipo '"casi" (0l1l) truncado, f) tipo rombico-truncado
(112).-

Las aplicaciones de las figuras de corrosién en la Meta-
lografia de orientacidn son evidentes, dardn un panorama de la orienta-
cidn cristalina de la muestra y de la existencia o no de texturas, ya sea
de deformacidon o de recristalizacidon. Es ampliamente conocido que al la-
minar el Aluminio, los planos (100) se colocaridn paralelamente al plano
de laminacion. La recristalizacidn posteriorpuede conservar ese motivo,
dando lugar a la estructura "en dado'" fuertemente anisotrépica en lo que
respecta a las propiedades mecanicas. Al realizar un ataque de figuras
de corrosién, apareceran en los granos, que guardan entre si diferencias
de orientacidn muy pequefas, figuras de corrosidon cuadradas toda vez que
el reactivo ha corroido paralelamente a la familia de planos 100 Fig.
28 -

4.~ Aplicacidon conjunta de las figuras de corrosién y las capas epitixicas.

La aplicacidén conjunta de lasfiguras de corrosion y las

capas epitaxicas, constituye un excelente complemento para dar, ya sea u-
na mayor visidn del estado de orientacidén del metal (por ejemplo en el ca
so de las estructuras "en dado", en la que los granos presentarin una co-
loracidn muy parecida y las figuras poseeran practicamente la misma forma)
o la relacidn existente entre las dislocaciones (revelables por las figu-
ras de corrosion) y las segregaciones presentes detectables por las capas
epitaxicas.

5.- Metalografia de Orientacidn: Resun.en Bibliografico y Aplicaciones a

diferentes metales y aleaciones.-

a) Material general de consulta:

P.LACOMBE y M.MOUFLARD: Les applications de la micrographie en cou-
lers par formation de pellicules minces épitaxiques a teintes d'in-
terference a l'etude de 1l'aluminium, du fer et du cuivre: Metaux

et Corrosion No. 340, Dic. 1953.-

J.HERENGUEL: Determination micrographique de la grosseur des grains
de L'aluminium et de ses alliages: Revue de L'Aluminium, 29 (189),
Junio 1952, 221-229.-

G.WYON et P.LACOMBE: Les applications des rigureé de corrosion:
Congres International de L'Aluminium 1954, Tomo I, 289.-

TUCKER y MURPHY: J.Inst. of Metals 81, (1952-53) 235.-
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b) Capas epitaxicas delgadas que dan colores de interferencia observa-

das bajo luz natural (normal u oblicua)

Obtenidos por via:

1) QUIMICA: Inmersidén en un reactivo

-Capas de O0xido sobre aleaciones de Aluminio por 4°/o
MnO,K+2°/0 CO,Na (MMme.C.Buckle, Mle. C.Changarnie et J. Calvet. Comptes
Rendus, 235 {?952), 1040.-~

-Capas de sulfuro sobre el Cu por solucidon de (NHlg)S
(P.Jacquet :Sur un nuveau réactif micrographique du cuivre. Rev. de
Métallurgie, 42, 1945, 133.-

-Capa de 0xido sobre el Fe y los aceros por solucién
de bicromato de Sodio, de Nitrato y Sodio (L.Beaujard, Comptes Rendus,
233 (1951), 653. Rev. Metallurgie 49, 1951, 531.-

Beaujard preconiza en este caso tres tipos de reac
tivos cuyas composiciones son las siguientes:

1) Sodacseveces sos sk e R
Agua..-....l.....li. 55
Bicromato de sodio.. 10

2) Sodasieeseessnnseess 40
i\guaa ® 8 8 8 8 8 e e e e . 60
Nitrato de sodio.... 15

3) Sodas oeesies vies aes e 35
AQUA & viialewasion sewae S0
Nitrato de sodio.... 15

RO ROI 085 08 089

En los tres casos la Temperatura de operacidén es 100°C.-

También puede utilizarse una solucidn saturada hir-
viente de bicromato de Potasio.

-Capa coloreada sobre aleaciones Ni-Cr 80/20 por HF
+ HC1l + Alcohol (Biickle et J.Poulignier. Comptes Rkendus 233, 1951, 869.
Rev. de Métallurgie 48, 1951, 957.-

-Capé coloreada sobre el Zn por Bicromato de Pota=-
sio (A.Portevin et Bastien: Reactifs d'ataque metallographiques.
Dunod, Paris, 1937.-

-Capa coloreada sobre Austenita (aceros .con 12°/o Mn)
por acido picrico (cita anterior).-

~-Capa de OCu en aleaciones de Al con altos porcenta-
jes de Cobre por inmersidn en solucién al 1°/o de NaOH a 70° (M.Leoni;
Alluminio 1957, 26(1), 5.- '

-Capa de 6xido sobre el Uranio y sus aleaciones por
inmersién en solucién saturada de Nitrato de Sodio (Monti y Bloch:
Metaux et Corrosion, No. 375 (1956) 444.-
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Se realiza a partir de una superficie pulida electroliti
camente y consiste en sumergir la muestra en una solucion hirviente de so
da saturada durante 4-5'.- B

2.- ELECTROQUIMICA, Deposicidén anddica

-Oxidacidon anddica del Aluminio y sus aleaciones (P. La-
‘ combe et Beaujard: Metaux et Corrosion N° 340, 1953).-

El método consiste en la formacidén por oxidacidn anédi-
ca, de una pelicula anhidra de A120 en una superficie pulida electroli-
ticamante en el reactivo aceto percférico de Jacquet, con el cual se ob-
tienen los me jores resultados. La oxidacidon se realiza en unﬁ.solucién
de SO, ,H_, al 5-10°/0 con una densidad de corriente de 1,5 A/dm”~. Filjjan-
do el voltaje en 30 V el tiempo es del mismo 6rden (30 a 60" segin el
estado superficial y estructural de la muestra).- El espesor de las ca-
pas epitdxicas a obtener para'la interferencia ocurra, es del orden de
2500 por lo que es necesario tener cierto cuidado em la operacidn. Sin
embargo, el hecho de que los tiempos sean aditivos hace que una vez pues-
to el método a punto, sea relativamente facil lograr el maximo contraste.
En este caso la utilizacidon de la luz oblicua mejora notablemente la for-
macidén de colores de interferencia.-

-0Oxidacion anddica del Zinc (K.Huber Helv.Chim.Acta 28,
1945, 1416).-

~Sulfuracién andédica del Cobre y sus aleaciones por me-
dio del hiposulfito de Sodio (P.Jacquet: Comptes Rendus 228, 1949,1027).-
i En este caso nuestras experiencias indican que es posi=-
ble utilizar el tampdén para realizar el pulido y luego la oxidacidén anodi-
ca in situ = La composicién utilizada fué: Hiposulfito de sodio: 7 g.,
820- 100 cc y el Voltaje 2 a 3 vV, durante 1 minuto.-

-Desplazamiento electrolitico: ataque del duraluminio
por el reactivo de Keller (Lacombe y Mouflard: Métaux et Corrosion N°340
1953).- En el caso del duraluminio es posible obtener colores de interfe-
rencia por inmersién de la muestra pulida en el reactivo de Keller: HF: 1
ce. HCl: 1,5 cc, H,O0 95 cc, HNO, 2,5 cc, cargado de iones cobre por ata-
ques anteriores. EI ataque dura algunos segundos durante los cuales hay

"una redeposicién de cobre metilico por desplazamiento electrolitico. Sin
embargo en este caso los films coloreados obtenidos son muy fragiles y su
fisuracidon puede dar lugar a errores.-

-Oxidacion electrolitica del Uranio y sus aleaciones
(A.Robillard, R.Boucher y P. Lacombe: Métaux et corrosion N° 375, 1956,433).
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3.~ TERMICA

-Oxidacion por el oxigeno o el aire caliente (Cu, Fe, U
etc.) (Bennard y J. Bardolle: Comptes Rendus 1952,234,2200).~

~Oxidacidén en caliente combinada o superpuesta a una oxi=-
dacion anddica. Caso del aluminio y sus aleaciones.-

Empleo de la luz polarizada en el caso de films transparentes demasiado

espesos para dar colores de interferencia pero que poseen:

A.- Una birrefringencia de naturalezcristalografica

-Zn0 sobre Zn (Capdecomme y Schob: Metaux et Corrosion, 28,1943,
173."'

—Cd(OH)2 sobre Cd(misma cita)

B.~ Una birrefringencia '"de forma"

-0Oxidos anddicos espesos sobre Aluminio (Lacombe et Mouflard N°
340, 1953). :

En este caso las condiciones de oxidacidn son las mismas que en
el caso de las capas epitaxicas delgadas, salvo en lo que se refiere al
tiempo que oscila entre los 20 y 45'.~-

-Sulfuracién de cobre y sus aleaciones: anidlogo a la obtenciédn
de capas epitaxicas delgadas salvo que el tiempo es mayor.-

-Latones Alfa: se fitiliza el siguiente reactivo:
Cr0,: 40 g;NH,C1: 7,5 g; NO,H. (conc.): 50 cc; SO H,: (conc.: 50 cc; H

: »,0: has
ta TOOO cc (P.Lombardi: Metal. Ital. 1957, 12(3? 181 4=

2

-Latones Alfa + Beta: Fe 013: 5-~10 g; -HC1l: 10-25 cc;H20: 100 cc
(misma cita anterior).-

Métodos por'grabado", sea quimico o electrolitico y observados en luz po-

larizada

~Aluminio sumergido en: N03H: 48°/o0, HF: 2°/0, H20: 50°/o,
tiempo: alrededor de 1-2 minutos.- )

~Cobre grabado por ataque en cortocircuito al fin del pulido e=-
lectrolitico en PO4H3 (P.Jacquet: Rev. de Metallurgie 42, 1945, 133).-

-Uranio grabado electroliticamente luego de pulido en el mismo
bafio (Pruna Lehr y Chaudron: Rev.de Met. 51, 1954, 591).-
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Figuras de corrosidn.-

Ya se ha dicho que las figuras de corrosién corresponden
a la existencia de asociaciones, impurezas - dislocaciones. A continuacidn
transcribimos los reactivos mads comunes de dedoracidén de dislocaciones por
medio de figuras de corrosidon. Dicha tabla corresponde al Metal Progress
de Mayo de 1959. En cada técnica daremos la cita correspondiente.-
-Aluminio (99,99°/0)

45°/o NOH (que posee 3°/o HF)

25°/0 HC1

30°/0 etilico

(Congress International de L'Aluminium 1954, Tomo I, 289)

Mas recientemente, VWyon, Marchin y Lacombe detallan los trabajos sobre pues
ta a punto de reactivos que producen ya sea microfiguras o figuras geomé-
tricas en funcién de la composicién del bafio y de la adicién de diferentes
cationes. (Wyon, Marchin y Lacombe: Memoires Cientifiques de la Revue de
Metallurgie 56, N° 6 1959, 549-566).-

-Aluminio impuro

\

HF diluido: Luego de decorado en vacio a 600°F

(Direct Observations of the arrangements and motion of dislocations in Alu-
minium" P.B.Hirsch y colaboradores Philosophical Magazine Vol.l, N° 7, ju-
lio 1956, 677-684.-

-Antimonio

1 parte de HI', 1 parte de superoxol, 4 partes de H20;
t: 1 seg.

