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Siendo '""Metalograffa', literalmente, el estudio de los metales, se conci-
be fdcilmente que el tema sea muy vasto. Serfa necesario integrar en este curso
temas tales como los ensayos ffsicos, la cristalograffa, la metalurgia fisica, etc.

Debemos pues restringir nuestras ambiciones, tanto mds cuando los temas
enumerados serdn objeto de conferencias especializadas, Nuestro programa esta-
rd, en consecuencia, limitado a la metalograffa microscépica, es decir, al estudio
de las estructuras de los metales y de las aleaciones, mediante la ayuda del mi-
croscopio 6ptico o electrénico.

UN POCO DE HISTORIA

La idea de observar las superficies metdlicas con la ayuda de un instru
mento 6ptico no es reciente, ya que el inglés Robert Hooke, en 1665, intent6 este
medio de investigacién en una publicaci6n titulada "Micrographia'. Pero fué ne-
cesario esperar hasta 1841 para que un ruso, Anasoff, utilizara verdaderamente
el microscopio con el objeto de estudiar un producto metaldrgico: el acero damas
cado.

En la misma época, en 1864, el inglés Sorby transpuso los métodos de la
petrograffa al examen de los productos metaldrgicos naturales: los meteoritos.
Pero estas fueron mds bien macrograffas, imdgenes con débil aumento, que fue-
ron publicadas. (Fig. 1y 2).

Veinte afios después el francés Osmond public6 con Werth su memoria so
bre "Teorfa celular de los aceros' donde figuran las primeras fotomicrografias, y
en 1894, aparecieron por primera vez en el mundo micrograffas de una calidad
perfecta ilustrando el artfculo de Floris Osmond, sobre "La Constitucién de los
Aceros al Carbono'" (Fig.3). Se puede decir, que Osmond fué el verdadero crea
dor de la metalograffa microscépica.
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A continuaci6én de estos pioneros, se ve entonces surgir toda una genera-
cién de investigadores prestigiosos: MARTENS y TAMMANN en Alemania; BE-
LAIW en Rusia; LE CHATELIER, CHARPY y PORTE_VIN en Francia; ROBERTS-
AUSTEN y STEAD en Inglaterra; BENEDICKS en Suecia; SAUVEUR en Estados Uni
dos, y muchos otros, '

Fué, pues, necesario esperar treinta afios para que los trabajos de ANA-
SOFF y de SORBY salieran del olvido y para que los investigadores comprendie-
ran todo el interés que presenta la metalurgia microsc6pica. LE CHATE LIER en
su libro "De los métodos en las ciencias experimentales" se expresa por otra par
te asf en 1900: "Viendo los primeros resultados obtenidos fuf sorprendido por su
"importancia capital para la industria metaldrgica. EIl andlisis qufmico elemental,
"haciendo conocer exactamente la composicién de los metales y aleaciones, habfa
"sido la causa, ciertamente, en sus origenes, de progresos inmensos en la meta-
"lurgia desde hacfa medio siglo. La metalograffa microscépica que permite estu
""diar la estructura de los metales, debe poder rendir servicios parecidos y dar
"nacimiento a nuevos progresos'.

Es por otra parte a HENRY LE CHATELIER que se debe el microscopio
metalogrdfico moderno, asf como la técnica de pulido con la ayuda de una suspen
8i6n de aldmina, tal como es adn practicada en nuestros dfas y que reemplaza al
calcotar (rojo de joyero) de OSMOND, de empleo tan delicado.

Las cosas permanecieron en este estado hasta 1930, fecha en la cual el
francés JACQUET (con Figour) obtuvo un brevet para un procedimiento de puli
do electrolitico de nfquel. Este brillante e infatigable metalégrafo extendi6 su mé
todo sucesivamente al cobre, al aluminio, luego al hierro, al molibdeno y al plo-
mo, Este descubrimiento revolucionario como aquel de SORBY y de OSMOND, no
fué inmediatamente comprendido por los investigadores que reprochaban a este mé
todo revelar frecuentemente aspectos diferentes a aquellos que ellos obtenfan habi-
tualmente.

Se puede ahora afirmar que 1935, cuando aparecieron las primeras mi
crograffas obtenidas reemplazando los abrasivos por una simple célula de electré
lisis, es el afio del nacimiento de la metalograffa moderna, Sin esta técnica que
permite obtener superficies no perturbadas y de un alto grado de perfecci6n, es
probable que el estudio tan fecundo de los metales y aleaciones con la ayuda del
microscopio electrénico no habria podido ser abordado,

Por fin, en 1956, JACQUET y VAN EFFENTERRE pusieron a punfo un mé

todo de metalografia no destructiva, que ha hecho accesible, notablemente, el es-
tudio metalogridfico de materiales nucleares fuertemente radioactivos o t6xicos.

Los investigadores disponen pues hoy de toda una gama de métodos meta-
logrdficos perfectamente adaptados a cada caso particular.
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Es el estudio de estas diferentes técnicas y sus aplicaciones, que seri el
objeto de este curso.

CAPITULO 19

PREPARACION DE SUPERFICIES EN VISTA AL EXAMEN MICROGRAFICO

1.1 Problemas de la obtencién de probetas.

No solamente el modo de obtencién sino también la localizacién de la zona
de la cual se obtienen las probetas metalogrdficas es de gran importancia. En efec
to, es esencial que el espécimen sea caracterfstico de la estructura del material a
estudiar, estructura que puede depender de un cierto nimero de factores.

1.1.a Importancia de la localizacién de la probeta,

Es bien evidente que la sola composicién quimica de la aleaci6n estudiada
no es suficiente para caracterizar su estructura, y atn la composicién quimica es
por otra parte susceptible de variar notablemente de un punto a otro de la misma
pieza como consecuencia de los fen6menos de segregaci6n., Siendo las propieda-
des de una aleaci6n funcién de su estado estructural importa pues que la zona exa
minada sea caracterfstica de este estado estructural,

Ejemplos:

= Caso de una pieza laminada: La estructura longitudinal en el senti
do de la laminaci6n, es diferente de la estructura transversal (figs.
4 y5).



- Caso de una pieza cementada o nitrurada donde es importante cono
cer la filiaci6n de la estructura de la periferia hacia el centro (fig.
6)-

- Caso de una pieza fundida que posea partes de secciones, pequeiias
y de secciones de gran espesor: la estructura es diferente segdn la
secci6n (figs. 7, 8 y 9).

& Caso de una pieza forjada en la cual la estructura es variable y de-
pende del grado de deformacién en caliente o en frfo de la aleacién
(figs. 10, 11 y 12),

- Caso de obtencién de probetas de una aleacién lfquida en el momen-

to de la colada de una gran pieza: la estructura del pequefio lingote-

+ probeta serd ciertamente diferente de aquella de la pieza masiva en
friada mucho méas lentamente.

1.1.b Importancia del modo de obhtencién de las probe-
tas.

A consecuencia del volumen o de la forma de la pieza a examinar, es muy
raro poder utilizar esta pieza entera como probeta metalogrdfica. Dejando apar-
te ciertos casos particulares de los cuales hablaremos posteriormente, el ensayo
de la metalograffa microscépica es por lo tanto un ensayo destructivo. Sin embar
go es muy importante no modificar la estructura durante la operaci6n de obtencién
de la probeta: El aserrado o el corte deberdn pues ser efectuados de tal manera
que ningdn calentamiento sensible de la probeta pueda alterar su estructura. Exis
ten, aun, ciertos casos en los cuales solamente el corte electrolitico o el corte
por chispas son admisibles (casos de los metales muy blandos o de aquellos que se
maclan muy facilmente)..

1.2 Diferentes modos de obtenci6tn de los especime-
nes,

Antes que nada conviene insistir particularmente sobre el hecho de que un
examen atento de la superficie exterior de la pieza bruta, previo a teda operacion
de obtenci6én de probetas, es no s6lo muy indicado sino indispensable. De esta ma
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nera son informaciones preciosas obtenidas como consecuencia de un examen a
ojo desnudo, o mediante una'simple lupa (fisuras que desembocan en la superfi-
cie acentuadas, si es necesario, por un ensayo de fluoroscopfa -aspecto de una
ruptura en servicio tipica de ruptura por fatiga- alteraciones superficiales tales
como oxidacién, corrosién, desgaste, etc.) \

1.2,1, Métodos cldsicos.

Habiéndose efectuado el examen a ojo desnudo y elegido el lugar convenien
te para obtener el espécimen, los métodos méds corrientes son el corte por sierra
bajo agua, o el corte mediante muela diamantada con aspersién abundante de un
flufdo de refrigeracién (fig.13). Las figuras 14 y 14bis muestran un ejemplo de al
teraci6n de estructuras debido a calentamiento durante el curso del corte.

N.B. Es evidente que los materiales radioactivos o nocivos (U, Pu, Be...) debe
rdn ser tratados en '""dry box'"; serd necesario igualmente desconfiar de
las contaminaciones por el oxigeno o el nitrégeno del aire en los casos de
los metales muy reactivos, tales como el Ti o Zr, por ejemplo.

1.2,2, El corte por chispeo.

Este método es aplicable también alos materiales muy duros tales como
los carburos,'y a los metales muy blandos tales como el aluminio.

a) Principio

Descubierto en Cracovia por el profesor BIERNAWSKI (1), y actual
mente muy desarrollado—industrialmente, este procedimiento es relativa-
mente simple. Una baterfa de condensadores es descargada peri6dicamen
te entre una ""ldmina de corte' de latén delgado y la probeta a cortar. Con
el objeto de no disipar la energfa del chispeo, la descarga tiene lugar en un
bafio de aceite que sirve igualmente de flufdo de refrigeracién. Las tensio
nes son del orden de los 1. 000 a 3. 000 volts y un motor comandado median
te un relé sensible permite conservar una distancia pequefia entre la ldmi-
na y la probeta,

La probeta permanece globalmente frfa pero, en el nivel de la sec-
cién, el gradiente térmico local es bastante grande. De esto resultan con-
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tracciones térmicas que pueden introducir defectos en los materiales de
bajo limite eldstico.

b) Veéntajas e inconvenientes

Con este método se pueden efectuar cortes en los materiales mds di
versos, adn en los mds duros. No se puede hablar propiamente de defor-
macién pero sin embargo, como lo hemos dicho, defectos tales como dislo
caciones pueden ser introducidos en los materiales suficientemente blandos.
Es sin embargo el dnico procedimiento que permite obtener secciones rec-
tas de un perfil cualquiera (''Carottage' por ejemplo). "

1.2.3. : Corte electrolftico.

Esta técnica particular es la dnica utilizable cuando el espécimen no debe
ser perturbado por ningdn tipo de deformacién. Este es especialmente el caso de
las probetas monocristalinas o bicristalinas utilizadas para los estudios de defor-
macion pldstica.

a) Principio .

Un hilo fino o un disco delgado unido al polo negativo de una fuente
de corriente continua es colocado en la inmediata vecindad de la probeta a
cortar. EI hilo, animado de un movimiento continuado o alternativo (o el
disco puesto en rotaci6n lenta), es rociado o impregnado por un electrolf-
to conveniente, estando la pieza unida al polo positivo de la fuente de co-
rriente contimua (Figs.16 y 17). En el caso del aluminio, se utiliza un hi
lo de cobre de 0,05 a 0,1 mm. de didmetro, con un electrolfto constituido
por una solucién de 200 grs/Its. de N03Na adicionado de 20 cm3/1000 de
HCI concentrado (destinado a evitar la hidr6lisis de las sales de aluminio
formado en el curso de la electr6lisis). Con una corriente de 12 volts y
una intensidad de 0,5 y 1,5 ampers, la velocidad de avance del corte es de
20 mm/hora y el espesor de la "traza de la sierra" inferior a 1 mm (2).

b) Ventajas e inconvenientes _

Este procedimiento es el dnico que posibilita cortar cristales, adn
los mds delicados, sin alterar su estructura. Es sin embargo un método
bastante lento que no permite obtener secciones rectas planas,




1.2.4, El corte mediante ultrasonido.

En el caso de los materiales muy duros, tales como los carburos (ej.: car
buro de uranio), se sumerge la pieza a cortar en una suspensién de polvo abrasivo,
Ondas ultrasonoras estacionarias permiten localizar la abrasi6n en zonas bien defi
nidas de la probeta (en los vientres de las ondas ultrasonoras).

1,35 Las diferentes técnicas de pulido de las superfi-
cies metalogrdficas.

Hace solamente una treintena de afios, el pulido mecdnico basado en la a-
brasién del espécimen mediante la ayuda de carborundum o de aldmina, era el dni
co utilizado. Hoy toda una gama de técnicas son adoptadas para diferentes casos
particulares, permitiendo esas técnicas obtener 6ptimos resultados con el mfnimo
de dificultades,

Analizaremos pues, sucesivamente:

El montaje de las probetas con vistas a su posterior pulido.

El pulido mecdnico preliminar a mano o a mdquina.

El pulido mecdnico de terminacién con sus variantes:
El pulido a la aldmina.
El pulido al polvo de diamante.

El pulido electrolitico, en el cual distinguiremos: el pulido en
celda.

El pulido en el "Disa Electropol".

El pulido con "tampon''.

El pulido quimico.

1.3.1, Montaje de las probetas con vistas al pulido.

Cuando es posible obtener una probeta suficientemente voluminosa (del or
den de 1 cm3 con una superficie a pulir del orden de 1 cm2), y el pulido es efec-
tuado manualmente, no es necesario realizar ningdn montaje.

- Por el contrario, en casos muy numerosos el montaje es indispensable.
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Citaremos entre éstos:

Las superficies a pulir de pequefias dimensiones (hilos, tubos, l4-
minas delgadas, etc).

Los especfmenes para los cuales es necesario poder observar el
borde externo o interno de la probeta (observacién de ca-
pas de difusién, por ejemplo).

Las probetas destinadas a ser pulidas mecdnicamente mediante la mdquina
de pulir.

I.3.1.a Montaje mecdnico.

Los especfmenes pequeiios pueden muy bien ser montados en pequefios dis
positivos simples tales como los representados en las figs. 18, 19 y 20. En gene
ral es dtil prever el acufiado de las probetas mediante hojas delgadas de cobre (pa
ra los metales ferrosos) o de material pldstico (para las aleaciones ligeras).

Los topes eventualmente utilizados deben ser de una dureza aproximada a
aquella de la probeta, y su naturaleza debe ser tal que no exista riesgo de pertur
bar el ataque metalogrdfico posterior como consecuencia de un factor electroquf-
mico desfavorable (corrosién por formacién de una pila local en el caso de las cu
plas Cu-Al o Cu-Zn, por ejemplo).

Caso particular de las probetas que necesitan un examen de los bordes. _
Para evitar, como consecuencia del pulido, el redondeado que hace impo-
sible el examen en el microscopio de las zonas marginales, se hace fre-
cuentemente uso del dep6sito electrolftico de un metal duro, diferente de
la aleaci6n a examinar. EI cobre es particularmente utilizado para las

‘ aleaciones ferrosas debido a su brillo y su colcr que permite muy bien
marcar la superficie de separaci6n y al mismo tiempo protegerla contra
la corrosi6én. En la prdctica el cobreado es efectuado en dos etapas.

- Luego de una limpieza y un desengrasado cuidadoso de la superficie a co-
brear, se coloca una primera capa en un baiio conteniendo

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

1a electré6lisis es efectuada en las siguientes condiciones:



Probeta como cdtodo

Anodo de cobre

Densidad de corriente 2 mA/cm?2

Temperatura 30 a 402 C
Estando ya la superficie protegida, el dep6sito puede ser completado en un
bafio m4s rdpido pero en el cual la acidez habrfa alterado inicialmente la
superficie a cubrir. Este baiio contiene

., Sulfato de cobre -~ 250,0 gr
Yjcido sulfdrico 75,0 gr
Agua 1000 cc

y las condiciones de electrélisis son las siguientes

Probeta como cdtodo

Anodo de cobre

Densidad de corriente 20 a 40 mA/cm2

‘Temperatura ambiente
Se puede también recubrir electrolfticamente las probetas con una capa de
hierro. Iuego de una limpieza cuidadosa la electrélisis es efectuada en un

baiio de:
Cloruro férrico 288,0 gr
Cloruro de sodio 57,0 gr
Agua 1000 cc

La electro§is se realiza a 852 C con una densidad de corriente de 5 a 20 mA/
cm2, y el dnodo es una hoja de acero de bajo carbono conteniendo pequefias
cantidades de impurezas metaléidicas. Este 4nodo debe ser encerrado en
una bolsita de tela para evitar la formacién de barros.

La temperatura a 852 C debe ser respetada si se quiere obtener un depésito
adherente y compacto (fig. 21).

1.3.1.b Montaje por fusién.

El azufre, las ceras, las aleaciones de bajo punto de fusi6én han sido utili-
zados para el montaje de pequeiias probetas. Estos procedimientos presentan sin
embargo un cierto ndmero de inconvenientes: el azufre posee una tendencia desa-
gradable a fisurarse durante el enfriamiento (fig.22). Los reactivos de ataque se
infiltran en estas fisuras y producen luego suciedades en la superficie metalografi
ca examinada.

l.as ceras son solubles en los reactivos alcoh6licos.

Las aleaciones de bajo punto de fusién se atacan preferencialmente con
los reactivos metalogréficos, lo cual perturba el ataque de la probeta misma,
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Por fin, la dureza bastante débil de estos montajes no impide que el pulido
~ mecdnico redondee las aristas de la probeta.

Entre las aleaciones de bajo punto de fusi6n utilizadas, citaremos:

La aleaci6én de Wood que funde a 652 C:

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

La aleacién de Lipowidz que funde a 709 C:

Bismuto 50%
Plomo 27%
Estano 13%
Cadmio 10%
I.3.1.c Mon{aje mediante la ayuda de resinas.

Es actualmente el mejor procedimiento, en consecuencia el mds usado.
Entre las resinas utilizables se pueden distinguir tres tipos:

Las resinas termo-endurccibles
Son las bakelitas (cuyo principal defecto es su poca dureza), y las resinas
fenol-formol. Estas resinas resisten a los dcidos dilufdos y su endureci-
miento se realiza por simple calentamiento a una temperatura (variable se
gin las calidades) comprendida entre 452 C y 902 C, durante tiempos que
van de 12 a 15 horas.

Las resinas termo-pldsticas

Son los poliestirenos y los metilmetacrilatos, tales como el lucite. Estos
montajes son inatocables a los reactivos metalogrdficos y presentan la gran
ventaja de ser transparentes (fig. 23), lo que permite darse cuenta de las
formas exactas de lzs probelas en todas las etapas del pulido. La confec
ci6én del montaje necesita el empleo de una prensa para montaje (fig. 24),
que conjugue el efecto de 1a presion (comprendido entre 150 y 300 Bars),

y de las temperaturas (entre 75 y 1752 C), jugando estos dos factores un
rol escencial sobre la aptitud:a la polimerizacién de estas resinas. Es de
notar que una transparencia perfecta no se obtiene mds que si se efectda el
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enfriamiento bajo 1a presién mdxima utilizada luego de la polimerizaci6n.

Las resinas polimerizables en frfo.
Un gran progreso ha sido realizado mediante la utilizacién de resinas Ifqui
das cuya polimerizacién tiene lugar a la temperatura ambiente, como con~
secuencia del agregado de un agente plastificante y de un catalizador de re-
accién. No'es pues mds necesario utilizar una prensa para montar, y las
probetas no corren peligro de ser perturbadas por un calentamiento que,
aunque moderado, puede algunas veces alterar la estructura (Figs. 25 y 26).

1.3.2. - El pulido basto.

Esta primera etapa hacia la obtencién de una superficie plana perfectamen
te pulida, es extremadamente importante, De la conduccién correcta de esta fase
preliminar, es que depende -muy frecuentemente- el resultado final. EI pulido
basto es practicado en dos tiempos:

Primeramente desbastado a la piedra.
ILuego, el desbastado propiamente dicho.

I.3.2.a El desbastado a la piedra.

Sea practicado sobre probetas montadas o no, o efectuado con la mano, o
con la ayuda de mdquinas apropiadas, es escencial que el desbastado a la piedra
no produzca ningdn calentamiento notable del espécimen. La operaci6n debe ha-
cerse pues con una presién moderada, a velocidades medianas (1000 a 1500 vuel
tas por minuto), y con lubricacién o refrigeracién por agua que se muestra gene-
ralmente indispensable. Las piedras empleadas son de gres o de carborundum
(carburo de silicio). Las probetas se mantienen firmemente aplicadas sobre la
muela y mediante un ligero movimiento de rotacién se obtiene una superficie pla
na en un tiempo relativamente corto.

No hay que olvidar sin embargo que esta etapa tiene por objeto, no sola-
mente obtener una superficie plana, sino también eliminar al m4dximo las capas
superficiales perturbadas como consecuencia de tratamientos térmicos (de_garbu
rizacién superficial de los aceros, por ejemplo), o simplemente por el corte pre
liminar.

=11 =



1.3.2.b El desbastado propiamente dicho.

La superficie desbastada a la piedra debe ser enseguida cuidadosamente
limpiada de toda partfcula abrasiva o metdlica, y el desbastado propiamente dicho
prosigue por frotamiento sobre una banda abrasiva revestida de granos de carbo-
rundum cuya granulometrfa es perfectamente homogénea, Los aparatos utilizados
llevan el nombre de '"Tank" (fig.27), y los especfmenes deben ser frecuentemente
refrigerados en el curso de esta operacién.

Cuando las estrfas superficiales, producidas por el desbastado preliminar,
han sido eliminadas con la ayuda del "Tank'", se limpia cuidadosamente la probeta
y 8e pasa a la fase final de desbastado.

Fase final de desbastado )

El dnico aparato manual verdaderamente c6modo y bien adaptado a ese tra

bajo es el del tipo "Lunn", en el cual cuatro grados de papel abrasivo nume

rados 220, 320, 400 y 600, pueden ser sucesivamente utilizados (fig. 28).

Estos papeles impermeables permiten un pulido bajo aspersién de agua que

evita el calentamiento de las probetas y asegura la eliminacién permanente

de polvos abrasivos o metdlicos,

La conduccién del pulido es entonces muy simple, pero deben ser respeta-

das un cierto ndmero de reglas para obtener un buen pulido en tiempos mf

nimos (3 a 5 minutos para las aleaciones duras; 5 a 10 minutos para las a~
leaciones blandas):

& Las probetas apoyadas sobre el papel y mantenidas firmemente, de
ben estar animadas de un movimiento alternativo, con exclusién de
todo movimiento de rotacién.

= El movimiento debe ser amplio y regular, con la frecuencia de una
ida y vuelta por segundo, aproximadamente,

- No se debe pasar de un papel al siguiente, sino cuando todas las es-

“trfas debidas al abrasivo precedente han sido eliminadas, Es, pues,
necesario realizar el pulido teniendo siempre la probeta en el mismo
sentido sobre un papel dado.

= Hacer pivotar el espécimen noventa grados en el momento del pasa-
je de un papel de granulometrfa méds fina. Esta manera de proceder
permite cruzar las estrias de pulido, lo que facilita el control de eli
minacién de las estrias anteriores (fig.29).

- Enjuagar bien y secar cuidadosamente el expécimen luego del dltimo
papel empleado.
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I1.3.3. La terminaci6n,

Esta fase final que tiene por objeto realizar el pulido especular indispensa
ble para el examen de la superficie al microscopio, consiste en la utilizacién de
discos recubiertos de tela, de fieltro o de terciopelo, impregnados en un polvo
abrasivo cuidadosamente calibrado en suspensién en un medio l{quido o pastoso
apropiado.

Los dos abrasivos mds usados son:

La aldmina calcinada,
El polvo de diamante.

1.3.3.a El pulido con aldmina.

Es un procedimiento de empleo muy general en metalograffa. Se utiliza
una suspensién de aldmina calcinada en agua destilada. Esta suspensién es pulve
rizada sobre el disco de tela que gira a gran velocidad, y la probeta es aplicada
sin excesiva presién sobre el disco (figs. 30 y 31). Un cierto ndmero de precau
ciones deben ser tenidas en cuenta si se desea obtener un resultado correcto:

- Es necesario trabajar con un tamaifio uniforme de granos de ald-
mina. Esta homogeneidad de tamano es obtenida facilmente por
levigacion. Se distinguen entonces las aldminas de dos horas,
de seis horas, de doce horas, y de veinticuatro horas, segin el
tiempo de depé6sito. ’

= Si es necesario utilizar sucesivamente varias aldminas de granulo
metrfa decreciente, cada una de ellas deberd ser pulverizada so-
bre un pafio de pulido individual.