"Dislocations etch pits in Antimony'" J.N.Hobstetter, J.ll.Wernick, Jour-
nal of Appl.Phys. 29, 1958, 1013.~

-Bismuto
1°/o I2 en metanol, 15 seg.

-Latones
0,2°/0 SO4Nap , 60 seg. La densidad de corriente es de

0,6 A/pulg2 Es necesario remover el film que se forma con
HCl.~
. (The presence of preferred Micro-domains of attack in a copper-Zn policrys-
‘talline solid solution very slighty deformed by tension" P.A.Jacquet, Comp-
tes Rendus Vol.237, N° 20, 1953, 1248-1250).

-Columbio (Niobio)

10 cc HEO, 10 cc H230
oxol

40 10 cc HF, algunas gotas de Spuper-

("Observations on etch pits and subboundaries in Columbium' A.B.Michael
y F.J. Hueguel, Acta Metallirgica Vol.5 1957, 339-341).~
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-Cobre (impuro)

60°/0 PO, H, en agua, 10 seg. (ataque electrolitico) Decora-
do por recocido a 930° F por varias horas antes del ataque.

(Partial polygonization in impure Cu crystals" F.W.Joung and N. Cambrera
Journal of Appl.Phys. Vol. 28, 1957, 3390797).-

-Cobre (puro)

4 partes sat Fe Cl, en solucidon, 4 partes de HC1,

3
1 parte de Acido acético mas unas gotas de Br,. Lavar en NH, OH

(Dislocations etch pits and polygonization in High purity Copper". L.C.
Lowell y J.H. Wernick. Jornal of Apply Phys. April 1959).

Germanio

8 g K.Fe(CN)_.; 12 g KOH; 100 cc H
hasta papel ©00.-

,0i t: 2 a 5 min, Pulido

("Some defects in Crystals Grown from the Melt.I.Defects caused by ther-
mal stressese" by L. Billig. koyal Society, Proceedings, Vol.235, Ser.A
Apr.10, 1956,. p.37 to 55).-

-Hierro (99,96°/0)

4°/0 acido metanitrobenzol-sulfirico en etanol; t: prolonga-
do. Lavar en etanol. Resultados regulares.-

("Persistence of Networks of impurities an imperfections in a pure iron
after various heat treatments" by Pierre Coulomb, Comptes Rendus, Vol.245
Aug.12, 1957, p. 799 to 802).~

-Hierro

Paso 1: 1°/o HNO. en etanol. t: 1 min.
Paso 2: Enjuagar en metanol
Paso 3: 0,5°/0- 4cido picrico en metanol, t: 5 min.

Cuidado. Reactivo inestable. Pits aparecen solamente en pro-
betas enfriadas lentamente desde 1400 hasta 1550° F.

("Observations of dislocation sities in iron" by F.W.C. Boswell. Metal
Progress, Vol. 72, Dec. 1957, p.92 y 93).
-Hierro

Reactivo de I'ry. t: 10 seg.
Superficie pulida quimicamente.
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(Etching reagents for the microscopic examination of iron and steel",
Metals Handbook, 1948, p.396).-

-Hierro: 99,99°/0

Solucién A-2 Disa Electrépol- Ataque electrolitico.
Observacidén con microscopio electrdénico.

(idem anterior)
Hierro

2°/0 Nital conteniendo 2°/o0 picral saturado. t: 15 min.
("Investigation of.pure iron and soft eteel with the electron microscope"

by F.Van Wijk and J.A.B. Van Kijck. Acta Metalurgica. Vol.4, 1956,p.657

Hierro

Picral saturado. t: 4 min.

Recocer a 1750°F para destacar dislocaciones.
~Hierro-silicio

133 ml Acido acético, 25 g Cr05, 7 ml H,0. t: 5 a 20 min.

ataque electrolitico

C.D. = 0.18 amp. por'nulgada cuadrada. Destacar con 0.004

°/o carbon a 1420°F o mis en atmdésfera de acetileno de ba-
ja presion (63 a 66°F)

("A study of (112) edge dislocations in bent silicon-iron single crystals"
por W.R. Hibbard, Jr., C.G.Dunn, Acta Metalurgica, Vol.4,1956, p. 305 a
306; "Electropolishing of steel in Chrome-Acetic Acid electrolyte"
by E.C. Morris, Metall Progress, Vol.56, Nov. 1949, p.696 a 699).~

=Nikel-Manganeso

100 cc H,PO,; 100 etanol; t: 2 min.
ataque e?ec%rolitico.
C.D = 13 amp.por pulg.cuadrada. Citodo de cobre (105°F)

('Electron microscopic study on the structure of mosaic boundaries in Ni-
Mn single crystal™ by Tadami Taoka and Shoichiro Aoyagi. Physical Society
of Japan Journal, Vol.II, N° 5, May 1956, p.522 a 527).-

=Silicio

1 parte HF; 3 partes HNO., 12 partes de acido acético
t: 15 min. o mas. Superficie pulida quimicamente.
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("Coppér precipitation on Dislocations in Silica" by W.C.Dash. Journal of
Applied Physics, Vol.27, 1956, pql93 a 1195).-

-Silicio

4 partes HF, 2 partes HNO,, 4 partes de Hg(NO,), en di-
: w 3 3°2

lucién al 3°/o.-~

Pulida mecanicamente hasta papel 600.-

(Paper by J.W.Faust, Jr., Abstract N° 90, Electrochemical Society Builletin
May 1955).-

-Silicio

3 partes de HF, 5 partes HNO,, 3 partes de acido acético,
1.5-2 partes de lg{NO )2 al 3°/0 acuoso. t: 2 min.

Pulido hasta papel 608. Use agua destilada. Utensillos y
espécimen deben estar secos.

("Dislocation etch pits in Silicon Crystals" by F.L. Vogel, Jr. and Claren
ce Lovell. Journal of Applied Physics. Vol. 27, Dec.1956, p.1413 a 14I5).-

-Silicio

160 cc HF, 80 cc HNO,, 160 cc H_ O conteniendo 8 g
AgNOs. Pulida mecanicamente has%a papel 600.-

("Preferential etch for use in optical determination of germanium crystal
orientation'" by R.H.Wynne and Colman Goldberg. Journal of Metals, Vol.5
marzo 1953; Transactions of American Institute of Mining and Metallurgi-
cal Engineers. Vol. 197, 1953, p.436). )

-Tantalip

5 partes H,80,, 2 partes HNO., 2 partes HF

: "t W il |l o el
Destacar dislocaciopes per exidacion en aire durante
30 min. a 1400%F. Desgasar en vacie 30 a 40 min. use
a 3450°F,

{("Dislocation Configurations and Densities in Tantalium Crystals". by
R.Bakish. Aeta Metalirgica, Vel.6, 1958, p.120 a 122).

=Telurig

3 partes R, 5 partes HNO., 6 partes Acidg acétice
t: 1 min., -
("Dislocation eteh pits in tellurium" by L.C.Levell, J.li.Wernick and h,
E.Bensen, Acta Metallurgica! Vel.6, 1958, p,716).=
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-Zinc

160 cc Cr0,, 60 seg.; 50 g Na,SO,-10H_O, 500 cé H_O,

) min. Agi%ar suavemente. [Film marron amarillento

puede ser removide introduciendo en 160 g CrO, en 500
cc H,0. Decorar el espécimen con 0,1 at °/o « Recocer
a 578-750°F. Enve jecer 1 semana a temperatura ambiente

("Etch pits and Dislocations in Zinc Monocrystals" by J.J.Gilman, Jour=-
nal of Metals, Vol.8, 1958, p.998.-

XI ~ EMPLEO DEL MICROSCOPIO DE LUZ POLARIZADA

Se trataran aca las aplicaciones del microscopio de luz
polarizada. Para los conceptos basicos de polarizacidn se remite a la bi-
bliografia general sobre el tema y al libro de Conn y Bradskaw "Polarized
Light in Metalography".-~

Las aplicaciones comprenden: Observacidon de superficies
metilicas, observacion de fases y observgcion de inclusiones.-

l.~ EXAMEN DE SUPERFICIES METALICAS

Las superficies metalicas pueden ser divididas en: opti=-
camente isotrépica y Opticamente anisotrdpicas.-

Si una superficie Opticamente isotrépica es iluminada
con luz polarizada plana con incidencia normal, la luz se refleja sin cam-
bio ninguno y puede ser extinguida completamente rotando el analizador.
Sin embargo, si la luz no incide normalmente como en el caso del microsco
pio metalografico la luz reflejada esta polarizada elipticamente aumentan
do la elipcidad con la apertura numérica del objetivo. De este modo no es
posible obtener completa extincidn con polarizador y analizador cruzados.

Si la superficie es dpticamente anisdétropa la luz pola-
rizada plana que incide normalmente sobre dicha superficie puede ser re-
suelta en dos componentes polarizadas en planos paralelos o perpendicula-
res a ciertas direcciones cristalograficas y las fases e intensidades de
estos dos compomentes pueden variar de magnitud.- Esta diferencia de fase
conwierte la luz polarizada plana en eliptica y un relativo cambio de in-
tensidad rota el plano de polarizacidn.- El efecto neto es gue una compo-
nente es producida con su plano de polarizacién perpendicular al de la
luz incidente, transmitida a través del segundo nicol.-

La intensidad de esta luz transmitida depende del angulo"
entre el eje de simetria de la superficie y el plano de polarizacidén de la
luz incidente.-
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Si el espécimen es rotado alrededor de un eje normal
a la superf1c1e, un material anisdétropo mostrara cuatro posiciones de bri
1lo minimo y cuatro posiciones de brillo maximo entre ellas.

La cantidad de elipcidad o rotacién del plano es algu-
nas veces pequeia, resultando esto en pequenas variaciones de brillo du-
rante la rotacion del espécimen.-

Para que el efecto sea mas marcado se recurre a dos ar-
tificios: '

a) Se coloca una ldmxna de tinta sensible entre el po-
larizador y el analizador.-

b) Se coloca un diafragma apropiado para reducir los
efectos causados por la incidencia oblicua, que es ubicado al frente del
diafragma iris en el tren iluminador.-

2.~ Preparacidén de Especimenes:

Varios autores han hecho notar la necesidad de un buen
pulido, libre de rayaduras, cuando se examinan superficies bajo luz pola-
rizada, debido a que cualquier raya que haya quedado es indebidamente mag
nificada con nicoles cruzados.-

Si la estructura contiene una o mas fases es preferible
que todas ellas sean perfectamente planas, de otro modo el material de pu-
lido puede quedar atrapado en los bordes de estas fases y de destruir la
verdadera estructura vista bajo la luz polarizada.-

H.L.Walker (1) usando condicignes de pulido que condu-
cian a la formacidén de un film deformado, observd que el contraste de gra
no aumentaba con tiempos crecientes de pulido para los metales estudiados
por él y que las propiedades anisotrépicas variaban inversamente con la
reflectividad del metal.- Sin embargo, Ferryman y Lack (2) encontraron
que superficies pulidas electroliticamente daban mayor contraste de gra-
no bajo luz polarizada que las pulidas mecanicamente.- Esto puede ser de
bido a que las superficies pulidas electroliticamente estan perfectamen-
te libres de rayas o a que se forma una pelicula dptica anisotrépica
durante el pulido electrolitico.-

3.- Aplicaciones

a) Estructuras:

De lo visto anteriormente se deduce que cuando se ob-
serva un metal policristalino dpticamente anisétropo entre nicoles cruza-
dos  la intensidad de la luz reflejada por cada grano dependera de su
orientacidén y se obtendra un contraste entre granos desigualmente orienta
dos.- IFige. 29,
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7 , En vista que los metales cubicos no reaccionan a la luz
pélarizada en incidencia normal, mientras que los anisétropos si lo hacen
parece ser que la anisotropia dptica de los metales es debida a los metales
mismos.- Sin otra evidencia sin embargo, no es posible ignorar la posibi-
lidad /de que el caracter anisotrépico de la superficie sea debido a un 6xi
do o film similar que se forma durante la preparacidon de la superficie.-

; Aunque la mayoria de los metales anisotrdépicos examina-
dos han reaccionado a la luz polarizada, ha habido dudas respecto al tita
nio y a una solucion solida de berilio en zirconio.- Posiblemente la fa-
lla en detectar la anisotropia Optica en esos casos se deba a mala prepa
racion de los especimenes.-

Muchos autores han sostenido que la luz polarizada reve
la la estructura granular de aceros perliticos y martensiticos, aunque las
causas parecen ser debidas a un fendmeno diferente a la anisotropia oOptica
¥ que se vera luego.-

Cuando se examinan especimenes con luz polarizada, debe
recordarse que la estructura completa no aparece en una sola posicion de
la platina. Por lo tanto debe rotarse ésta cuando se desean observar las
caracteristicas en toda la superficie de la probeta. Esta técnica es muy
titil cuando se desea revelar la estructura de un metal del cual no se co-
noce reactivo de ataque.-

b)Metales Isotropos:

Los metales opticamente isdtropos, inertes a la lyz po-
larizada, pueden ser transforimados en reactivos mediante el "ataque profun
do" ("deep etching"), por microfiguras de corrosién y la deposicidén de pe=-
liculas sobre la superficie.- Veremos el por qué del efecto polarizador.-
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La razén de este comportamiento se puede explicar me-
diante la ayuda de la Fig. 30.- Los reactivos empleados atacan solamente
determinados planos cristalograficos (en este caso el (100)).- Como el &an
gulo ABC es de 90°, la luz incidente normalmente sobre AB retorna parale-
la a su direccidén original, sufriendo dos reflexiones oblicuas.- Estas
producen polarizacidén oblicua que impiden completa extincidén con nicoles
cruzados.- Esto:sd6lo ocurrira cuando los.planos (100) sean normales a los
rayos incidentes.-

Esta seria la causa por la cual se revelarian los gra:
nos de perlita y martensita en aceros luego de ataque.-

El otro método consiste en dep051tar una pelicula de
material anisdétropo en epitaxia.-

La causa por la cual estas peliculas polarizan la luz,
parece residir en su topografia que presenta estriaciones.~ Lstas se com-
portarian de modo similar al ejemplo visto de las estructuras perliticas.

Se pudo demostrar esta teoria depositando una pelicula
de plata por evaporacidén, sobre un film de alimina que presentaba pola-
rizacién.- Luego del plateado se seguia observando anisotropia dptica y
siendo como es, la plata isbétropa,la causa de su actividad 6ptica debid
ser la copia en el perfil de la superficie reflectante.- .

c¢) Deteccidn de Orientacidn Preferencial:

Se menciondé antes que con la luz polarizada, la inten-
sidad del haz reflejado y transmitido a través del analizador es carac-
teristica de la orientacidn cristalografica.- Esto provee un medio para
detectar orientacidon preferencial porque si hay grupos de granos que po=-
seen una determinada orientacidén, el brillo o color de estos granos
sera similar.-

d) Recubrimientos metdlicos y de Oxidos:

El uso de luz polarizada para el examen de capas de oxi-
dos protectores, han sido descriptos por Foster y Wilson (3), kstos bxidos
poseen generalmente entre 0,00005 y 0,0001" de espesor y para determinar
su espesor, continuidad y otras caracter1st1cas es me jor el exAmen en sec-
ciones transversales.-

Estas capas de 6xido, sin embargo, reflejan poco la luz
y en consecuencia bajo condiciones de iluminacidn normal, aparecen como
bandas estrechas vecinas, de dificil observacidén.- Cuando se emplea luz
polarizada aparecen como bandas coloreadas en una matriz oscura y las me=-
didas de espesor pueden realizarse con facilidad.-

Por otro lado, las protecciones andédicas hechas con di-
ferentes electrolitos tienen desiguales caracteristicas Opticas y es po-
sible reconocer el elgctrolito usado mediante un examen con luz polariza-
da.- Algunas veces, las superficies anodizadas reciben un acabado de pin-
tura y en condiciones de examen normal no es posible diferenciar ambos re-
‘cubrimientos.- El empleo de luz polarizada puede solucionar el problema.-
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Con respecto al estudio de los recubrimientos metalicos
se han realizado pocos trabajos.- Schafmeister y M011(4) han estudiado ca-
pas electrodepositadas de estafio, zinc y cadmio sobre acero dulce y encon-
traron que el empleo de luz polarizada no ofrece ventajas sobre la ilumi-
nacidon normal, pero sin embargo mencionan que cuando se examinan galvani=-
zados con nicoles cruzados, la capa de zinc aparece brillante y el metal
base oscuro.-

e) Deformaciones internas y Deformaciones plasticas:

Es bien sabido que si un cuerpo isétropo transparente
es sometido a tensidn, se transforma en anisbétropo y reacciona a la luz
polarizada (plasticidad).-

Esto ha llevado al intento de detectar y medir deforma-
ciones en metales mediante el uso de luz polarizada.-

5i esto es posible o no, estd aln sujeto a discusidn.-

Se cita el caso de que la perlita en tensidn brilla mas
que sin tensidn, cuando se la observa luego de un ataque micrografico, con
luz polarizada, pero este mayor brillo puede deberse a una reactividad ma-
yor hacia los productos de ataque en las zonas tensionadas.- Algunos auto-
res (2) sostienen que la anisotroia es muy pequefia como para poder ser de-
tectada.- ' '

Con respecto a metales plasticamente deformados se ha
comprobado que debido a que dentro de un mismo grano se encuentran areas
de orientacion no uniforme, éstas se comportan de manera diferente frente
a la luz polarizada y apareceran iluminadas con diferente intensidad.- Es-
to. se ha podido comprobar en metal monel, en bronce forforoso, en berilio
Y en aluminio.-
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Aunque hay poca informacidn respecto a la sensibilidad
del metodo, es interesante notar que VWoodard observé efectos .en especime-
nes comprimidos 2°/0.- Woodard investigdé también c6mo la intensidad de
la luz reflejada por el especimen y que pasa a través del analizador va-
ria con el plano de polarizacidén o con el espécimen, si éste es rotado.-
Estos cambios fuepron medidos con un fotdometro y los resultados se mues-
tran en la Fig.3l.- Debido a que un grano da su maxima intensidad cuatro
veces para cada revolucidén completa de la platina esta claro que la inten
sidad integrada sobre muchos granos mostrara cuatro maximas a medida que
mas granos se aproximan a la misma orientacidn.- La Fig. 31 muestra que
hay un progresivo aumento de orientacidén preferencial a medida que aumen=-
ta la cantidad de deformacidn plastica.-

f) Identificacidon de Fases:

Hlay dos métodos posibles para identificar fases en
aleaciones, mediante el uso de luz polarizada.- El primero es cualitati-
vo y consiste en el examen del espécimen bajo nicoles cruzados para ob-
servan si la fase bajo estudio alterna en brillo y obscuridad durante la
rotacion de la platina.- En algunos casos puede ocurrir que el cristal a-
nisétropo esté orientado de tal mamera que su interseccidn con la super-
ficie pulida sea perpendicular al eje de simetria.- Cuando esto ocurre el
metal aparece como isdétropo.-

1 segundo método es mas cuantitativo y consiste en las
medidas de las propiedades Opticas de la fase en estudio.- Este método es-
tad dificultado por las complicaciones en obtener una superficie pulida
standard.~ ksto es mas complicado aln cuando se trabaja con estructuras
multifisicas, pues debido a sus diferentes propiedades mecanicas no es-
taran sujetas a igual grado de trabajado en frio.- Para solucionar esto
se ha sugerido un pulido electrolitico, pero el diferente grado de po-
tencial de disolucidn de cada fase trae como consecuencia ataques prefe-
renciales, ademis de la formacidén de films anddicos durante el pulido,
lo que dificulta la obtencidn de resultados reproducibles.- Como ultima
dificultad cabe notar que una fase isdtropa puede aparecer como aniso-
tropa a causa de tensiones y deformaciones internas dentro de la misma
fase.-

.

g) Método cualitativo:

: La identificacidén de componentes estructurales en hierro
y acero por medio de luz polarizada, ha sido estudiada con algun detalle
por Schafmeister y Moll (4), quienes observaron que el grafito (hexagonal),
la cementita (Fe3C rémbico), el carburo de cromo (Cr7C3 trigonal), el car-
buro de tungsteno (WC y WCo hexagonal), el siliciuro de hierro (FeSip) y
la fase gamma en el sistema hlerro—manganeso (hexagonal), reaccionaban a
la luz polarizada.- Dayton, sin embargo, dice que el carburo de cromo no
exhibe anisotropia detectable.- Ya se menciond antes el caso de la cemen-
tita.-
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Un buen ejemplo del empleo de la luz polarizada es la i-
dentificacidn de los componentes estructurales en las aleaciones de hierro-
silicio, en las que puede haber fase gamma anisétropa y fase alfa isdtropa.
Por los métodos clAsicos no es posible diferenciar ambas fases, lo que se
obtiene empleando luz polarizada.-

Uso similar se ha hecho en aleaciones no ferrosas, por
ejemplo en aleaciones de cobre-silicio, cobre-arsénico, cobre-manganeso,
cobre-fésforo y en aleaciones ternarias cobre-niquel-estafo, y otras, Yy
del que se encuentran ejemplos en la bibliografia.-

Con respecto a las aleaciones de alumlnlo, Foster y Wil-
son (3) sostienen que muchos de los constituyentes en estas aleaciones mues-
tran colores de polarizacidén cuando se los examina con nicoles cruzados.-
Cada constituyente desarrolla un color caracteristico, que ayuda ast iden-
tificacién. Un ejemplo de su uso en una aleacién fundida de aluminio-cobre-

silicio~hierro, es el que se condensa en la Tabla VI en la que aparecen
los diferentes colores de constituyentes de la aleacidén con luz ordinaria
y luz polarizada (segin Pharagmen).-