Es escencial preservar los pafios de las contaminaciones por el polvo o los
abrasivos mds gruesos. Un lavado cuidadoso de las probetas -y de las manos- de
be ser efectuado entre dos operaciones sucesivas.

Por dltimo, es indispensable girar la probeta sobre sf misma en el curso
del pulido, o someterla a un lento movimiento en sentido inverso al movimiento de
rotacion del disco de pulido. Se evita asf la formacion de "cometas" debido al mo
vimiento del abrasivo siempre en el mismo sentido (fig.32).
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1.3.3.b El pulido con polve de diamente.

Hasta 1947, la aldmina era considerada el dnico abrasivo c6modo, pero su
empleo no estaba adaptado ni a los materiales muy duros ni a las aleaciones blan-
das o fdcilmente deformables. En el primer caso el pulido llevaba un tiempo muy
prolongado, con riesgos de rayas accidentales, y en el segundo se observaba muy
frecuentemente una alteracién de la estructura superficial (figs.33 y 34). Ademds,
las dificultades aumentaban cuando el material estudiado encerraba constituyentes
de durezas muy diferentes (pulido en bajo relieve).

Es SAMUELS (3) quien ha estudiado sistemdticamente y definido mejor las
condiciones de pulido con el polvo de diamante,

ILuego de un pre-pulido cuidadoso con papeles impermeables bajo abundante
cantidad de agua, y en los cuales las probetas son debilmente apoyadas contra el
papel, se puede pasar a la terminaci6n a diamante, EIl pasaje por diferentes gra-
dos de polvo de diamante es tan indispensable como para el caso de los diferentes
grados de papeles; se utilizardn pues sucesivamente:

Un polvo cuyos granos tienen de 10 a 20 micrones,
Un polvo de 5210 micrones.
Un polvo de 1 a 5 micrones.

Estos polvos, muy cuidadosamente calibrados por el proveedor, estdn in-
clufdos en una pasta generalmente soluble en agua. Hay que hacer notar que la
abrasién por diamante se efectda por un proceso de corte y de percusién. Es por
lo tanto importante que el polvo esté constitufdo dnicamente por cristales intactos
o clivados (en los cuales el poder de corte es elevado) y que el pulido sea efectua-
do sobre un soporte (fieltro o pafio) adaptados al tamiio del polvo.

En la prdctica, estando el soporte montado sobre un plato giratorio, se
moja la tela con algunos centfmetros cdbicos de lubricantes (fig.35) y se deposita
un gramo de pasta de diamante en forma de espiral. EI pulido, sin presién, se
realiza con los mismos movimientos que sobre el papel y el soporte es humedeci
do con el lubricante mencionado.

Es indispensable lavar bien las probetas y las manos antes de pasar al gra
do inferior y es evidente que cada grado debe ser utilizado sobre un soporte dife~
rente que le estd reservado. Hay que contar alrededor de 10 minutos para pulir
correctamente una probeta previamente desbastada sobre un papel abrasivo 600.
Cuando el pulido se hace demasiado largo, se recarga el soporte con un poco de
pasta de diamante,
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Ventajas del procedimiento -

Gracias a la gran dureza del diamante y a su poder de corte elevado, el pu
lido es muy rdpido y no entrafia mds que una pequefia alteracién de la super
ficie por deformacién. Hay ciertos casos en los cuales solo el polvo de dia
mante es utilizable. Tal, por ejemplo, el caso de los materiales muy du-
ros como los carburos, o de los productos obtenidos por pulvimetalurgia,
en los cuales los poros residuales son facilmente obturados por los produc
tos resultantes de la abrasio6n. :

1.3.4. El pulido electrolftico en celda.

Descubierto en 1930 por JACQUET y FIGOUR (4), se puede considerar que
este procedimiento ha revolucionado la técnica metalogrdfica. Sin el pulido elec-
trolftico es probable que la fisica de los metales fuera adn balbuceante, y que la

‘microscopfa electrénica aplicada a la metalurgia permaneciera adn en la infancia.
En efecto, el pulido mecdnico atin particularmente cuidadoso, provoca la forma-
ci6n de una zona fuertemente deformada en la vecindad de la superficie. Esta zo
na perturbada, generalmente llamada "capa de Beilby" (5), posee propiedades di-
ferentes de aquellas de la masa del metal subyacente,

La "capa de Beilby'" tiene un espesor de unas decenas de angstrms, su es
tructura es mal conocida, y segin los autores, ella estarfa constitufda por una ca-
- pa de metal amorfo (o de cristalita extremadamente fina), posiblemente estabiliza
da por el oxigeno o el nitrégeno absorbido durantelas operaciones de pulido.

No hay que confundir la "capa de Beilby', siempre muy delgada, con la zo
na deformada superficial que es mucho mds importante (ver fig.36). A tftulo de
ejemplo se pueden citar los resultados dados por SAMUELS, relativos al pulido
del acero inoxidable 18-8 y del zinc. (Ver pdgina 16).

Es la presencia de estazona deformada, asf como la dificultad de obtener
superficies exentas de rayaduras por el pulido mecdnico, que justifican la impor
tancia que ha adquirido el pulido electrolitico.
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Profundidad de la zona deformada en

Procedimiento
de Pulido :
Acero moxidable 18/8 Zinc

Desbastado a la piedra 35 . | 125

Abrasién en "tank ' 15 85

Pulido con papeles 220 6 45

Pulido con papeles 400 3 | 25
- Pulido con papeles 600 2 : 15
~ Pulido con alumina 1,5 10

Pulido con diamante : 1 7

1.3.4.1, Historia,

Fué la obra del francés P, A.JACQUET, quien invent6é el procedimiento en
1930 (4). Aunque parezca extrafio, muy pocos metalurgistas adoptaron esanuevatéc
nica, reprochdndole -la mayor parte de ellos- el revelar con frecuencia aspectos
diferentes de aquéllos a los cuales estaban habituados.

La segunda guerra mundial acrecent6 mucho el interés que el pulido comen
zaba a suscitar en el mundo, y hoy, luego de diversos perfeccionamientos de los
cuales hablaremos, este procedimiento de preparaci6én de superficies es muy uti-
lizado, atdn por la industria.
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1.3.4.2, Principio del pulido electrolftico.

La probeta previamente pulida mecénicamente con cuidado, se dispone en
el 4nodo de una célula de pulido alimentada con corriente contfnna, EIl c4todo es
del mismo material que el dnodo o de acero inoxidable, y el electrolito debe ser
elegido en funcién de la naturaleza del 4nodo (fig. 37).

1.3.4.2.a Variacién de la densidad de corriente en funcién
de la tensi6én en los bornes,

Esta variacién es, para un montaje del tipo potenciométrico, del tipo re-
presentado en la figura 38. Resalta notablemente la presencia de una meseta, CD,
en la cual la extremidad D de 1a misma corresponde a 1as condiciones 6ptimas del
pulido.

. Entre A y B, la probeta es atacada; entre B y C las condiciones de electr6
lisis son inestables; entre C y D se observa un pulido que mejora hacia el punto
D; por ffn, m4ds alld de D, la superficie pulida aparece con puntos al mismo tiem
po que se observan en el dnodo desprendimiento de gases.

1.3.4.2.b El mecanismo de pulido,

En una escala macroscépica, el perfil de una superficie pulida mecédnica-
mente puede ser considerado como formado de una sucesién de colinas y de va-
lles. En una escala microscépica, la superficie es mas compleja adn, y pequeiias
irregularidades se superponen al macroperfil. Un pulido ideal debe pues realizar
dos operaciones:

Un aplanamiento que elimine las irregularidades de gran escala (superio-
res al micron),

Un abrillantamiento que suprima las irregularidades mds pequeiias (hasta
un centésimo de micrén, por ejemplo).

El aplanamiento solo, deja una superficie de aspecto mate mientras que un

simple abrillantamiento conduce a una superficie brillante, pero que conserva las
grandes irregularidades macroscépicas.

- 17—
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Ninguna teorfa explica completamente a la vez el aplanamiento y el abrillan
tamiento, pero se puede pensar que de una manera general (fig.39), el aplanamien
to es debido a la formacién de una capa viscosa anédica, resistente y adherente.

El abrillantamiento estd ligado a la existencia de un film delgado anédico de
naturaleza mal precisada (o posiblemente 6xido).

La capa viscosa, constitufda por productos de reaccién anédica, reproduce
86lo aproximadamente el perfil de la superficie. Esa es la responsable del aplana
miento, estando este fen6meno bajo la dependencia del proceso de difusién a través
de la capa viscosa. Cualitativamente se puede decir que el gradiente de concentra-
cién en la capa es diferente sobre los picos con respecto a los valles: este gradien~
te es débil en el fondo de los valles y es elevado sobre las crestas. De esto se si-
gue que la necesidad de corriente mds elevada sobre las crestas que en los valles,
y que las crestas sufrirdn una disoluci6én anédica méas intensa.

En cuanto a la naturaleza del film delgado anédico, su funcién y sus propie
dades son adn mal conocidas. -

Su espesor es del orden de algunas capas atémicas. Este film, mantenido
en su lugar y protegido del electrolito por la capa viscosa, sigue exactamente los
contornos de la superficie. Se concluye de esto que el pasaje de los iones a la in-
terface metal-film tiene lugar a la misma velocidad en todos los puntos. Fue
EDWARDS quien ha dado una explicacién simple del abrillantamiento haciendo re-
saltar que si se elimina metal uniformemente a partir de una superficie, se elimi
nan al mismo tiempo todas las irregularidades.

1.3.4.3. La prdctica del pulido electrolftico en celdas,
- El cdtodo debe estar dispuesto de tal manera que los gases desarrollados
no se.pongan en contacto con el dnodo.

- El cdtodo debe ser suficientemente grande con el objeto de uniformizar la
reparticion de la corriente sobre el dnodo.

- El cdtodo no debe reaccionar con el electrolito: se utilizard por ejemplo
acero inoxidable (salvo en los casos del cobre para el cual se utilizard un
cdtodo de cobre).

La probeta a pulir estd generalmente colocada de manera que la superfi-
cie a cubrir esté colocada verticalmente, En algunos casos, sin embargo, donde
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la capa viscosa es poco adherente (cobre y latén con un electrolito agua-P04H3,
rico en P04H3) el espécimen estd colocado con la superficie a pulir horizontal y
dirigida hacia arriba.

= Las dimensiones del sistema de pulido no son arbitrarias y las distancias
dnodo-cdtodo del orden de 2 a 5 cm., dependen de los bafios utilizados y
de los materiales a pulir. En todos los casos, la cantidad de electrolito
utilizada debe ser bastante grande, y el enfriamiento suficientemente efi-~
caz para que la temperatura del bafio de electr6lisis no varie sensiblemen
te en el curso del pulido,

i Como regla general, la probeta debe sér introducida y retirada bajo ten-
s8i6n; lo que implica un montaje que permita una introduceién y una salida
répida del espécimen a pulir.

- S6lo la parte destinada a ser pulida debe encontrarse en contacto con el
electrolito. Este heche implica generalmente la colocacién de un barniz
protector,

Aclaraci6n importante:
En los electrolitos que contienen 4d4cido perclérico, es
preferible evitar toda materia orgdnica a causa de los
peligros de explosié6n,

S6lo un barniz a base de polietileno podrd ser utilizado a condici6n de evi
tar todo calentamiento. Igualmente, hay que tener cuidado con la fijacién de la
probeta sobre la toma de corriente: la naturaleza de esta unién no debe crear cu-
plas electroquimicas en contacto con la probeta.

Dos soluciones son posibles: o bien la uni6n es de la misma naturaleza que
el espécimen, o permanece fuera del electrolito, :

Es esencial que la tensién aplicada en los bornes de las células corresponda
a las condiciones 6ptimas de pulido definidas precedentemente (tensi6n igual a
aquella del fin de la meseta de la curva voltaje-intensidad).

= Con el objeto de renovar el reactivo electrolitico en la vecindad del 4nodo,
y de esta manera conservar en la capa viscosa un espesor 6ptimo, es gene
ralmente necesario agitar el bafio o la probeta.

Esta agitacién impide, igualmente, todo calentamiento excesivo del espéci
men pero no debe ser demasiado enérgica, lo que podrfa destruir la capa necesa-
ria para la obtenci6n de un buen pulido,

Por dltimo, la naturaleza del electrolito es funcién de metal a pulir. Un
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gran mimero de bafos estin compuestos de un cuerpo fuertemente oxidante (C104H,
NO3H, Cr03) y de cuerpos orgdnicos susceptibles de ser oxidados (anhidrido acético,
alcohol metflico,...)

Si llega a originarse la reaccién exotérmica de oxidacién (por calentamiento
local, por cortocircuitos o por chispas), esta reacci6n puede hacerse suficientemen
te violenta como para provocar proyecciones peligrosas de productos fuertemente
corrosivos. Es pues esencial respetar imperiosamente ciertas reglas concernien
tes a la manipulacién de tales bafios de pulido (6):

- Evitar todo calentamiento en el curso del pulido y en consecuencia refrige
' rar el bafio por una circulacién de agua o por inmersién en una mezcla de
agua y hielo. ' :

No utilizar alcohol etflico en lugar de alcohol métﬂico, (este dltimo da mez
clas mucho m4s estables). -

Con respecto a la preparacién de los bafios, es necesar'io protegerse de las
proyecciones eventuales y sobre todo operar muy lentamente a muy baja tempera
tura (fig.40).

1.3.4.4. Algunos bafios de pulido utilizados.

Las recetas son muy numerosas, y para mayores detalles se remite a las
obras especializadas (E.Jacquet: '"Le Polissage electrolytique des surfaces metalli
ques et ses apprications'’, edici6én "Metaux'" 1948; W,J. McG. Tegart: '"Polissage
Electrolytique et Chimique des Metaux" Dunod, Paris, 1960).

Citaremos, sin embargo, algunos bafios corrientes.

Pulido del aluminio

666 cc de anhidrido acético.

333 cc de ClO4H R. P. d=1,615 (tomar precauciones durante la mezcla),

Tensibn: 22 a 25 V (25 V en vacfo) - Cdtodo de acero inoxidable.

Agitaci6n lenta de la probeta - Bafio refrigerado con agua + hielo.

Pulido lento (algunas horas) - A cada hora lavar la probeta con agua co-
rriente, enjuagarla con alcohol, sumergirla en eter y volverlo a
colocar para pulir al reves.
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Pulido del hierro \
37,5 cc de dcido perclérico R.P. d =1,615
12,5 cc de 4cido acético
250 cc de hutilenglicol \
Tensién: 40 V -, Cidtodo: acero inoxidable
Bailo:; refrigerado o
Duracioén: 20 minutos ’
Lavado inmediato luego de sacar la probeta pulida

Pulido del acero inoxidable 18 - 10

950 cc de 4cido acético R. P,

50 cc dcido perclérico R.P. d=1,615
Tension: 25 V (en vacfo 50 V) - Cdtodo: acero inoxidable
Baiio: refrigerado a 102 C (por, disminucién de la temperatura el bafio puede
congelarse) '
_Duracién: por periodos de 2 minutos (en tota] 6' - 10')
Lavado inmediato y secado entre cada perfodo

Pulido del cobre y latones

700 cc de PO41H3 d=1,71

300 cc de agua destilada

Tensién: 2 V con electrodos horizontales distantes 2 cm.

Cé4todo de cobre puro en posicién superior

Temperatura del bafio: ambiente

Lavar inmediatamente luego del pulido que dura 1 a 2 hora.s (barnizar las
caras que no deben ser pulidas; la cara a pulir debe estar coloca-
da hacia arriba).

Pulido del uranio ;
600 cc de dcido acético R. P.
50 gr de CrO3
60 cec de agua
Tensi6én: 30 V en vacio
Cétodo de acero inoxidable
Temperatura del bafo: 10 a 152C
Duraci6n: 2 a 10 minutos
Bajar la tension a 3 V al {inalizar el pulido; en 8 a 10 minutos se produce
un grabado que revela la estructura

Pulido del Zinc
375 cc de PO4H3 d=1,71
625 cc de Alcohol etilico de 962
Tensién 4 V durante 30 segundos, luego 3,1 V durante 1 a 2 horas,
Cédtodo de acero inoxidable.
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1.3.4.5. Ventajas e inconvenientes del pulido electrolftico.

Ciertamente, el pulido electrolftico es un medio de obtener superficies me
tdlicas liberadas de toda tensi6n de deformacidn, pero ega superficie brillante fre
cuentemente estd recubierta de un film de 6xido o de un compuesto qufmico cual-
quiera, La capa superficial depende en consecuencia de un ndmero bastante grande
de factores, tales como la naturaleza del bafio de pulido, las condiciones de electro
lisis, el método de lavado, ctc. Este film muy delgado no influye generalmente de
manera importante sobre los resultados del ataque metalografico ulterior, pero con
viene ser prudente. En las figs. 41 y 42 se puede constatar la influencia de la rup~-
tura de la capa de 6xido como consecuencia de una deformaci6n del metal subyacen
te.

Las ventajas del pulido electrolftico son, sin embargo, numerosas,

= La simplicidad
La habilidad del operador influye mucho menos que en el caso del
pulido mecdnico., Los resultados son buenos, siempre que se res
peten estrictamente las condiciones 6ptimas de electrolisis.

= Versatilidad
La forma y las dimensiones de las probetas intervienen poco en el
pulido electrolftico y ubicando en lugares apropiados electrodos
auxiliares es posible pulir piezas de formas complejas.

= La autenticidad de la superficie
Hemos visto que para ciertos metales o aleaciones blandas (plomo,
estafio) o facilmente deformables (zinc, acero inoxidable), sélo el
pulido electrolitico permite obtener una superficie representativa
del espécimen estudiado.

- En cuanto a los inconvenientes, aparte del film superficial ya mencionado,
es necesario decir que los resultados son algunas veces mediocres con
aleaciones polifdsicas.

En las aleaciones se pueden distinguir dos casos:
La segunda fase es anédica con respecto a la matriz.

Es entonces esta segunda fase ]la que se pule preferencialmente (ej.: el
silicio en las aleaciones aluminio-silicio).

La segunda fase es cat6dica con respecto a la matriz,
Es entonces la matriz la que es pulida preferencialmente alrededor de la
segunda fase, la cual puede saltar dejando puntos de ataque en la superficie.
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Los resultados son igualmente bastante mediocres si la aleaci6n se encuen
tra en estado deformado previo al pulido, o si las soluciones s6lidas son fuertemen
te heterogéneas (segregaciones menores imnort antes). Por dltimo, un pulido
demasiado prolongado puede dar nacimiento a estructuras periédicas del tipo
"Ripple-mark' sin correspondencia con la estructura real del espécimen (fig.43).

I.3.5. Métodos '‘recientes de pulido electrolftico,

El pulido electrolftico en celdas es un procedimiento bastante lento, pues
las densidades corrientes admisibles son bastante débiles debido al hecho de la re
novacién limitada de electrolito en la vecindad de la probeta a pulir. Ademés, un
control metalogrdfico de una pieza masiva exige la toma de una probeta, operaci6n
raramente realizable sin la destruccién parcial de la pieza, Estos inconvenientes
han sido actualmente eliminados gracias a los procedimientos descriptos m4s ade~
lante, L

1.3.5.1. Los aparatos de pulido.

a) Existen numerosos modelos comerciales de aparato de pulido de los cua-
les describiremos uno de ellos, el Disa Electropol, fabricado en Dinamar

ca segin las ideas de JACQUET. In este aparato (fig.44) una corriente de elec~ '
trolito es proyectada sobre la superficie a pulir. EI tiempo de pulido es, en con
secuencia, muy corto ya que las densidades de corriente pueden ser elevadas sin
riesgos de calentamiento exagerado del espéeimen. Asf, con'un electrolito conte
niendo:

700 em3 de alcohol de 962 puro

120 em3 de agua destilada

100 em3 de butilenglicol

78 em3 de dcido perclérico de densidad 1, 54

se pule en 20 segundos, con 50 volts, una superficie de 1 cm2 de acero inoxidable,
o de acero al carbono. Una precauci6n importante consiste en enjuagar inmediata
mente la probeta, lucgo del fin de pulido.

b) De 1935 hasta 1956 el pulido en celda, o con la ayuda de aparatos tales co-
mo Disa Electropol, fué considerado como el mejor método de preparacién

de probetas metalogrificas. Sin embargo, en 1956 JACQUET y VAN EFFENTERRE

pusieron a punto un procedimiento de "Metalograffa no destructiva'. Gracias a es
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te método, el control puede ser efectuado en piezas masivas sin ninguna destruc-
ci6n de las mismas (figs. 45 y 46).

Técnica del pulido con tampén (aparato Ellopol).
El electrodo negativo es metdlico, masivo (fig.47), estd rodeado de una co
bertura en fibra sintética inatacable por los electrolitos.
El tamp6n, impregnado con una pequefia cantidad de reactivo de pulido, de
be ser desplazado lentamente sobre la superficie de la probeta a pulir uni-
da al 4nodo del generador,
Es necesario tener cuidado de no frotar la superficie de la probeta con el
tamp6n. La corriente de pulido debe hacerse pasar a través de la pequefia
capa de electrolito existente sobre la probeta.
Con el aparato Ellopol (fig.48), es posible pulir en 1 a 2 minutos una su-
perficie de 1 a 3 cm2; esta superficie puede ser examinada inmediatamen
te al microscopio. Pero el campo de aplicacién del método puede ser con
siderablemente aumentado utilizando la técnica de las réplicas: un barniz
pldstico es extendido sobre la superficie pulida y atacada (barniz a base de
nitrocelulosa con un solvente que contiene un plastificante). Este barniz,
luego de secado, es despegado cuidadosamente y la réplica, montada sobre
una ldmina de vidrio, es examinada al microscopio. Se puede asf conocer
la estructura de piezas masivas, seguir los cambios de una misma zona de
un aparato en servicio, y es igualmente posible examinar la estructura de
probetas adn fuertemente radioactivas sin precauciones especiales (fig.49).

1.3.6. - El pulido quimico.

Desde hace ya varias décadas se sabe que es posible pulir superficies me
tdlicas por simple inmersién en un electrolito sin ningdn potencial exterior: este
modo de pulido es llamado "pulido quimico".

En la escala industrial, el abrillantamiento quimico es utilizado para el
aluminio y algunas aleaciones, para el cobre y los latones. Pocos trabajos han
sido efectuados sobre el mecanismo de pulido quimico, pero PINTER (9) ha mos~
trado que el pulido tiene lugar en dos etapas:

- Por rectificacién de las irregularidades superficiales, rectifica-
cion ligada muy frecuentemente a la presencia de una capa viscosa
de difusién cercana a la superficie del metal.

- Por abrillantamiento sin corrosién, siendo este fen6meno posible-
mente debido a la presencia de un film muy delgado de 6xido o de
hidréxido.
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En funcién de la naturaleza del reactivo y de la temperatura del bafio, se
pueden pues tener todas las etapas desde la rectificacién sin abrillantamiento (su
perficie de aspecto mate) hasta un abrilla.ntamiento solo, sin eliminacién de las
irregularidades superficiales iniciales.

Las recetas son evidentemente numerosas y entre ellas citaremos los si-
guientes ejemplos:

Caso del Aluminio y sus aleaciones

30 cc . S04H2 d=1,84
70 cc PO4H3 d=1,84
10 cc NO3H d=1,40

0,5 a 2 g/It de nitrato de niquel cristalizado
Temperatura: 85 - 1062 C
Duracién: 30 segundos a 2 minutos

Caso del Cobre

33 cc "NO3H d=1,40
33 cc PO4H d=1,84
33 cc CH3 COOH cristalizable d=1,07

Temperatura: 60 - 700 ¢
Duracion: 1 - 2 minutos

Caso del Hierro :
80 cc de agua destilada
28 cc de soluci6n de dcido oxdlico de 100 g/1t
4 cc de H202 a 30%
Temperatura: 352 C (reactivo preparado inmediatamente antes del uso)
Duraci6n; 15 minutos - lavar cuidadosamente.