TABLA VI

Flase

Nomenclatura de

Pharagmen (5)

COLOR

.E N

Luz Ordinaria

Luz [Polarizada (rotan-
do con nicoles cruza-
dos

Si Violeta oscuro;transpa- Sin cambio
rente
AloCu Claro Anaranjado;azul verdoso
AloCuMg Oscurece en pulido Pirpura-gris amarillento
¢ - AlCuMg Claro; oscurece en pulido Sin cambio
B - AlMg Claro Sin cambio
MgoSi Claro; azul luego de pulido Sin cambio
en humedo
Al-Cusle Gris Gris oscuro-gris claro
; - AlCuMn Gris claro Se nota cambio

h - AlCuMgSi

h - AlMgFeSi

Gris oscuro

Claro

Parpura oscuro-amarillo
claro

Amarillo brillante-celes
te

(AlCu)e(MnFeCu) Gris claro Amarillo castano gris
azulado
AlzFe Gris Algunos cambios
c - Al (MnFe)Si Gris claro Sin cambio
m - AlFeSi Gris amarillento Se nota camb%o
t - AlFeSi Gris claro Se nota cambio
z - AlCuMgMn Claro Sin cambio




XII - EL EXAMEN E IDENTIFICACION DI INCLUSIONES EN METALES Y ALEACIONES

_ Aunque hay discusiones sobre su definicion, se entiende
generalmente por inclusidén a las impurezas que son frecuenteunente,aunque no
siempre, de caracter no metidlico.- Estdn generalmente presentes en peque=-
nas cantidades y son por lo tanto visibles s0lo con ayuda del microscopio
bajo la apariencia de pequefas particulas.- Las inclusiones pueden ser
particulas extrafnas de efecto detrimente o pueden contribuir en una mane-
importante a las propiedades de la aleacidén o a los cambios de fase que

puede sufrir ésta.- La distincidn entre inclusiones foraneas y fases me-
nores no es muy clara.-

Se ha prestado considerable atencidn a la importancia
de las inclusiones en metales y aleaciones y esto ha sido causa de que
los metaldgrafos hayan estudiado métodos para su identificacidén y reco-
nocimiento.-. Siendo las inclusiones muy pequefas, su identificacidn no
es facil, y muchas inclusiones sonsdlo visibles con los objetivos mas
potentes.- Se han desarrollado muchos procedimientos un tanto inciertos
y complicados basados en procedimientos de ataque que dependen de las
diferentes propiedades quimicas de las inclusiones entre si y del modo
como ellas difieren de la matriz metalica.-:

Siendo muchas inclusiones de caracter no metadlicas y
frecuentemente anisdétropas, mientras que la matriz metalica es dptica-
mente isdtropa, es natural que se hayan heche intentos para identificar
inclusiones por el uso de un microscopio polarizante.-

La aplicacidn de las técnicas de luz polarizada sin em-
bargo, ha sido demorada. por un numero de factores.- Frecuentemente hay
falta de informacidn sobre la optica fisica necesaria para la aprecia-
cién y aplicacién de la técnica y alin mas frecuentemente no se trabaja
con microscopios polarizantes apropiados.- Indudablemente el examen de
sustancias opacas con luz polarizada involucra muchos hechos comple jos
y ademas el equipo e implementos para luz polarizada no han sido total-
mente desarrollado ain para suplir las necesidades del metaldgrafo.-

Como resultado de esta situacidon el microscopio polari-
zante ha sido usado algo para la identificacion de inclusiones, pero
s6lo de una manera simplemente empirica.-

Recientemente sin embargo ha aumentado el interés y el

método sin duda encontrard aplicacidén en un mds amplio campo.=-

l.- Pleocroismo

En la mayoria de los casos el estudio de inclusiones bajo
luz polarizada ha sido limitada a observar su comportamiento durante rota-
cidén del espécimen con nicoles cruzados.- liste procedimiento permite el re-
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conocimiento de anisotropia pero ademids se puede obtener mucha informacidn
itil mediante el examen bajo luz polarizada plana incidente sin el uso del
analizador.- Recordemos que cuando se usa un microscopio metalograf1co co-
min dé la manera usual sin el agregado de un polarizador, el espécimen es
examinado con- luz parcialmente polarizada debido a que el equipo iluminador -
vertical, en la mayoria de los microscopios, émplea una lamina reflectora
de vidrio.- El rayo de luz proveniente del tren iluminador es reflejado en
una' limina de vidnio y enviado a la lente del objetivo.- Se sabe que cuando
un rayo de luz es reflejado por una sustancia isétropa transparente, el ra-
yo reflejado estd parcialmente polarizado en forma plana en direccion para-
lela a la superficie reflectante.- De este nodo en la mayoria de los mi=-
croscopios metalurgicos el examen de rutina es llevado a cabo con luz par
cialmente polarizada.- Mientras que la cantidad de polarizacidon no es su-
ficiente para un examen cuidadoso, algunos de los efectos de la anisotro-
pia pueden ser detectados sin ningiin implemento especial.- Para me jorar

el sistema puede insertarse un polarizador en el tren iluminador, coloca-
do de tal manera que el plano de polarizacidn sea paralelo a la superficie
reflectante de la pelicula de vidrio.-

Con propbésitos practicos, al examinar la superficie metali-.
ca bajo luz polarizada plana se puede obtener colocacion satisfactoria del
polarizador, si se observa un metal isOtropo pulido a través del microsco-
pio y el polarizador es rotado lentamente.- Se vera el campo oscurecerse e
iluminarse alternativamente.- La ubicacién correcta del polarizador es la
de maximo brillo.- Si el microscopio posee un analizador rotable, no sera
necesario sacarlo para el examen con luz polarizada plana y sbélo bastara
rotarlo hasta que su plano de polarizacion corresponda al del plano del vi
drio reflector y al del polarizador.-

Ahora, cuando se examina una sustancia opaca con luz po-
larizada plana, ésta, con algunas importantes excepciones, reflejara una
porcidon de luz y absorberad otra y la cantidad y longitud de onda absorbi-
da no variard con cambios en la orientacion de la sustancia con respecto
al plano de polarizacidon de la luz.- Cuando un rayo de luz es reflejado
por una sustancia coloreada son absorbidas ciertas porciones del espectro.
Asi, examinando la mayoria de las fases de los sistemas metalicos con luz
polarizada plana, no hay cambio de intensidad o color rotando la platina.-
Hay sin embargo, un importante grupo de sustancias anisotropas en los cua-
les la absorcién y el color de la luz reflejada dependen de la orientacidn
del eje Optico del cristal de la sustancia con respecto al plano de pola-
rizacidén de la luz incidente.- Asi, examinando un cristal de tal sustancia
con luz polarizada plana y rotando la platina se observa un cambio de co-
lor.- Esta propiedad en virtud de la cual el color absorbido varia con la
orientacidén del cristal se llama "pleocroismo por relexiodn".- Muchas inclu
siones importantes exhiben pleocroismo y en consecuencia el examen con luz
plana polarizada sin uso del analizador c¢s una importante etapa previa.-

2.- Geometria Superficial de las Inclusiones

. Antes del estudio de la observacién con luz pelarizada
con nlcoles cruzados, .se veran p081b1es errores de interpretacidn que se
pueden cometer con el microscopio polarizante.-



Las inclusiones pueden ser mucho mas blandas o mucho mas
duras que la matriz metalica que la rodea.- Cuando la inclusidn es mas @u-
ra que la matriz y cuando se emplean las técnicas convencionales de pulido
hay tendencia a que estas inclusiones aparezcan en relieve.- Cuando por el
contrario, la inclusidn es mis blanda aparece mordida respecto a la super-
ficie de la probeta.- Con inclusiones muy ¢uras o muy blandas, especial-

mente con las primeras, debido al efecto de relieve en la periferia de las
inclusiones, se producen reflexiones miltiples y cuando la luz incidente
es polarizada plana, la luz reflejada es en general elipticamente polari-
zada.~ Cuando una inclusidn como ésa es examinada con nicoles cruzados,
algunas porciones de la periferia aparecen brillantes y hay peligro que
este efecto sea confundido y considerado como proveniente de la anisotro-
pia de la inclusién.- Este efecto ocurrirad sin embargo en inclusiones i-
sétropas y anisdtropas.-

3.~ Inclusiones Transparentes

a) Luz Ordinaria:

La luz que incide sobre una inclusidn transparente
sera parcialmente reflejada en la interfase inclusidén-aire o inclusién-
aceite, pero una gran parte sera transmitida a la base de la inclusién
en donde sufrird reflexidn y absorcidn.- La luz reflejada puede sufrir
miltiples reflexiones antes de alcanzar la interfase inclusidn-aire de
nuevo.- Si la inclusidn es transparente a todas las longitudes de onda,
habra una pérdida de intensidad y la inclusidén tenderd aaparecer mis os-
cura que el metal circundante.- Si por el contrario, la inclusidn es
transparente s6lo a una cierta longitud de onda, pueden suceder varias
cosas.- La luz reflejada por la base de la inclusidon y recogida por el
objetivo mostrarad los colores de transmisidén tipicas de las sustancias
Yy esto dependerad del espesor de la inclusién, del que también dependera
la intensidad del color.-~ El color de la luz transmitida por la inclu-
5i6n puede aparecer enmascarado por la luz reflejada directamente por la
interfase inclusidén-aire.- El modo como el color transmitido sea enmas-
carado, depende de la intensidad de la luz transmitida relativa a la in-
tensidad de la luz directamente reflejada, la que a su vez depende del
espesor de la inclusidn y del angulo de incidencia.- El color de la luz
directamente reflejada puede diferir considerablemente del de la luz
transmitida.- En el caso de inclusiones transparentes, que son muy fi-
nas, puede haber interferencia entre el rayo directamente reflejado y el
transmitido, con formacion de bandas de interferencf%.- Fig, 32
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b) Nicoles cruzados: 1

it

Cuando la inclusidn es isétropa la luz reflejada
en la interfase no cambia y es-interrumpida por el analizador.- La luz
transmitida y que sufre multiples reflexiones, en general sufrird una
polarizacidn eliptica y se podran ver los colores de transmisidém.- Por
lo tanto, para inclusiones isétropas que son transparentes, el examen en-
tre nicoles cruzados puede indicar los colores de transmisidén y eliminar
el color que da la luz directamente reflejado.-