Caso _del Zirconio
45 cc NO3H d=1,40
10 cc de agua destilada o agua oxigenada
Temperatura: 202 C
Duracién: 5 a 10 segundos - aplicar con un algodén

Las figuras 50 y 51 muestran, en el caso del zirconio, la calidad del puli
do obtenido quimicamente. La superficie estd privada de capa de 6xido lo que per
mite el examen con luz polarizada (nicoles cruzados) para revelar la estructura.
Se pone muy bien en evidencia la diferencia entre un zirconio muy puro, elabora-
do por fusi6n zonal, y un zirconio conteniendo un poco de hierro elaborado por el
procedimiento Van-Arkel. En cuanto a la figura 52, ella muestra -luego de un
simple pulido quimico- la estructura de un zirconio cargado de hidrégeno (2 4to-
mos por ciento): se distinguen muy bien los bastoncitos de hidruro (fig.53).
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CAPITULO 11

LAS DIVERSAS TECNICAS UTILIZADAS EN MICROGRAFIA OPTICA

Sabemos ahora preparar una superficie metalogrdfica utilizando las dife-
rentes técnicas de pulido precedentemente descriptas,

En el estado simplemente pulido, es frecuentemente ventajoso practicar un
examen al microscopio, primero para controlar la calidad de la superficie pulida
(ausencia de rayaduras en el caso de un pulido mecdnico, ausencia de grabado o de
picaduras en el caso de un pulido electrolftico) y segundo, debido a que este examen
permite frecuentemente revelar sin alteracién ciertos aspectos particulares de la
estructura. Las figuras 54, 55 y 56 muestran asf las microcavidades en aleaciones
ligeras de alta performance mecdnica del tipo Zicral (aleaciones aluminio-cinc-mag
nesio-cobre-cromo) o RR-57-(Al-Cu) (6%) Mn (0.25%) Ti (0,12%). La forma y di-

- mensién de estas cavidades habrfan sido ciertamente modificadas por un ataque mi
crogréfico,

Por lo tanto, antes de estudiar los diversos métodos utilizados parél revelar
los constituyentes de las probetas metalograficas, hablaremos de los diferentes me
dios 6pticos puestos a la disposicién del metal6grafo para examinar las estructuras,

II.1. El microscopio metalogrdfico.

om.1.1. Principio

Teniendo en cuenta la opacidad de las superficies examinadas, la diferen-
cia entre el microscopio metalografico y el microscopio utilizado en biologfa resi
de esencialmente en el sistema de iluminacién y en la disposicién de la platina, la
cual se encuentra invertida para permitir la colocacién c6moda sobre ella de pro-
betas de tamaiio relativamente grande.
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I.1.1.a Iluminador para los objetivos de débil aumento
propio.

En el caso de la macrograffa, los objetivos utilizados tienen una distancia
frontal suficiente para que sea posible intercalar un dispositivo 6ptico entre la pro
beta y el objetivo (distancia focal de 100 mm,, 75 mm, 6 50 mm,, que dan aumen-
tos dtiles de 2x a 25x sobre la cdmara fotogrdfica),

El iluminador para los exdmenes en luz directa aparece sobre el esquema
517.

Los exdmenes macrograficos con luz normal pueden ser practicados con
ventajas en numerosos casos. Si la superficie metalografica estd simplemente pu
. lida, una deformaci6n pldstica ulterior, por ejemplo, podrd crear defectos de su-
perficie llamadgs ""bandas de deformacién' (fig.58) sobre todo visibles a débil au-
mento. Si la superficie pulida es atacada con la ayuda de un reactivo apropiado,
el grabado producido puede depender de la orientacién cristalina con respecto al
plano de la superficie. La figura 59 ilustra el efecto de un grabado selectivo so-
bre la luz reflejada por un espécimen, y la figura 60 muestra la aplicacién de es
te fené6meno en el examen de la cristalizacién grosera de un lingote.

Si se {lumina el espécimen con un haz muy oblicuo, s6lo la luz difundida
por las asperezas de la probeta llegard al objetivo. Se realiza asf una ilumina-
cién en ""fondo negro" como lo indica el esquema de la figura 61. A tftulo de ejem
plo, las figuras 62 a 66 muestran algunas aplicaciones del examen macrogrdfico,
Describiremos ulteriormente los diversos métodos puestos en prdctica para poner
en evidencia estas diferencias estructurales,

1I.1.1.b Iluminador para los objetivos a aumento propio
elevado (de x5 a x150),

La distancia frontal de estos objetivos es evidentemente pequefia (desde al
gunos centimetros hasta algunas décimas de milfmetro). Este hecho excluye la ubi
cacién de un iluminador entre el objetivo y la preparaci6n; la iluminaci6n de la
probeta es pues realizada a través del objetivo gracias a un iluminador especial

(fig. 67).
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Im.1,2, Condiciones 6ptimas de empleo del microscopio
metalogrdfico.

La calidad de la imagen dada por el microscopio depende de un cierto nd-
mero de factores entre los cuales citaremos:

— El ajuste de la fuente luminosa y del condensador.

- El ajuste del iluminador,

- La apertura numérica del objetivo.

- El color del filtro interpuesto en el tren iluminador.

- La estabilidad mecdnica del conjunto del microscopio (comprendida la cd-
mara fotografica).

- Ia limpieza de las superficies 6pticas. (Notablemente de la pupila de entra
da del iluminador y de la lentilla frontal del objetivo).

1I.1.2.a Ajuste de la fuente luminosa y del condensador.

La fuente luminosa, constitufda por el filamento de una ldmpara de bajo
voltaje, por un arco (ldmpara a vapor de zirconio) o por una descarga en vapor
de mercurio, debe ser tan puntual como sea posible. La ldmpara estd colocada
de tal manera que el haz proveniente de la fuente luminosa y del espejo céncavo
reflector aparecen confundidos a la salida del condensador. En el caso de la ilu
minacién en fondo claro, las lentillas del condensador estdn ajustadas para que la
imagen de la fuente se forme en el centro de la pupila de entrada del iluminador.
En el caso de la iluminacién en fondo obscuro, el reglado corresponde a la ilumi-
nacién de toda la superficie de la pupila de entrada.

II.1.2.b Ajuste del iluminador.

Segdn la figura 67, se ve que los diferentes ajustes posibles son, en el or
den de ejecucion:

- Ajuste de la apertura del diafragma de campo y la puesta a punto de la ima
gen de este diafragma en el plano de la superficie examinada, La funcién
de este diafragma es delimitar los rayos marginales difusos. Su acci6n es
bien visible sobre las figuras 68, 69 y 70, y el ajuste 6ptimo corresponde a
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la desaparici6n del contorno del diafragma en el limite de la imagen obser
vada.

- El ajuste del diafragma de luminosidad -o diafragma de apertura- (el mds
cercano a la pupila de entrada del iluminador). El rol de este diafragma es
limitar la cantidad de luz que entra en el iluminador y su imagen se encuen-
tra localizada al nivel de la lentilla de entrada del objetivo. Es pues necesa
rio ajustar exactamente la apertura del diafragma de luminosidad.

, - Si el diafragma estd demasiado abierto se obtiene una imagen en’'la cual hay
falta de definicién. Ilos detalles aparecen enmascarados por una cantidad
demasiado importante de luz difundida.

- Si el diafragma estd demasiado cerrado, se disminuye la apertura propia
del objetivo, lo que conduce a una imagen de débil resolucién como conse-
cuencia de la presencia de franjas de interferencia. Los efectos de la aper
tura del diafragma de luminosidad estdn indicados sobre las figuras 71 y 72.

- El ajuste 6ptimo de este diafragma depende de la apertura numérica del ob
jetivo, hay que cerrarlo hasta el limite que corresponde a la aparicién de
las primeras franjas de interferencia y reabrirlo muy ligeramente.

.1.2.c Influencia de la apertura numérica del objetivo.

Se sabe que en Optica la apertura numérica del objetivo estd dada por la re
lacién: N = n. sen u en la cual n es el Indice de refraccién del medio existente
entre superficie examinada y la lentilla frontal del objetivo, ya es el medio dngulo
del vértice del cono que tiene por base el didmetro de la lentilla frontal y por altu-
ra la distancia frontal, -

El poder separador estd dado por la f6rmula

Las figuras 73, 74 y 75 muestran el efecto de la apertura numérica del ob
jetivo sobre el poder separador.
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1I.1.2.d Funcién del filtro coloreado.

Los objetivos utilizados son generalmente apocromadticos corregidos para
tres colores: el azul, el verde, y el rojo; siendo la aberracién de esfericidad
minima para el azul y el verde (figs. 76 y 77). Se obtienen pues las mejores mi-
.crograffas interponiendo un filtro verde y utilizando emulsiones pancromadticas
(sensibles al verde).

I1.1.2.e Otros factores importantes.

Evidentemente se requiere una buena estabilidad para los exdmenes micro
graficos, de tal manera que los microscopios deben estar montados sobre amorti
guadores eficaces. En cuanto a la limpieza de la 6ptica, ella es evidentemente pri
mordial: muchas fotograffas verfan mejoradas notablemente su calidad si el usua-
rio del microscopio hubiera puesto méds cuidado en limpiar perfectamente las lenti
llas de su aparato.

e R i Los métodos de exdmenes particulares.
I1.1.3.a LLa iluminacién con luz oblicua.

En ciertos casos el contraste dado por los diferentes constituyentes de la
estructura examinada es demasiado débil. Ese es, igualmerte, el caso de peque
fios desniveles de la superficie, tales como las lineas de deslizamiento que se dis
tinguen mal en iluminaci6én normal.

Para aumentar el contraste, se descentra la luz inclinando un pequeiio 4n-
gulo el prisma con que cuenta para este fin el iluminador. El efecto producido es
t4 indicado sobre las figuras 78 y 79, y se hace notar especialmente la aparicion
de relieves sobre la imagen. No es necesario decir que los defectos de la super
ficie (rayas, puntos, etc.) aparecen mis netamente marcados en luz oblfcua.
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I.1.3.b La {luminacién con fondo oscuro.

Se utilizan objetivos especiales que poseen un reflector céncavo en la mon
tura exterior de las lentillas. Ia figura 80 ilustra el principio del método: un dia
fragma anular oculta el haz central y solamente los rayos marginales llegan a la
probeta en incidencia rasante (es evidente que todos los diafragmas del iluminador
deben estar abiertos al mdximo y que el colector de la fuente luminosa debe estar
regulado para que toda la pupila de entrada del iluminador aparezca iluminada),

De esta manera son unicamente los rayos luminosos difundidos por las as
perezas de la superficie los que penetran en el objetivo y contribuyen a la forma-
cién de 12 imagen micrografica.

I.1.3.c Utilizacidén de la luz polarizada.

Interponiendo un polarizador en la trayectoria del haz incidente y un anali
zador en la del haz reflejado por la probeta, es posible revelar ciertos constitu-
yentes que desvian el plano de polarizacién de la Juz. Esta no es, sin embargo,
la dnica utilizacién del microscopio polarizador.

Ejemplos de aplicacion:

- Caso de un metal o de una aleacién anisé6tropa. Materiales tales como Zn,
Zr, U, Pu, tienen un sistema cristalino tal que las propiedades 6pticas de
los cristales no son idénticas en todas las direcciones de la red. Es posi-
ble entonces diferenciar los cristales constituyentes de un agregado por las
diferencias de tonalidad que son funcién de la orientacién de la red con res-
pecto al plano de la superficie examinada. Las figuras 85 y 86 muestran
una aleaci6n Al-Pu sélo pulida electroliticamente, y examinada entre nico
les cruzados. La figura 87 representa la superficie pulida de un policris-
tal de Zn examinada entre nicoles cruzados, .

- Caso de las capas superficiales epitdxicas. Ciertos materiales is6tropos
pueden ser recubiertos con un film de un compuesto anis6tropo. Este film
delgado puede presentar relaciones de orientacién con el cristal subyacen-
te lc que permite indirectamente poner en evidencia, por un examen en luz
polarizada, las modificaciones de orientacién de los cristales mismos. Ve
remos ejemplos de este fenémeno cuando estudiemos los reactivos microgrd

ficos,
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Ii.1.3.d El contraste de fase interferencial,

Muy frecuentemente, detalles finos de la estructura observada son diffcil
mente puestos en evidencia con la iluminacién normal u oblicua. NOMARSKY,
en 1952, puso a punto un dispositivo, c6modo, directamente utilizable con el mi-
croscopio metalogrdfico, provisto de polarizadores. El principio del contraste de
fase interferencial a dos ondas polarizadas estd esquematizado en la figura 88a (10)

Para tener una pequeiia separacién angular de los 2 haces coherentes se
puede colocar, entre los 2 polarizadores cruzados, un doble prisma de cuarzo bi-
refringente, Fig. 88b. Uno de los prismas tiene su eje per-
pendicular al plano de la figura, el otro es paralelo a ese
plano. Ia onda plana incidente esté polarizada & 459 por el
polarizador Pl y esta onda plana Eo es desdoblada en dos
ondas igualmente planas.

Une, la £1, esté polarizada en el plano de la figura. Ia
otra, 22, estd polarizada en un plano perpendicular.

El diagrama de 1a figura 89 muestra como el polarizador P2 no permite de
jar pasar mds que los componentes paralelos de los rayos J1 y J2, a 902 del rayo
incidente Jo,

S6lo los componentes J{ y J4 pueden interferir. Se realiza asfun sistema
de franjas localizadas en el centro del prisma. Estas franjas son de centro negro
pues las amplitudes £1 y = 2 son iguales y de signos opuestos en el centro del
prisma, donde la diferencia de marcha de los rayos es nula (siendo iguales los es
pesores de Q1 y de Q2 en ese punto).

Con el objeto de poder usar una fuente luminosa de tamaiio finito, es nece
sario compensar los trayectos 6pticos, los que son cada vez mas diferentes a me
dida que se apartan del centro del prisma. El montaje que realiza estas condicio
nes aparece en el esquema 90 y el dngulo A del prisma es pequefio, del orden de
45' para que Al A2 = d sea del orden del poder separador del instrumento.

Siendo la compensacién de la diferencia de trayecto 6ptico de los dos rayos,
ordinario y extraordinario

A= 2"\04 (ﬂg_-ﬂ,;,)

ge encontrard automaticamente asegurada, pues un rayo a la altura + |'| volverd a
encontrar al prisma a la altura-h .
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Aplicaci6n de los exdmenes con contraste interferencial
En este caso las franjas deben estar localizadas en el plano focal del obje
tivo y para obtener esto se emplea un biprisma especial. En el primer
prisma, el eje cristalogrifico es paralelo a una arista, y en el otro estd
fuertemente inclinado con respecto a sus caras, permanecienco perpendi
cular a su arista (fig.91).
Las imdgenes son ligeramente desdobladas (dos veces el limite de resolu
cién) y se obtiene el mdximo de contraste con la ayuda de un prisma com
pensador (fig.92), que colocado delante del analizador P2, permite variar
la distancia normal entre las dos ondas imdgenes ii y= 5+ El mdximo
de contraste se obtendra ajustando la diferencia de marcha A de tal ma-
nera que ella sea igual a 2 h, siendo h la altura de la desnivelacién obser
vada,
La figura 93 indica entonces cuales son las imdgenes obtenidas en contras
te interferencial en el caso de diversos perfiles de superficie.
En cuanto a las figuras 94 a 96, ellas representan algunos aspectos obser
vados con el dispositivo de contraste interferencial,

I.1.3.e El interferémetro a dos ondas polarizadas (fran-
jas interferenciales no localizadas).

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

Se opera entonces con un biprisma de Wollaston de d4ngulo mds elevado
(0(= 2045') que produce un fuerte desdoblamiento de las imdgenes. Este prisma
estd ligeramente desplazado con respecto al plano focal del objetivo. En estas
condiciones las franjas de interferencia son producidas en una direccién perpendi
cular a la del desdoblamiento,

Con luz blanca existe una franja negra central y el hecho que se trabaje
por diferencia implica que esta franja retorna a2 la misma posicién cada vez que
los rayos ordinario y extraordinario alcanzan el objeto a un mismo nivel, cual-
quiera que este sea, Por el contrario, en cada zona de desdoblamiento, la fran
ja central puede sufrir un desplazamiento, funcién de la altura del escalén que lo
produce; este desplazamiento es debido al hecho que se agrega una diferencia de
fase ¥, _{f) en la zona de desdoblamiento.

1= %2

Si "a'" es el valor del desplazamiento, y si '"'l" es la distancia entre fran-
jas (fig.97), se tiene:
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21 h
A

= i Tr de donde h=.% _i._.

Conociendo la longitud de onda media >\de la luz blanca utilizada, se pue-
de deducir h midiendo "a" y "1" sobre una micrograffa. EIl dnico inconveniente
eventual de este método reside en el hecho de que siendo las franjas normales a
la direccién de desdoblamiento, es necesario un compromiso que obligue a orien
tar las franjas a aproximadamente 452 de la direccién del escalén a medir. La
figura 98 es una aplicacién al estudio de la altura de los escalones de una espiral
de crecimiento en carborundum. El fuerte desplazamiento del centro de la espi-
ral corresponde a un escalén de 0,110u 10, 005 p - la figura 99, debido a MON-
DON (11) estd extraida de un estudio sobre los desplazamientos de los lfmites de
grano del Zn en el curso de ciclados térmicos. 1a interferometrfa permite aquf
medir la altura del desplazamiento intergranular y conocer el cizallamiento en el
plano del lfmite de grano,

Observaciones: Es posible, iluminando la preparacién con luz monocroma-
tica, multiplicar el ndmero de franjas utilizables. Se puede entonces me-
jorar la sensibilidad aumentando la distancia entre franjas, ya que para
una altura de desnivel dado, el desplazamiento de la franja es proporcio-
nal a la distancia entre franjas. ILa distancia entre franjas puede ser mo
dificada, sea haciendo variar A , sea disminuyendo el 4ngulo del prisma
birrefringente, pero en este daltimo caso se disminuye el desdoblamiento
de la imagen.

La figura 100 muestra los escalones sucesivos de una espiral de crecimien
to con luz monocromdtica ( A= 55008). ILa altura h es iguala

h= 2750 _22m0m - 440A
12,4

con un margen de error de ¥ 30 .& para la altura de cada escal6n.,

En resumen, el método interferométrico permite realizar '""metalografia
cuantitativa', pero puede también rendir en ensayos cualitativos preciosos servi
cios. Utilizando el método de interferencia de '""rayo mdltiple' se puede as{ re-
constituir verdaderamente l1a topograffa de una superficie
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CAPITULO III

EXAMENES MICROGRAFICOS DE SUPERFICIE SIMPLEMENTE PULIDA

Gracias a las técnicas de pulido electrolftico que conducen a la obtencién
de superficies casi perfectas (libres de deformacién y prdcticamente exentas de
film superficial), el examen de superficies simplemente pulidas puede dar infor-
macién dtil. Entre las aplicaciones principales en Metalograffa citaremos:

El examen de la cristalizacién de metales y aleaciones anis6tropas
(empleo de luz polarizada).

- El caso de las aleaciones polifdsicas,

~ La utilizacién de los fen6menos de pulido electrolftico selectivo
(empleo de contraste de fase interferencial).

- El estudio de los procesos de deformacién pldstica de los metales
y de aleaciones.

II.1. Estudio de la cristalizacién de los metales y de
las aleaciones anisétropas.

Hemos mencionado ya en el pardgrafo II.1.3. ¢ que la desviacién del plano
de polarizaci6én, por la superficie pulida de los materiales anis6tropos es funci6n
de la orientacién de los cristales con respecto al plano de la superficie examinada
(Figs. 101 y 102). No volveremos sobre este problema pero sefialaremos otra
aplicaci6n posible del examen en luz polarizada: la detecci6n de inclusiones anisé
tropas, 1a presencia de tales inclusiones de origen endégeno puede ser perjudi-
cial y nocivo para las propiedades del material. Su deteccién puede hacerse por
examen entre nicoles cruzados (Fig.103). En este caso particular es ventajoso
operar sobre una superficie pulida mecdnicamente de manera muy cuidadosa (al
diamante), pues el pulido electrolftico o un ataque micrografico corre el peligro
de aiterar la apariencia real de la inclusi6én como consecuencia de fen6menos elec
troquimicos en la interfase de la matriz y de la inclusi6n.
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1.2, Examen de la estructura de aleaciones polifdsicas.

Hay ciertos casos en que el examen de la superficie simplemente pulida me
cdnicamente permite precisar la estructura de una aleacién; en efecto, cuando co-
existen muchas fases y en los casos en que una de estas fases presenta propiedades
Opticas o mecdnicas bastante diferentes de las otras, el examen de la superficie pu
lida sin ataque es preferible (en este caso no existen los problemas de corrosiones
preferenciales en la interfase entre fases). En el caso de la fig.104, los precipita
dos de cromo que son relativamente duros, se destacan muy bien de la matriz de
solucio6n sé6lida, rica en cobre (efecto de relieve debido a las diferencias de dureza
y efecto de contraste debido a las diferencias de color intrinseco de las fases).

En cuanto a la fig,105, ella representa la superficie pulida mecdnicamente
de un compuesto Al-Al,O4 (SAP: Sintered Aluminium Powder) en el cual se obser-
van fenémenos de sombreado debido a la gran diferencia de dureza entre el Al de
base y los films de aldmina delgados, lo que permite localizar fdcilmente a éstos
ditimos,

IOI.3. Utilizacion de los fendmenos electrolfticos selec
tivos.

Siendo la velocidad de disolucién electrolftica dependiente de la composi-
ci6n quimica local del material, se concibe que el examen de una superficie puli
da electroliticamente permita localizar zonas de segregacién y en principio finos
precipitados (pero en este dltimo caso el tamaifio de los constituyentes serd exage
rado por el efecto de disolucién preferencial interfacial).

-

Veamos algunos ejemplos tipicos:

- Las figs.106 y 107 muestran bien el efecto de l2 heterogeneidad de compo
sicién sobre la velocidad de disolucién anédica en el curso del pulido elec
trolftico. :

- La fig.108 representa los mismos precipitados de A13Fe y de Al-Fe-Si re
partidos en los Ifmites de los granos y en los planos (100) de cristales ba-
sdlticos de aluminio (de 99,5% de pureza) enfriado rdpidamente desde el
estado lfquido (se notard la ausencia de precipitados en los lfmites en posi
cién de maclas). '

- Por dltimo, la fig.109 es un caso particular donde la disclucién electrolfti
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ca estd afectada por la orientacién de los cristales con respecto al plano de
la superficie pulida.

II1. 4. Utilizacién del pulido electrolftico para el estudio
microgrdfico de los procesos de deformaci6én plds-
tica,

mi.4.1. Cristalograffa,

Los metales son cuerpos cristalizados, los cristales son definidos por un
motivo elemental de arreglo de 4tomos llamado malla, o celda elemental. Los
sistemas cristalinos se diferencian por una parte, par la forma de la malla ele-
mental, y por otra, por la disposicién de los dtomos en esta malla,

II1.4.1.a Los diferentes sistemas cristalinos.

Los principales sistemas cristalinos que interesan al metalurgista son re
presentados en las figs. 110, 111 y 112, Entre los otros sistemas, sélo el ortorr6m
bico y el sistema cuadratico presentan cierto interés (el U es ortorrémbico y el es
tafio blanco es cuadridtico). Estando los dtomos dispuestos en el espacio segtn cier
tas direcciones cristalograficas y arreglados segdn ciertos. planos reticulares, es
importante conocer para cada estructura los planos de las direcciones mds densas
utilizando para ello los fndices de MILLER. La notacién de MILLER aparece en
la fig.113, para los cristales cibicos, y en la fig. 114 para los cristales hexago-
nales compactos. '

II1.4.1.b Los diferentes modos de deformaci6én pldstica de
los metales.