Cuando las inclusiones isdtropas transparentes,
son aproximadamente esféricas, entre nlcoles cruzados aparecen una cruz
oscura y una serie de amrillos concéntricos claros Y Ooscuros que corres~
ponden a aquellas regiones donde las reflexiones multiples son de angu-

los azimutales diferentes de 0° a 90°.- La luz oscura corresponde a las
direcciones donde tienen lugar reflexiones miltiples (por e jemplo angu-
los de azimut 0° y 90° y donde no se produce polarizacidén eliptica.- Los
brazos de la luz oscura corresponde a direcciones de¢ polarizacibén del a-
nalizador y polarizador 'y por lo tanto permanecen estacionarias cuando

el espécimen es rotado entre nicoles ¢ruzados.- Cuando se mantiene el es-
pécimen fijo y se rotan el polarizador, el mismo angulo en el mismo sen-
tido simulténcamente, los brazos de la cruz rotaran también el mismo an-
gu]_o,.; Fig, 33

; Cuando la inclusion es transparente'y dnlsotropa,
los ofectos de doble refraccidén que ocurren durante la transmisidén estan
siempre enmascarados por la polarizacidn eliptica producida por las refle-

xiones miltiples.-

4.- Inclusiones Opacas

Cuando una inclusién es opaca e isdétropa, apare-
ce oscura entre nicoles cruzados, excepto cu ndo la superficie es rugosa o
esta en relieve, en cuyo caso pueden obscrvarse los efectos de polariza
cidn elaptlca ya cltado.-
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Si una inclusién opaca es anisétropa serad posible detec=--
tar la anisotropia con nicoles cruzados.- La luz que incide sobre la in-
clusion penetrard algunos planos atémicos durante la reflexibn y el efec-
to producido dependerad en gran manera de la profundidad penetrada. Esto
parece depender del tipo de cristal.- Es mucho mas dificil detectar ani-
sotropia en cristales metdlicos que en.cristales no metadlicos.- Por ejem
plo la deteccidn de anisotropia es mas facil y los efectos son mas mar-
cados en algunos sulfuros y 6xidos que en algunos carburos y fosfuros.

El hecho que una fase se€a conocida como de estructura cristalina aniso-
tropa no significa necesariamente que esta anisotropia pueda ser detecta--
da por un simple microscopio metalografico polarizador.- En .el futuro se
podra desarrollar en instrumento 6ptico en el cual los menores ‘efectos de
anisotropia puedan ser detectados.- ' ;

La luz polarizada plana incidente sobre una inclusiodn
opaca y anisodtropa puede ser resuelta en dos componentes, polarizados pa-
ralela y perpendicularmente a ciertas direcciones cristalograficas.- En
el caso de inclusiones idiomérficas estas direcciones cristalograficas
pueden relacionarse frecuentemente a la simetria externa.- Las fases e
intensidades de estas componentes pueden hacerse Vvariar en cantidades va=-
riables.- L1 efecto de ésto durante la rotacidén de la inclusidén a través
de 360° entre nicoles cruzados sera el de aparecer o0scuros y brillanteé
cuatro veces alternativamente.~ Este efecto es debido no a la rotacidn del
plano de polarizacidn, sino a la formacidén deluz polarizada elipticamente
ya que la rotacidén del analizador en cualquier direccidén desde la posicidn
de cruzado, no oscurece la inclusidn cuando ésta estd en la posicidon bri=-
llante con nicoles cruzados.- Las posiciones oscuras corresponden a aque=-
llas en que el plano de polarizacion de la luz incidente coincide con la
direccidn cristalografica referida antes.- Cuando el plano de polariza-
cidén de la luz incidente estad en posicidn normal a una de estas direccio-
nes, la luz no es reflejada y cuando estd paralela a una de estas direc-
ciones es reflejada sin resolucidon en las componentes.-

Cuando las inclusiones exhiben pleocroismo de refle-
xidén las direcciones de absorcidn pleocroica maxima o caracteristica co-
rresponden a las direcciones cristalograficas referidas mas arriba.- Asi,
cuando el plano de polarizacidén de la luz incidente es paralelo a una de
estas direcciones la absorcidn pleocroica serd la caracteristica de esa
direccidén.- Cuando la luz polarizada plana incidente no es paralela o
forma Angulo recto con aquellas direcciones cristalogrificas €s resuelta
en dos componentes, cada una de las cuales habrd sufrido la absorcién
pleocroica caracteristica para esa direccidn cristalografica particular.
Asi, la luz transmitida por el analizador cuando la inclusidén aparece
brillante entre nicoles cruzados consiste en dos tomponentes vibrando en
dngulo recto, cada una teniendo el color pleocroico caracteristico y la
luz aparecera blanca si la fuente de luz da luz blanca, ya que los colo-
res absorbidos en la reflexidn de un componente son reflejados en el o-
tro componente y vice-versa.- Teniendo en cuenta esto es posible usar u-
na pequefia rotacidon del analizador a cada lado deé la posicidn cruzada co-
mo un medio muy sencillo de ensayar el pleocroismo de reflexidn.-



- 76 -

CITAS BIBLIOGRAFICAS

(1) H.L.WALKER, Metal Progr. 35 (1939) 562.-

(2) PERKYMAN y LACK, Nature, Lond. 167 (1951) 479.-

(3) FOSTER y WILSON, Proc. Amer.Sos.Test.Mater 38(2) 1938, 315.-
€4) SCHAFMEISTER y MOLL, Arch, Eiscnhiittenw, 10 (1936) 155.-

XIII -~ MICRODUROMIITRIA

1.- INTRODUCCION - EL CONCEPTO DE LA DURKZA

En general, una definicidén precisa depende enteramente
del método de medida con el cual se determine la escala.- Tratando de evi-
tar ese escollo quiza la mejor definicidén de dureza sea la de Ashby, segin
el cual es "la medida de la resistencia a la deformacidén permanente o al
dafo" .~

Ningin método de medida de dureza depende de una sola
propledad fisica, sino que inwolucra las caracteristicas de deformacion
tanto plastica como elastica, de modo que el limite elastico, el mdédulo
de elasticidad, el punto de fluencia, la tensidén de rotura, la fragilidad,
etc. juegan un papel importante de los resultados obtenidos.-

-Es muy importante comprender que la "dureza" de un ma-
terial puede cambiar apreciablemente con el tipo de ensayo empleado.- No
obstante esto son muy usados debido a la facilidad de realizacidén y al he-
cho de ger no destructivos.-

2.~ MICRODUREZA . T

Debido a fque el concepto de dureza por microindenta-
cién no ha sido alin comunmente aceptado, ni tampoco lo ha sido ninguna
definicidon, es conveniente rever el desarrollo y el estado presente de
ensayos de dureza con cargas livianas y .decir algo sobre la terminologia.-

LLos ensayos de dureza por penetracidn son conocidos des
de hace mas de una centuria y hoy abarcan un amplio rango de cargas Yy tec
nicas.- Sin embargo, los ensayos de dureza con cargas livianas, aunque

'pract1cados desde hace algunos afos, se ha pensado que dan resultados no
suficientemente exactos y su desarrollo ha sido muy lento.- Esta falta de



exactitud fué primeramente atribuida a una inadecuada precision mecanica
en los aparatos usados y se hicieron intentos para remediar esto disefan-
do miquinas especiales.-

Desde 1940 en adelante, expresiones derivadas del tér-
mino genérico de "microdureza" aparecen frecuentemente en la literatura.-
En contraposicidén a la descripcidn general de "ensayo de microdureza'", se
encuentra el término "ensayo de dureza por microindentacidén" o '"ensayo de
dureza con cargas livianas'".- Todo esto trae confusidn pues generalmente
no se especifica el rango de cargas bajo las cuales caen las denominacio-
nes anteriores.- ’

Esta falta de uniformidad es aun mas lamentable debido
a que los ensayos realizados con cargas muy pequeias presentan particula-
ridades, como se verid mas adelante, que los diferencian de los otros en-
sayos.- Esta regidon estd gobernada por leyes especiales y su estudio re-
quiere técnicas y aparatos adecuados y tiene ademids aplicaciones especi-
ficas.-

Aqui se tratarad preferentemente este tipo de ensayo,

al que Biickle designa especificamente como "microdureza" y que se defi-
nira mas adelante con precisidn.-

3.~ DEFINICIONES

a) Bases Experimentales:

Los resultados obtenidos con los primeros modelos de
maquinas de ensayo de microdureza adaptados para usar con el microscopio
metalografico fueron considerados como de un éxito sensacional.- Fué en-
tonces posible determinar la dureza de puntas de aguja, de inclusiones
tales como carburos, etc.- En verdad, los valores de dureza no eran com-
parables con aquellos de microdureza obtenidos con maquinas standard pe-
ro ya en 1941 Nanemann habia llegado a una foérmula que se creyd permitiria
la comparacidén de valores de microdureza Vickers.- Lsta férmula relaciona-
ba la carga P con el diametro de la impresidon d.-

P=aad" (1) en la que a y n son constantes que depen-
den del material.-

En la regién de cargas livianas n tiene generalmente
un valor menor que 2 en contradiccidon con la ley de Kick que postula un
valor constante de n = 2 para todos los indentadores que dan impresio
nes geométricamente similares una de otra.- El valor de n = 2 implica
un valor de dureza constante (mientras que con n # 2 el valor de micro-
dureza depende de la carga).- En general (n< 2) la microdureza es mayor a
medida que la carga decrece.- En realidad la expresidén (1) es valida sodlo
de un modo aproximado, pero representa el estado de conocimiento en el pe-
riodo 1940-1950.-
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De acuerdo a este concepto todos los valores de microdu-
reza de un material dado podrian ser definidos por medio de las constan-
tes a y n; siendo a la dureza standard para una indentacidn de diametro
fiJado Y n una medida de la variacidén de dureza como funcién de d o de P.-

Se pensdé que el valor de dureza standard asi determina-
do era reproducible y representativo de la microdureza del material en
cuestion.- Se creyd que estableciendo este valor standard, todas las di=-
ficultades habian sido superadas y se habia hallado una respuesta a la
inesperada divergencia de resultados que habia desacreditado los ensayos
de microdureza.- La literatura de los afos 1945-1950 refleja vivamente
el optimismo que se =intid cuando se creyeron superadas las dificultades
involucradas en estos ensayos.- Se publicaron numerosas tablas que daban
valores de microdureza de varios metales, aleaciones y compuestos, con el
objeto de servir como referencias para la identificacion de fases y otras
aplicaciones.- '

En esta etapa del desarrollo (1950-1955) comenzaron .a
aparecer graves dudas sobre lo expresado antes.- Comparaciones de los re-
sultados de varios observadores, cada uno de los cuales creia haber encon
trado el Gnico valor verdadero de microdureza, revelaban disparidades que
llegaban al 30-50°/0 y aGn hasta varios cientos por ciento.-

Iista falta de exactitud llevd a realizar un estudio sis-
tematico de las bases fundamentales del procedimiento, pero es sdlo en
los anos recientes que ha sido posible obtener un cuadro mas claro de la
situacidn.-

De jando los detalles a un lado, se resumen mas abajo los
principales resultados que llevan a la definicién de una regidén indepen-
diente llamada con propiedad de microdureza.- Este concepto guia la pre=-
sente exposicion.-