El deslizamiento
Es el modo de deformacién mds corriente. Los cristales se deforman por
deslizamiento de planos reticulares densos en una direccién bien definida
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e igualmente densa (fig.115). Los planos de deslizamiento y las direccio-
nes de deslizamiento de las principales estructuras son;
Sistema cdbico de caras centradas (Al, Ag, Cu, Ni, Fer)
$1114 (4 planos)
1107 (3 direcciones por plano)
Sistema cdbico de cuerpo centrado (Mo, Fe#, W, laténf )
Plano no definido ({110}, {112{, {123{)
<111y ‘
Sistema hexagonal compacto (Cd, Zn, Mg, Ti, Be, Zr)
(0001) o (101I0)
<1120 >
Sistema ortorrémbico (U.L)
(010j y también (110) (011) (001)

[100)

La ley de SCHMID

Los planos de deslizamiento no pueden entrar en accién salvo que se pro-
duzca un cierto efecto de cizalla en este plano en el curso de la deforma-
ci6én, Existe pues una tensién crflica de "slip" caracterfstica del metal y
del estado de tensién inicial de la red cristalina. En el caso de una trac-
ci6n simple, la {ig. 116 indica que el deslizamiento se produce sobre un
plano denso dado, cuando la tensién F/S, aplicada a una secci6n recta de
la probeta es tal que (fig.117):

&:..E_‘: G

Se S X CAs N,

G = tensién crftica de "slip"
Xo = dngulo del plano de deslizamiento con el eje de traccién
o= fngulo de la direccion de deslizamiento con el ¢je de traccién,

Cuando la estructura cristalina es tal que existen varias posibilidades de
deslizamiento, el plano para el cual la tensi6n de corte reducida a dicho
plano es mixima, scrd el que va a sufrir el deslizamiento (plano cuyo 4n-
gulo con el eje de traccion sea proximo a 452), y la direccion de desliza-
miento que tiene el dngulo mds préximo a 459 con el eje de traccién seré
la direcci6n activa (el producto sen % ., cos N . es mfximo).

El maclado :
Se dice que dos cristales se encuentran en posicién de maclas si, en una

parte y en otra del plano comdn de¢ unién (plano de maclas) subsiste una

red comdn que posea una malla mdltiple de aquella que le es propia (fig.118).
Ciertos cristales presentan este fen6meno y es necesario tener cuidado del
hecho que las maclas no son caracteristicas de un estado deformado. Exis
ten, en efecto, dos procesos de formacién de maclas:

1) El maclado se produce en el curso mismo de la cristalizaci6n del
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n1.4.2.

Im.4.2,

en gene

metal (maclas de recocido).
2) Las maclas aparecen y se desarrolian durante la deformaci6n plds

tica (maclas de deformaci6n).
En el caso de la deformacién por maclado, los 4tomos deben sobrepasar
una barrera de energia, y se concibe que exista una tensi6én critica de ma
clado. Esta tensién critica es generalmente bastante grande, de allf que
las maclas se desarrollen mejor generalmente a baja temperatura y en
cristales para bs cuales el deslizamiento es diffcil. As{ los metales de
estructura ctbica de caras centradas no presentan maclas de deformacidén
salvo a muy bajas temperaturas, mientras que los metales hexagonales
(Z2n, Zr, Ti), cuadrdticos (Sn) 6 romhoédricos (UA) se maclan por defor-
macién a la temperatura ambiente,
La macla de deformacién estd caracterizada (fig.119) por un plano K; que
conserva su forma y su posicién en el curso de la deformacién (plano de
maclas), por una direcci6n de cizallamientoY] y por un plano Ko, perpendi
cular a la direccién de cizallamiento y que permanece sin distorsién luego
de la deformacién (posici6n inicial Ky, posici6n final Kj).' Segtn las estruc
turas cristalinas, los elementos de maclado son los siguientes (fig.120):

Sistema cdbico de caras centradas (Cu, Ag, Ni a baja temperatura)

K, = {111 ny = <1122
Sistema cdbico centrado (Fe< , en frfo o por choque)
K, = {112} n,= <1113
Sistema hexagonal compacto (€d, Zn, Co, Ti, Mg, Be, traccién
paralela al plano basal)
K, = §10T W <10T,)
Ortorrémbico (Ud)
K;y= (180) 6 (172
n,= (3101 6 (312

Observaci6n microgrdfica de los mecanismos de
deformacié6n,

a Las lfneas de deslizamiento.

La intersecci6n de los planos de deslizamiento activos con la superficie es,
ral, visible en forma de lineas finas observables con microscopio 6ptico.

Pero es necesario decir que la preparaci6n de la superficie con el objeto de obser

var des
8i6n de

lizamientos no debe ser efectuada, sino por pulido electrolitico con exclu-
todo pulido metdlico.
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La teorfa de las dislocaciones permite, por otra parte, explicar porqué el
deslizamiento se localiza sobre ciertos planos privilegiados que deslizan una can-
tidad suficiente, para que el esaalén creado sea visible adn con el microscopio 6p

tico.

Los fen6menos de deslizamiento dependen no solamente de los sistemas de
tensiones impuestas al material, sino también de la estructura cristalina del me-
tal en la cual distinguiremos: :

oA -

El caso de los metales y aleaciones cibicas de cara centrada, ca-

racterizados por deslizamiento rectilineo o frecuentemente reparti
dos segtin varios sistemas (4 como midximo) cuando la deformaci6n
tiene lugar a la temperatura ambiente.

Asf por ejemplo las figs. 121 y 122 muestran dos aspectos de desli-
amientos observados sobre monocristales de aluminio deformados

5%. :
A partir de un cierto alargamiento se ven, por otra parte, desarro
llarse heterogeneidades de deformacion:

- Deslizamientos desviados (fig.123)

- Las bandas de deslizamiento secundarias (fig.124)

- Las bandas de deslizamiento mdltiples (fig. 125)

- Los pliegues (fig.126 y 127)

El caso de los metales cdbicos centrados, caracterizado por los
deslizamientos sinuosos (cuando la deformacién tiene lugar a la
temperatura ambiente), y repartidos segdn uno o dos sistemas sola
mente, como lo indica la fig,118.

El caso de las aleaciones cdbicas centradas (latén B o Fe-8i). Co
mo consecuencia de la presencia de dtomos extrafios en la red de ba
se ctbica centrada (soluci6n sélida de sustitucién), los deslizamien
tos se hacen rectilineos (fig.129).

El caso de los metales y aleaciones hexagonales. Siendo general-
mente las posibilidades de deslizamiento bastante restringidas (un
s6lo plano de deslizamiento si la relacién C/a de la malla es mayor
que 1,633) las lineas de deslizamiento snn rectas y pertenecen a un
s6lo sistema en un cristal dado (fig.130). Cuando la relacién C/a
es pr6xima a 1,633 (caso del magnesio y del titanio), pueden apare
cer deslizamientos desviados ya que éstos son posibles sobre pla-
nos piramidales o prisméticos de la estructura (figs. 131 y 132).

El caso de los metales de otras estructuras. Teniendo en cuenta el
pequefio ndmero de elementos de simetrfa, las posibilidades de des
lizamiento est4n limitadas. En el caso del Uranio o{ , por ejemplo,
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se nota un solo plano principal (010) y una sola direccién de desliza
miento [100] .

Frecuentemente intervienen pliegues para acomodar la deformacién,
Estos pliegues se encuentran en planos vecinos al (100) y en conse-
cuencias normales a la direccién de deslizamiento (fig.133).

111.4.2.b LLas maclas de deformacién,

En las estructuras cdbicas, las maclas de deformaci6n no se desarrollan
sino en condiciones particulares (choque o traccién a baja temperatura). A tftulo
de ejemplo las figs.134 y 135 muestran maclas aparecidas en el curso de la defor
macién del hierro a -195¢C,

En las estructuras hexagonales u ortorrémbicas el maclado frecuente es
un proceso de acomodaci6n de la deformacién, necesaria en el caso de los poli-
cristales para compensar el nimero restringido de sistemas de deslizamiento.

La fig.136 representa un policristal deformado por traccién a temperatura am-
biente, y la fig.137 muestra un monocristal de uranio A luego de la deformacién
a 200C, (no confundir las finas maclas inclinadas a 452 con lfneas de deslizamien
to gruesas; el deslizamiento es perceptible bajo forma de muy finas lineas verti-
cales),

1I.4.2.c Casos particulares de las transformaciones que
producen modificaciones del perfil de la superfi-
cle.

Ademads de los deslizamientos y de las maclas mecénicas hay otras cau-
sas de modificacién del perfil de la superficie. Citaremos entre estas causas;

O"\ - La transformacién martensftica. Cuando un acero fuertemente cargado de

' nfquel, por ejemplo, es llevado a alta temperatura, toma estructura aus-
tenftica cdbica de caras centradas. En el curso del enfriamiento rdpido
posterior es posible mantener en estado de equilibrio metastable una es-
tructura austenitica ¥ adn a una temperatura ambiente. La probeta auste
nftica es pulida con precaucién y luego enfriada a una temperatura inferior
a la que corresponde al umbral de aparicién de la martensita, Existe en-
tonces, una transformacion parcial de la estructura que pasa del sistema
cibico de caras centradas al sistema
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ctbico centrado. Esta transformacién se efectda con una variacién de vo-
lumen (el sistema ctbico centrado es menos compacto) y el aumento de vo
lumen tiene repercusién sobre el perfil de la superficie. La fig.138 mues
tra esta superficie examinada con luz oblicua y se puede percibir netamen
te la estructura en agujas de la martensita,

La migracién de sub-1fmites durante el burso de ensayos de ""Creep''. Los

cristales presentan siempre defectos de estructura y, entre estos defectos,
las dislocaciones juegan un rol importante, Nosotros no nos entretendre-
mos aquf en los detalles de la teorfa de lag dislocaciones, pero es necesa-
rio tener presente ciertas nociones elementales.

A_p_roximacmn a la teorfa de las dislocaciones. Existen muchos tipos
de dislocaciones, siendo la mds simple la dislocaci6én de borde o dis
locacién de TAYLOR (12). La fig,139 muestra como se puede esque
matizar la dislocacién de borde, defecto linél que resulta de la intro
ducci6n de un semiplano reticular suplementario (gris) en una parte
del cristal. La linea de dislocacién que atraviesa el plano de la figu
ra en L, estd siempre contenido en un plano atémico denso (plano
[111) de la estructura cdbica de caras centradas, por ejemplo), y
el defecto estd caracterizado por un vector de traslacién llamado vec
tor de BURGERS (13). La fig.140 indica c6mo una dislocacién de bor
de puede moverse en un plano de deslizamiento por efectos de una dé
bil tensién de corte sobre ese plano y sin ocasjonar un profundo re-
arreglo de la reparticién de los 4tomos de la red; el deslizamiento
de una dislocacién en un plano contenido en el vector de BURGERS de
esta dislocacion es un movimiento ""conservativo' que no exige nin-
gin transporte de material. La fig.141 representa el cizallamiento
de un cristal resultante del deslizamiento de una dislocaci6n de bor
de cuando esta ha "barrido' todo su plano de deslizamiento.
Una lfnea de dislocaci6n introduce deformaciones discontinuas en el
cristal: como consecuencia, existe un campo de tensiones en la ve-
cindad inmediata de la dislocacién (la zomsituada inmediatamente por
encima de la dislocacion es una zona de compresién, y aquella que
estd inmediatamente por debajo, una zona en extensién. Ver fig,142).
La presencia de estas tensiones explica ciertas propiedades escen-
ciales de las dislocaciones, notablemente:
Su interacci6n con las dislocaciones vecinas.
Su interacci6én con los otros defectos puntuales de la red
(dtomos extranos en insercibn o sustitucion, vacancias),
= Interaccion de las dislocaciones. Cuando dos lineas de dis-
locaciones del mismo signo estdn situadas en el mismo pla
no de deslizamiento, ellas se rechazan (fig.143); si estas
dislocaciones son de signos contrarios se atraen y se anu-
lan (fig.143 bis). Si dislocaciones del mismo signo estdn
ubicadas en planos de deslizamiento vecinos, existe una con
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figuracién correspondiente 2 un mfnimo de energfa de distor
8i6n de la red. Esta configuraci6n en la cual las lfneas de
dislocacién de borde se ubican las unas por encima de las
otras es llamada "sublimite' o "pared de dislocaci6nes".
La formacién de un tal ""sublimite'" corresponde al fen6me-
no de "poligonizacién' descripto por CAHN en 1949 (14). Es

* td claro (fig.144) que la presencia de una pared de disloca-
ciones introduce una desorientacién débil entre las dos par
tes del cristal situadas a un 1%(,19 y gtro del sublfmite. Esta
desorientacién -es tal que 9 = I si b es el vector de BUR-
GERS de una de las dislocaciones y, s8i d es la distancia me
dia entre dos dislocaciones vecinas, '

S Aplicacién al caso de la migracion del sublimite. Si se somete una
probeta de aluminio pulido electroliticamente a la acci6n de una ten-
sién a temperatura elevada ("creep')se pueden observar sobre la su
perficie desniveles visibles mediante luz oblicua (fig.145).