En la regidon de cargas livianas, cuyo limite se defini=-
ra mas adelante los ensayos de dureza dejan de ser un ensayo clasico rea-
lizado en escala reducida, sino que éste se transforma en una técnica ex=-
perimental especial.- En esta regidn es escencial una elevada precision
mecanica de los aparatos pero esto s0lo no es suficiente para eliminar la
divergencia de resultados.- Esta divergencia es atribuida a 3 causas prin-
cipales.- '

1) La ecuacién (1) no és valida.- Los valores standard que se men-
cionaron antes fueron establecidos sobre la base de la ecuacidn
(1), partiendo de medidas hechas con rangos de cargas muy dife-
rentes.-. Esto es inadmisible.-

2) Algunos errores experimentales aunientan rapidamente a medida
que la carga o el didmetro de la indentacidn decrecen.- Las
principales fuentes de error en orden de importancia son:

a) Preparacidén del espécimen, en especial el pulido mecanico.
b) Vibracidn.
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c) Medida de las impresiones.
d) Velocidad de carga.

e) Forma de indentador.
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Fig. 34.- Influencia relativa de varias fuentes de error en los
valores de microdureza como funcion del diametro de in-
dentacidn y de la carga.- La variacidén en dureza se
muestra como un porcentaje del valor verdadero, a) pu-
lido mecanico; b) Vibracidén; c¢) variacidén en el diame-
tro ( Ad=1p) d) variacidn en el djiametro (Ad); e) I-
nercia (m = 100 g; H = 1000 Kg/mm“); f) Arista ())
del indentador (calculado).-

: La Fig.34 ilustra el error °/o de dureza como funcidn
de la carga o del diametro de la indentacidn.- Los errores son serios por
debajo de los 150 gr o de los 30 1 y alcanzan un nivel inaceptable debajo
de 50 g o 15 p.~

3) La microestructura del espécimen ejerce una considera=-
ble influencia en las medidas de improntas muy peque=-
fas.- La localizacidén extremada de las microindentacio
nes introduce una cierta cantidad de dispersidén '"natu-
ral", si los diametros de las improntas son iguales o
menores que losde los microconstituyentes (granos, fa-
ses, segregaciones, inclusiones, etc.).- En algunos ca-
sos, la influencia de estos :factores puede ser decisi-
va.- El didmetro de los microcostituyentes es general-
mente menos de 20H 0 como maximo SOt;.-
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.b) Definicion de Microdureza

Puede' verse con claridad de lo anteriormente expuesto so-
bre causas de error, que los ensayos de dureza hechos con indéntaciones me
nores de 30 u de diametro difieren fundamentalmente de ensayos llevados a
cabo con cargas medianas que producen indentaciones mayores. Es por lo tan
to imperativo hacer una distincidn entre las dos regiones mencionadas antes
para definir sus respectivoa limites y ascribir a la primera (la de cargas
muy pequeiias) un concepto independiente de dureza.- El uso del término mi-
crodureza quedara restringido a este nuevo concepto y los ensayos realiza-
dos en el rango de las cargas medianas y que no implican ninguna nueva con
cepcidn de dureza se llamarar "ensayos de dureza con cargas. livianas".- El
limite entre las dos regiones se encuentra aproximadamente en las cargas
que producen indentaciones de 30 u de diametro pero evidentemente no exis-
te un limite estricto.- El rango apropiado de cargas se extiende hasta los
100-200 g.- No se ha logrado un acuerdo oficial pero parece que 200 g se-
ria el limite mis aceptable.~ Como limite superior de la regidn de "cargas
livianas" es muy adecuado 3 Kg; este limite esta caracterizado<por el he-
cho que los valores de dureza determinados con cargas mayores no dependen
de la carga aplicada.- Con esla base es posible definir tres regiones de
ensayos de indentacidén con la piramide de diamante Vickers:

1) Microdureza: las menores cargas posibles hasta un maximo de 200
g.; diametro de indentaciones hasta 30-50 p; la regidén mas carac-
teristica comprende cargas de 1-50 g (5-15 1) de didmetro de in-
dentacidn).-

2) Durezas de carga liviana: cargas de 200 g. a 3 Kg.; didmetro de
indentaciones hasta alrededar de 300 n. La regidn mas caracteris
tica comprende cargas desde 200 g. hasta 1 Kg.

3) Dureza ''standard": cargas superiores a 3 Kg.-

La exberiencia ha demostrado que la separacidn de los
ensayos en la regién 1) y 2) permite la siguiente clasificaciodn:

El comportamiento del ensayo de microdureza le da el ca
racter de un método nuevo de investigacidén cientifica.- Su ejecucion deman
da aparatos especialmente disenados y un personal especialmente entrenado
con un buen conocimiento de¢ las técnicas de microscopia y metalografia.-
Este ensayo elude cualquier intento de normalizacidn.-

Cuando la regidén 1) ha sido excluida, el ensayo de dure-
za con cargas livianas se transforma en una versidn refinada del ensayo de
dureza clasico.- Puede llevarse a cabo, sin riesgo de errores anormales
por el personal técnico ordinario y es el método de ensayo de rutina mas
adecuado.- Su estandarizacidn es posible aunque ain no se ha realizado.-

Si se recuerda que las dimensiones de todqes los micro-.
constituyentes y de todas las regularidades superficiales en las aleacio-
nes comerciales caen dentro de los limites de los tamanos de las indenta-
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ciones de microdureza, se hace claro que es necesario prestar especial a-
tencidén a esta region de medidas.-

Hay que reconocer que esta divisidén en dos regiones es=-
td lejos de haber recibido reconocimiento universal.-

4.~ APARATOS

En vista de las grandes diferencias entre los conceptos
de "microdureza" y "ensayo con cargas livianas', es ldgico y deseable dis-
tinguir también entre los dos tipos de aparatos correspondientes a las re-
giones 1) y 2) definidas anteriormente.- Estos son:

"Aparatos para ensayo. de microdureza'" adaptados para el
uso con el microscopio metalirgico y especialmente diseifiados para cargas
muy livianas.- Son instrumentos cientificos que deben ser manejados por
expertos.-

""Aparatos para ensayos con cargas livianas' disenados pa
ra cargas medianas desde 200 g. hacia arriba.- Habiendo sido excluidas las
cargas muy livianas, estos instrumentos pueden ser de construccién mis ro-
busta y pueden estar provistos de su propio microscopio de magnificacidn
mediana.- Son aparatos de rutina de caracter menos delicado, pero son ca
paces de dar, ain en manos de personal no especializado, valores exactos
en el rango de cargas previsto.-

Estos dos tipos de instrumentos son obtenibles comercial=-
mente pero hay también un cierto nimero de miquinas cuyo rango de cargas
se extiende desde unos pocos gramos hasta algunos kilogramos.- Estas de-
ben ser clasificadas como maquinas para 'cargas Rivianas" pues su uso con
cargas muy pequefias darad resultados aceptables sélo bajo ciertas condicio-
nes que sd6lo un experto en microdureza es capaz de determinar.- Es compren
sible que un instrumento usado repetidamente con cargas del 6rden de 1 Kg.
pierda la alta precisidn necesaria para realizar ensayos con cargas del 6£
den de 1 gr.-

ls posible distinguir 3 tipos de instrumnentos sobre la
base del método usado para aplicar la carga:

1) Instrumentos cargados con resorte: la carga es aplicada por compre-
sion de un resorte.- Ventajas: ausencia de friccidén; aparatos ‘com-
pacto; los componentes delicados estan protegidos por una caja.-
Desventajas: necesidad de calibracidén individual; riesgo de tensio-
nes parasitas.-

2) Instrumentos con carga directa: la carga es aplicada directamente en
forma de pesos por medio de un mecanismo apropiado de guia.- Venta-
jas: depende del tipo de mecanismo de guia.-
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3) Instrumentos con carga a palanca: la carga es transmitida con una

-~ palanca por uno o varios mecanismos.- Ventajas: facilidad de mante .

nimiento, calibracién simple.~ Desventajas: aparato voluminoso y
delicado; riesgo de friccidén o juego en el pivote.-

(») (b)

Fig. 35: Diagrama esquematico de los aparatos de ensayo que uti-
lizan componentes elAsticos: a) resorte espiral; b) resorte plano
circular; c) barra de torsioén; d) resorte de cinta.- SM: espécimen;
D: diamante; SG: resorte.-

Y diagrama esquematico de los aparatos de ensayo que usan pa-
lanca; A: Pivote; D: diamante; B: contrapeso; W: carga; C: contacto
eléctrico; S: espécimen.~

Algunos tipos especiales de aparatos se han diseiiado pa-
ra trabajar a altas temperaturas en atmésfera controlada, otros tipos po-
seen un control de aplicacidon de la carga automatico y progresivo, o re-
gistro automdtico de la profundidad de indentacidn.- Estas ventajas sin
embargo pueden traer uma disminucidn de la exactitud en la regidén de car-
gas muy livianas.-

Los indentadores mas ampliamente usados son la piramide
de Vickers y el diamante de Knoop.- Berkovich y Kruschev recomiendan el
uso de un diamante con la forma de piramide de tres caras, la cual nece-
sariamente termina en un punto agudo.- Se.dice que esta forma permite el
examen de materiales extremadamente duros, incluso el diamante. El dia-
mante de Knoop es especialmente usado en el campo de los trabajos de ru-
tina con cargas de 100-200 g. En esta regidén la dureza Knoop es compara-
ble con la dureza Vickers, -dentro de los limites normales de dispersidn.-
Sin embargo, en la regién de verdadera microdureza el diametro de Vickers
di resultados mas reproducibles.-
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S.= TECNICAS DE MEDICION: ERRORES QUE AFECVAN LOS VALORES DE DUREZA Y
LAS CURVAS LOG P/LOG d.-

Ademads de los factores estructurales vistos antes, exis-
ten errores involucrados en la preparacion de las probetas, en la aplica-
cion de las cargas y errores de medida que se veran en la presente sec-
cidn y que afectan los valores de las durezas y las curvas log P/ log d.-

a) Preparacion de los Iispecimenes.-

1) Pulido: . En el muestreo y preparacidon de especimenes debe tenerse
en cuenta el endurecimiento por trabajado que se produce cuando se apli=-
can métodos mecinicos.-

: El me jor método de preparacidon de superficies es el e-
lectrolitico, pero aqui la capa endurecida por trabajado a eliminar es
mucho mas profunda que la necesaria para realizar una observacidén micro-
grafica.--

2) Ataque: Deben evitarse los ataques previos a los ensayos pues o bien
forman una pelicula de compuestos que falsean las medidas de dureza o bien
crean una rugosidad en la superficie que dificulta las mediciones.-

3) Montaje: Los especimenes deben montarse en posicidén normal al eje
del indentador.- Debe evitarse que los especimenes puedan deformarse pléﬁ
tica o elasticamente bajo la carga.- Algunos métodos de montaje introdu-
cen posibilidades de endurecimiento por trabajado.- El empleo de resinas
sintéticas que fraguan a alta temperatura debe ser evitado en el caso de
especimenes delicados.~-

b) Errores de la carga:

1) Causados por el indentador y control de la carga: Las cuatro caras
de la piramide de Vickers no se encuentran en un punto agudo sino que for-
man una arista.- La longitud de esta arista tiene importancia en las medi-
das.- Su longitud no debe exceder 0,5 p.- Asimismo, las imperfecciones de
las aristas de las caras no deben exceder de 0,5 M.=

El error relativo en la carga es proporcional al error
relativo en la dureza, de modo que esta fuente de error es comparativamen-
te poco importante.- Sin embargo, el error absoluto en la carga puede lle-
var a errores apreciables como puede observarse en la Fig. 36 en que la
curva llena muestra medidas correctas y las de puntos han sido calcula-
das a partir de los diametros verdaderos pero con cargas 0,5 g y 1 g. ma=-
yores o menores que las realmente aplicadas.-
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Fig.36: Efecto de los errores en la carga so-
bre los valores de microdureza (linea
llena). Las curvas que muestran la va
riacién (curvas de lineas interrumpi-
das) se han obtenido por calculo.-

La suciedad del equipo puede llevar a cometer errores de
~este tipo, especialmente cuando se emplean cargas muy livianas.-

2) Velocidad de carga: La velocidad de aplicacidén de la carga introdu-
ce una energia cinética que tiende a producir indentaciones grandes.- En
ensayos de microdureza la velocidad de penetracidon debe mantenerse entre
1 y 20 p/seg., mientras que en el caso '"dureza con cargas livianas" se per
miten velocidades de 50-100 u/seg.

3) Vibracidn: Iista causa de error es particularmente peligrosa e impor-
tante.- s muy comin y muy dificil de detectar.- Imparte energia adicional
Y produce improntas mayores.-

4) Tlempo de aplicacidon de la carga: No hay duda que el metal fluye ba-
jo la accion de la carga, pero los resultados cuantitativos varian amplia-
mente.- Muy frecuentemente se recomienda un periodo standard de 15 o 30
seg.- ILEn el rango de la microdureza esta estandarizacidén no es valida pues
por lo visto anteriormente,.los valores de microdureza no pueden estanda-
rizarse.- Mas atn, si el tiempo de indentacidon es muy largo, existe el pe-
ligro del aumento del error por vibracién y de pérdida de tiempo.- Un pe-
riodo de 3 a 5 segundos es perfectamente adecuado.-

c¢) Errores de medida

La Fig. 37 ilustra el efecto de la falta de exactitud en
la determinacién del didmetro de las improntas.- La curva llena es la mis-
ma que la de la Fig.36 y muestra los valores verdaderos.- Las curvas de
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guiones han sido calculadas a partlr de las cargas verdaderas pero con dia-
metros de indentac1on 0,5 y 1 p mids pequeiios .0 mas grandes.-

\
\\ ‘n.
b
b N
s [
o RS
~ ~
— ‘\-‘ \\
I -'-'--.‘.-“-‘- -~ '\\
= N
s W iy
fbas, e g
} 4= IRy,
E /{'}' .‘""-.
P |
L] ® L S0 e L xRy
Carga

Fig.37: Efecto de los errores en la deter-
minacion del diametro de las im-
prontas sobre la curva de microdureza.

La I"ig. 38 ilustra sobre el porcentaje de error en la du-
reza debido a un error absoluto de 0,5 p (valor muy comin) en los diametros
de las improntas. El diagrama muestra claramente la necesidad de distinguir
con exactitud las regiones de microdureza y de cargas livianas.-

1) Aparatos: No se tendran en cuanta los erores debidos a malas propie
dades mecanicas u opticas de los aparatos de medida.- Los diferentes ti-
pos de micrdometros oculares pueden dividirse en dos grupos: aquellos en los
cuales la diagonal de 13 indentacidén puede ser encuadrada por las lineas
del reticulo y aquellos en los cuales el drea de la indentacidén estd encua-
drada por lineas quebradas formando un cuadrado.- Este ultimo tipo, con el
cual es posible medir tambxen las dzagonales es el mis adecuado para los es

tudios 'de microdureza.-

" E1 método de posicionar las lineas del reticulo afecta la
longitud aparente medida.- El error puede llegar a sumar 0,5 a 1 p, depen-
diendo del aumento y del espesor de la linea.- Este error puede evitarse
por calibracidén personal del operador para lo cual conviene mis. el uso de
redes de difraccidn que el empleo de micrometros-objeto por su mayor pre-
cisiﬁn.- !

2)Errores épticos: Debido al limite de poder resolvente del micros-
copio, las medidas de las longitudes de los didmetros de las improntas son
siempre menores que los valores verdaderos.-
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Fig.38: Lrror relativo en los valores de dureza como
funcidn de la carga provenientes de un error
constante (Ad = 0,5 p) de lectura.- Los va-
lores de dureza del material se representan
en forma paramétrica.-

El uso del microscopio electrdonico reduce este error en
aproximadamente dos tercios, aunque a costa de un procedimiento largo y te-
dioso. Tedricamente la reduccidn aparente del didmetro de la indentacidn es

_ cotg a/2

4= A 2 N
donde A es la longitud de onda de la luz, a es el angulo formado por las
aristas de las esquinas de la indentacidén y N es la apertura numérica del

sistema 6ptico.- Este error es disminuido por el error de contraste que
tiende a aumentar la imagen de la impronta

El estado de “la superficie puede también afectar los resul=-
tados debido a efectos de interferencia.-

3) El elemento personal: KEn la practica, el tamafio de la imagen
estd limitado por el limite fisioldgico de contraste, que estad afectado,
ademads de los factores mencionados antes,por el brillo del campo de obser-
vacién y sus alrededores, por la vista del observador y ain por el grado
de fatiga o el estado de sus nervios. El error resultante puede tener signo
positivo o negativo y su grado de importancia puede variar a lo largo de una
jornada de trabajo o también sobre periodos mas largos. Sin embargo se sabe
que la suma total de todos estos errores no excede de 0,5 p si se excluyen
los errores debidos a falta de experiencia o competencia.-

Se puede sacar como conclusidén de esto quelas medidas hechas
por diferentes observadores usando instrumentos diferentes, pueden mostrar
una dispersidén inevitable e impredecible del érden de 0,5 B y que puede lle-
gar a 1 L. De la Fig.38 se puede ver que esta falta de exactitud es de pe-
quefia importancia en la regidn de cargas livianas pero tiene un efecto de-
cisivo sobre los valores de microdureza.-
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Sin embargo es posible el empleo de la microdurometria en
aplicaciones que requieran mucha exactitud, pues se ha comprobado que un
operador experimentado puede determinar diferencias en los diametros de

las indentaciones de + O,

6) APLICACIONES

l pe=

a) Consideraciones generales

El objetivo clasico de los ensayos de dureza es estable-
cer un valor numérico reproducible que exprese la '"dureza practica" del
material examinado.- iiste objetivo se alcanza facilmente en la zona de ma-
crodureza y muy frecuentemente se estd tentado a creer que la Gnica apli=-
cacién de la microdureza consiste en obtener el mismo objetivo en especi-
menes muy pequefios.- Sin embargo, éste no es el caso. L1 examen de especi-
nenes de pequeifio tamano es un importante campo de estudios de la microdu-
rometria pero no tiene nada en comin con los ensayos de rutina.-

La Tabla VII ilustra la aplicabilidad de las mediciones
de microdureza como una consecuencia de sus caracteristicas particulares.-

TABULA VII

Consecuencias en rela-

cion con la determina-
. 4 -

cion practica de dure-

za

Gran dispersion debido

a la heterogeneidad de
las aleaciones comercia-
les.

Caracteristicas espe-
ciales de la microdu-
reza.-

Las microindentacio-
nes estan muy locali-
zadas.

Consecuencia con rela-
cién a los estudios com-
parativos basados en las
variaciones de dureza.-

La facilidad de ubicacidn
es una ventaja ya que el
objeto de la investigacior
es precisamente la varia-
cién de la dureza.-

El error de los valo-
res de dureza aumenta
[ 4 3 3
rapidamente a medida
que el diametro de la
indentacidén disminuye.

El error absoluto de
lectura de las medi-
das es alto.-

No se intenta encontrar
un valor absoluto de me-
dida. El efecto del error
en la lectura es elimina-
do por el principio de
comparacidn.-
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No se puede tener un
valor de referencia.

Los valores de micro-
dureza dependen gran-
demente de la carga
aplicada.

El efecto de la carga

no tiene importancia

pues su valor permanece
constante en cada serie
de medidas.

La pequefiez del error
relativo no ofrece
ventajas ya que no
tiene efecto sobre el
valor absoluto de du-
reza.

Los errores relativos
son muy pequeiios.

La exactitud obtenida en
el resultado esti entera-
mente determinado por el
error relativo; el hecho
que éste sea pequeiio ofre
ce una gran ventaja.-

a) Relacidén entre microdureza y macrodureza.-

Desde el principio se tratdé de obtener con la microduro-
metria valores de dureza de la escala usual de macrodureza mediante lectu-
ras directas o el uso de las ecuaciones adecuadas.- Es muy importante Bin
embargo, estar prevenido contra las extrapolaciones pues muchos resultados
son errdéneos por no distinguir entre las zonas de '"microdureza" y de "en-
sayos con cargas livianas".- Estudios recientes han permitido comprobar

que:

1) No hay ninguna foérmula existente mediante la cual
sea posible determinar un verdadero valor, de macro-
dureza a partir de medidas hechas solamente en la
region de microdureza.-

2) Puede obtenerse un valor aceptable de macrodureza
a partir de medidas hechas en la regidon de 'cargas
livianas" por extrapolacidén usando las férmulas a-
decuadas. Sin embargo, no siempre se obtienen bue-
nos resultados por extrapolacidn.-

3) Si el rango de mediciones incluye ambas regiones
mencionadas, s6lo deben usarse para extrapolacidn
los valores obtenidos con "cargas livianas".-

Resumiendo: en ningin caso se puede garantizar que la
extrapolacién dé un resultado correcto en la zona de cargas livianas y
ademds no se puede predecir cuando se ohtendran resultados correctos.-
En el rango de la microdureza, la extrapolacién es inadmisible.-

En lapractica industrial, si es necesario comprobar
si ciertos tratamientos realizados con especimenes muy pequeifios son co-
rrectos, un mismo observador, usando el mismo aparato y en idénticas con
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diciones experimentales puede obtener valores comparables unos con otros
con gran exactitud.-

Es ademAs posible dibujar una especie de curva de cali=-
bracidén entre estos valores y valores de macrodureza.- Para ello se pre=-
paran una serie de especimenes de la misma aleacidn pero suficientemen-
te grandes como para poder hacer medidas de macrodureza.- Se someten a
los diéferentes tratamientos correspondientes a lasoperaciones de manu-
factura y en cada espécimen se realizan ensayos de macrodureza y de mi-
crodureza.- En los resultados obtenidos se puede trazar curvas de cali-
bracidén como la de la Fig.39en la cual no aparecen los valores de micro
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dureza sino simplemente la lectura del ocular.- Debe comprenderse que ca-
da partida de metal requiere una calibracidn propia.-

b) Valores de microdureza standard: Se trata del problkma siguiente:
no se requiere un valor standard de macrodureza, sSino que se desea esta-
blecer un valor reproducible en una escala de microdureza.- Con un cono-
cimiento de la influencia de los factores estructurales y de los erro-
res humanos y experimentales se puede responder al problema del siguien=-
te modo.-

1) Fuera de duda, es absolutamente imposible establecer un valor
standard de microdureza.- AGn en las me jores condiciones po-
sibles el error humano puede ser del orden de 0,5 p y esto intro-
duce un elemento de incertidumbre en cualquier intento de compa-
rar resultados de varios observadores.- Ademds si se incluyen los
errores debidos a los aparatos, a la naturaleza del espécimen y
su preparacién se confirma lo dicho antes.-

2) La "zona de cargas livianas" estd definida de tal modo que en
principio seria posible establecer valores de referencia.- Se
ha tratado de llegar a un acuerdo sobre las cargas de referencia
a usar, pero poco se ha obtenido en el campo de standarizacidn
de los aparatos.-
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c¢) Determinaciones de las variaciones de dureza: El problema. es determi-
nar las variaciones de dureza ya sea en una superficie o en una seccidn de
un determinado espécimen. Estas medidas se realizan con una carga fija ade-
cuada para el estudio del problema. En este caso (para "microdureza'" o "car
gas livianas'"), los errores humanos y experimentales son eliminados usando
el método de comparacidn.-

La Tabla VIII resume las conclusiones a que se llega en
las subsecciones anteriores.

T ABLAVIII

Objeto Determinacion de Establecimiento Medidas comparati-
macrodurezas.- de un valor stan- vas de mediciones
Rango de : dard en la esca- de dureza.
cargas la de microdure-~
za. '
=
Ensayo de dure- Las formulas de Requiere cargas Cargas y condicio-
za con cargas extrapolacidn de referencia nes de ensayos
livianas : " deben usarse fijas y condicio constantes.- -
con gran cuida- nes de ensayo es
do; curvas de tandarizadas.
|| calibracidn.
Microdureza S6lo curvas per- Imposible, excep- Cargas y condicio=-
sonales de cali- to en casos de nes de ensayo cons

bracion.- condiciones idén tantes.-
I ticas de ensayo.

2.- Aplicaciones en el Campo de la Inspeccidon de Rutina.-

a) Ensayos no destructivos: Capas superficiales. Como regla general no
debe dudarse en aumentar la carga hasta limites impuestos por el tamaifio o la
fragilidad del espécimen de manera de tratar de entrar en la zona de ''cargas
livianas". Sin embargo, el uso de microindentaciones es esencial cuando se
desean verificar durezas superficiales de componentes en servicio sin afec-
tar su uso posterior (ejes, pistones, etc.). En el examen de alambres, file
tes, cojinetes a bolas, etc. el didmetro de la indentacidon no debe exceder
de 1/5 del radio de curvatura.-

Las capas superficiales de piezas terminados, muy general
mente han sufrido alguna alteracidn (endurecimiento por trabajado, descarbu-~
racién, etc.). En algunos casos esta alteracién ha sido deliberada (difusidn,
electrodepbsitos).-En todos estos casos puede ser de interés averiguar las po
sibilidades de alteracidn o el espesor de la capa superficial y su dureza.-
Con el objeto de realizar un ensayo no destructivo,de esto se ha dado el si-
guiente método empirico. Se considera que la capa en estudio tiene una dure
za constante Ho y un espesor E y que el metal base tiene dureza H].-

Se supone generalmente que cuando la profundidad de la
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impronta es menor que E/10, se estd midiendo la dureza Hp mientras que para
indentaciones de profundidad igual o mayor que E los valores obtenidos son
los de Hj.- Esta regla afecta la curva log P/log d con dos desplazamientos
en las absisas, correspondiendo respectivamente a dj = 7 hl = 7 E/10 ¥y

d2 = 7 hg = 7 E, de modo que hay dos maneras de evaluar el espesor E.-

E = 1,43 dj = 0,143 dg tal como se ilustra en la Fig. 40.- La curva permite
la determinacidén simultanea de la dureza y la profundidad de la capa asi
como la dureza del material de fase.-
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b) Analisis Destructivo. Vvariacidén de Dureza.-

Si se prepara adecuadamente una seccidn metalografica, se
obtendran resultados mas exactos de la medida de dureza que aquellos hechos
en la superficie.-

De esta manera se pueden determinar las variaciones de du-
reza en piezas cementadas, nitruradas, etc. y en las que no interesa tanto
la obtencidén de valores absolutos de dureza, sino la variacidon de la misma
de punto a punto.-

3.- Aplicacidén en el Campo de la Investigacidn Cientifica

a) Difusipn y solubilidad solida: Las aplicaciones de la presente sec-
cibén se relacionan con los estudios cientificos de difusidon en fases puras.
La dureza de una solucién sd6lida que tiene por base el metal A es aproxima-
damente una funcidén lineal de la cantidad de elemento B agregado. El método
de determinacidn consiste en establecer una curva de calibracidn que rela-
cione los valores de microdureza de especimenes analizados con las corres-
pondientes composiciones quimicas. Si un especimen en que se ha realizado
un ensayo de difusidn es examinado bajo condiciones estrictamente compara-
bles con aquellas empleadas en la calibracidén, es posible determinar la com
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posicion media de un pequefo volimen (la zona de influencia de la indenta-
cién) en la zona de .difusién.-

La principal ventaja es la gran precisidn con que se pue-
den localizar las indentaciones y en consecuencia los puntos de analisis.
El grado de exactitud obtenible en la determinacidn de la composicidén gene-
ralmente aumenta a medida que el metal es mas blando.-

Este método puede también emplearse en el estudio de es-
tructuras que presentan segregacion dendritica.-

b) Analisis metalografico y propiedades estructurales: La identifica-
cidén, por medio de ensayos de microdureza de las diversas fases e inclusio-
nes de aleaciones heterogéneas ha sido siempre considerado como un objetivo
para el cual estos ensayos eran especialmente apropiados.- De hecho esta es
la mas delicada y menos confiable de todas las aplicaciones si el Gnico cri-
terio de identificacidn que se emplea es el de los valores standard. A las
fuentes de error ya citadas debe agregarse la dispersidn debido al espesor
desconocido y variable de los constituyentes. Para obtener un valor medio
que pueda considerarse aproximadamente correcto, el diametro de la impronta
no debe exceder 1/5 del diametro del constituyente en exdmen. Sin embargo,
una tabla de calibraciones individual usada s6lo por‘:el observador en con-
juncidén con estudios metalograficos, puede rendir muy Gtiles servicios. Fre
cuentemente un conocimiento del 6rden de magnitud de la dureza de un cons-
tituyente ha sido muy valioso.-

Otro campo de aplicacidon es el relacionado con el estu-
dio del endurecimiento estructural o de tensiones internas por anidlisis de
las curvas log P/log d (P: carga; d: Diametro de impronta). El Gnico méto=-
do valido es el de comparacidén de especimenes idénticos que han sufrido di-
ferentes tratamientos.=-

En algunos casos las lineas de slip que rodean las in-
dentaciones, capacitan para determinar la orientacidén cristalina de un gra-
no individual.- Para completar el andlisis es necesario el conocimiento de
tres direcciones diferentes.-

Finalmente, un estudio detallado de la forma de la in-
dentacidén puede proveer informacién respecto a las propiedades fisico-meca-
nicas del cristal examinado.-
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Fig. 6. - Muestra de aleacién de Al con
0,2% Cr. ensayada por cspr
cio de 6 hs. a 250°C en agua a presi6n,
Pulida electrolfticamente en el bafio acc
toperclérico de Jacquet, Corrosién in-
tergranular. x 80
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Fig. 11. - Cobre tough pitch laminado
en frfo, Partfculas de Cu20
en matriz deformada. x 400
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Fig. 12. = Estructura de fundicién de metal
Munz, x 150



Fig. 13. - Aleacién Cu:907%, Al: 10% tem-
plada desde 1000 C y revenida
a 550°C durante 30'., Comienzo de la des-
composicién Alfa + Beta a partir de la
estructura martensitica obtenida por tem-

ple. x 150
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Fig. 15. - Aleacién de Al1-Mg-Si utiliza-

da en los elementos combusti-

bles RA-1. La fase precipitada es MgoSi.
x 500

Fig. 14. - Chapa de Al, 17 Mn laminada.
Alineamiento de AlgMn en la di-
x 150

reccién de laminado.
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Fig. 16. - Acero eutectoideo. Estructura
perlitica muy fina. x 500



Fig. 17. - Zinc de pureza 99,99% fuerte- Fig. 18. - Aleacién de Zn-4% Al-0,04% Mg
mente maclado. x 150 (Zamak) fundida a inyeccién. Es-
tructura formada por fase Beta proeutéctica
en una matriz eutéctica formada por fases
Alfa y Beta. x 150

Fig. 19. - Estructura correspondiente Fig. 20. - Muestra de acero carburado pu-
a plomo duro. La subestruc- lido y atacado con el método de
tura que aparece es la de segregacién Tampbn, x 150

producida durante la solidificacién

(sub-estructura de Smialowski). Los

bordes de las células son ricos en Sb.
x 150



-Fig. 21, - Latén 70/30 fuertemente lami - Fig. 22. - Muestra de metal Munz, pulida

nado; pulido y atacado electro- con el método del tampébn.y de
- Hticamente por el método del tampén. Se  la cual se ha extrafdo una réplica nitroce-
aprecian los granos alargados en la direc- lul6sica. x 150

cién de laminacién asf como las bandas de
deformacién perpendiculares a dicha direc-
cién, x 150

Fig. 23. - Aleacién Al-Mg. Fotograffa to- Fig. 24, - Muestra de Al 2S pulida quimica-
mada sobre la réplica. Fase mente. x 150

Beta en los espacios interdendrfticos de

Alfa. x 150
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Fig. 25. ~ Muestra de latén 70/30 pulido Fig. 26. - Aluminio oxidado anédicamente
electroliticamente y sulfurado de manera de producir capas

an6dicamente por el método del tamp6n, epitdxicas gruesas. Observado bajo luz
Capas epitdxicas delgadas, Los diferen- polarizada,

tes grises corresponden a diferencia de x 100
colores de interferencia. x 400

Fig. 28. - Aluminio 99,5% laminado y re-  pjs 99, - Zinc - Estructura de formado y

cocido, textura preferencial parcialmente recristalizada.
"en dado'' revelada por las figuras de co- x 100
rrosién, x 600



Fig. 32. - Franjas de interferencia en
una inclusién de SMn en una
fundicién, x 1200

Fig. 33 a. - Inclusién de silicato en una muestra de acero
entre nicoles paralelos, x 1000

Fig. 33 b. - La misma inclusién entre nicoles cruzados
x 1000