Un examen atento permite mostrar que estos desniveles correspon
den a zonas de migracién de las paredes de dislocaciones y el esque
ma 146 explica el fen6meno. :

La fusi6n de lfmites de granos. Si una probeta previamente pulida es lleva
da a una temperatura muy pr6xima a la temperatura de fusién del material,
se puede observar una fusién preferencial de los 1fmites integranulares,
Del hecho de la presencia de numerosos defectos y de la segregacién de dto
mos de impurezas al nivel de los limites de grano, la temperatura de fusién
de estos lfmites es entonces algo inferior a la de la matriz que lo rodea.

La fusién preferencial provoca un hundimiento local de la superficie, bien
visible en la figura 147,
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CAPITULO 1V

U'I'ILIZACI_ON DE LOS REACTIVOS QUIMICOS PARA LA
PUESTA EN EVIDENCIA DE ESTRUCTURAS

En la mayorfa de los casos el examen de las superficies simplemente puli
das no permite distinguir los diferentes elementos de la estructura (ausencia de
coloracién intrfnseca particular de los constituyentes, ausencia de relieve en los
Ifmites de las interfases, constituyentes isétropos, etc.) -

Es necesario entonces recurrir a reactivos mds o menos selectivos capa-
ces de revelar los diferentes elementos de la estructura. Entre esos reactivos dis
tinguiremos:

- Los reactivos corrosivos.

= 1os reactivos colorantes,
- Los ataques electrolfticos con el caso particular del potenciostato,

V.1, Los reactivos corrosivos.

Estos reactivos son muy empleados. Su composicién se origina general-
mente en recetas perfectamente empiricas. Su accién puede ejercitarse por di-
versos medios:

- Sea que la intensidad de Ja corrosi6n varfa con la orientacién rela
tiva de los cristales con respecto a la superficie.

= Sea qué corroen uniformemente y selectivamente uno de los consti
tuyentes de la estructura.

= Sea que se revelan sensibles a las variaciones locales de composi
ci6n qufmica y que ataquen preferencialmente las zonas enriqueci-

das en una o varias impurezas (o elementos de aleaci6n).

- Sea que provocan la aparicién de figuras de corrosi6n.
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1v.1.1, Reactivos sensibles a la orientacién cristalina.

En un metal puro o en una aleacién con una sola fase, la estructura puede
hacerse visible por el ataque de los lfmites de grano, o de la superficie de los gra
nos, - '

Ataque de los lImites de grano
Es debido al hecho que los Ifmites resisten menos a la accién de los reac-
‘tivos corrosivos como consecuencia de la acumulacién de defectos al nivel
de los Ifmites intergranulares. Por otra parte, la segregaci6n de ciertos
. elementos extrafios (impurezas o elementos de aleaci6n) en los lfmites, crea
un factor electroquimico favorable a una corrosién preferencial del.lfmite
o de las regiones inmediatamente vecinas. '

Ataque de la superficie de los cristales
Las diferencias de tono que aparecen entre cristales vecinos son debidas al
hecho que la corrosién es funcién de la orientacién de los cristales con res
pecto al plano de pulido inicial. Ios escalones formados sobre la superficie
atacada tienen una direccién, en consecuencia un poder reflejante, que de~ .
pende de esta orientacién. El esquema de la fig.148 explica este efecto, y
las figs, 149 y 150 ilustran el fen6meno.

.

Iv.1.2. Reactivos selectivos corrosivos preferenciales de
una fase o agregado. - '

.Las aplicaciones son mdltiples y los reactivos muy numerosos son igual-
mente adaptados a casos particulares. Tomaremos como ejemplo el ataque de los
aceros al carbono, recocidos, en los cuales coexisten dos fases: la cementita (car
buro de hierro) y la ferrita (solucién sélida de C en el hierro cdbico centrado).
Los reactivos utilizados (''nital" o "picral"”, ver tabla de los reactivos) no colo-
rean ni la ferrita ni la cementita, sin embargo, el agregado eutectoide se presen
ta bajo la forma de lfneas m4s o menos sinuosas alternativamente claras y oscu-
ras (figs. 151 y 152)., De hecho, los reactivos atacan preferencialmente la ferri
ta y las bandas oscuras corresponden a zonas donde la luz incidente es desviada
por la inclinacién de la superficie de la ferrita atacada (esquema 153).

Caso particular de las fases finamente dispersas
Cuando una de las fases se encuentra en estado de fino precipitado submi-
croscépico el reactivo de ataque provoca la formac;ién de una superficie
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muy finamente grabada y prdcticamente privada de poder reflector. Estas
zonas corrofdas aparecerdn entonces en negro en la superficie, en otras
partes claras, de la probeta, Aquf, por ejemplo, podemos citar el caso
de la descomposicién de la martensita de los aceros por un calentamiento
de algunos minutos a 200-2502C. Se sabe que la martensita proviene de
la transformacién brutal de la austenita (fase gama cdbica de caras centra
das estable a’altas temperaturas) a fase alfa (fase cdbica centrada estable
a bajas tempe raturas). Esta fase alfa que toma nacimiento por plaquetas
enteras en el seno de la austenita tiene la misma composicién que la fase
gama que le da origen (la transformacién martensftica no implica el pro-
ceso de germinacién y de crecimiento). Resulta de esto una sobresatura
ci6n de la red en elementos de aleacién, notablemente C, sobresaturacion
que conduce a la formacién de una malla cuadrdtica metastable. En el cur
so de un calentamiento a una temperatura moderada, la martensita eyecta
su C en exceso bajo forma de fino precipitado de carburo hexagonal. En
este estado la martensita descompuesta es muy atacable y los reactivos co
mo el nital la hacen aparecer en negro sobre la preparacién (figs. 153 y
154),

IV.1.3. Reactivos sensibles a las variaciones locales de
composicién quimica,

Parece normal que ciertos reactivos sean sensibles a las variaciones locg
les de composicién quimica y el ataque intergranular preferencial, ya mencionado,
es un ejemplo. Ensayos debidos a MONTARIOL (14) y efectuados sobre aluminios
de alta pureza han mostrado que el rol de las impurezas segregadas en los limites
de grano es el factor determinante de la corrosion intergranular: en los aluminios
mds puros, s86lo la corrosién intergranular subsiste en el curso de un ataque en el
dcido clorhfdrico al 10% (no se constata, por otra parte, ninguna corrosién de la
superficie de los cristales), y s6lo los Ifmites de grano de débil energfa, los limi
tes de macla por ejemplo, permanecen inatacados puesto que poseen poca actividad
con respecto a las impurezas de la matriz que los rodea (fig. 155).

Se puede también asimilar a un efecto del mismo tipo el ataque intergranu
lar preferencial de los aceros niquel-cromo 18-10, sensibilizados por un calenta-
miento entre 700 y 8002C, en el curso del cual el carburo de cromo Cr23C6 preci
pita en los lfmites de grano. EI ataque preferencial tiene lugar en las zonas que
rodean los precipitados, zonas fuertemente empobrecidas en cromo.

Existen, sin embargo, otras aplicaciones importantes de esta aptitud que
tienen ciertos reactivos de ser sensibles a las variaciones locales de composicién.
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Se pueden mencionar, por ejemplo, el ataque por el "picral" (5% de 4dcido pfcerico
en el alcohol) que permite revelar los contornos de poligonizacién en el hierro
Armco (fig.156). Es esencial hacer notar que este reactivo reacciona bien en es
te caso con las asociaciones !"dislocaciones-impurezas' ya que un hierro perfec-
tamente descarburizado por un calentamiento prolongado en atmésfera de hidrége
no seco, no presenta el fen6meno de ataque localizado en los sublfmites. Una li-
gera carburizacién ulterior del mismo metal es necesaria para que el reactivo re
vele la subestructura existente.

1vV.1.4. Reactivos que dan nacimiento a figuras de corro-
' sién.

Estos son reactivos que poseen la propiedad de atacar las superficies puli
das dnicamente en ciertos puntos privilegiados de esa superficie. De esto resul-
ta la formacién de figuras de contornos generalmente geométricos.

* Es a OSMOND y CARTAUD (15) a quienes se debe, en 1905, las primeras
observaciones de figuras de corrosion sobre el hierro, pero las observaciones mds
importantes no pudieron ser hechas hasta luego del advenimiento del pulido electré
Iftico. Los reactivos que dan figuras de corrosién son, en efecto, muy sensibles
al estado de la superficie del material atacado.

LACOMBE y BEAUJARD en 1945 (16) pusieron a punto un reactivo de ata-
que del aluminio que daba figuras de corrosién poco numerosas y de grandes dimen
siones, La forma geométrica de estos puntos de ataque es bastante curiosa, mds
adn teniendo en cuenta que esta forma depende de la orientaci6n del cristal, con
respecto al plano de la superficie atacada (fig.157). Se encontré asf que las ca-
ras atacadas corresponden a planos 1100} del cristal de aluminio lo que permite
conocer con una buena aproximacién la orientacién de un grano dado. La fig.158
indica bien las facies de las figuras de corrosi6n reveladas gracias a la presencia
de las lfneas de deslizamiento resultante de una débil deformacién practicada lue-
go del ataque de la superficie. Este método de ataque, por otra parte, ha permiti
do mostrar microgrdficamente la fragmentacién de los cristales en subgranos se-
parados por paredes de dislocaciones.

La fig. 158b muestra la reparticién de las figuras de corrosién sobre la su
perficie de un monocristal poligonizado.
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IV.1.4.a Hipd6tesis sobre el origen de la localizacién de
las figuras de corrosién. ;

Teniendo en cuenta que las figuras de corrosion se localizan preferente~
mente en los sublfmites de poligonizacién, es licito preguntar si las figuras de
corrosién no toman simplemente nacimiento en los puntos de emergencia de 1f-
neas de dislocaciones en la superficie de la probeta (dislocaciones que cortan la
superficie segdn un dngulo superior a 20-302).

Esta idea es ciertamente vdlida en el caso de los cristales i6nicos como
el cloruro de litio estudiados por GILMAN (17) (figs.159 y 160), y en el caso de
los metales semiconductores como el silicio o el germanio (17)(figs 161). En los
otros metales, la interpretacién es mds compleja, pues si las dislocaciones son
necesarias para desarrollar las figuras de corrosién, otros factores intervienen
para modificar el resultado del ataque. Entre estos factores se puede citar:

- La pureia del metal.
= La orientacion de la cara cristalina atacada (caso del cobre) (19).
- La naturaleza o el estado de las impurezas.

Influencia de 1a pureza del mectal y del estado de las impurezas presentes.

Se han realizado experiencias con la ayuda del aluminio con diversos teno

res de impureza en hierro (de 1 ppm a 300 ppm) se han hallado los siguien

tes resultados:

o Por una parte, para un aluminio de pureza dada, el ndmero de figu
ras formadas por unidad de superficie es variable segin los trata~-
mientos térmicos impuestos: un templado en agua a 02, desde una
temperatura de 6302 C, conduce a una densidad mfnima de figuras
(fig. 162), y un enfriamiento en 2 minutos desde la misma tempera
tura elevada permite desarrollar un ndimero maximo de figuras por
cm2. Ademds, para una velocidad de enfriamiento dada,-el ndimero
de las figuras por unidad de superficie es tanto menos importante
cuanto menor es el tenor en hierro. (fig.162).

Estas observaciones hacen pensar que las asociaciones "'dislocaciones—im

purezas'" (se tiene la costumbre de llamar a este fenémeno: '"decoraci6n de

dislocaciones'') son necesarias para que el reactivo pueda dar nacimiento 2

las figuras de corrosién. Otro ensayo confirma esta hip6tesis: una probeta
de aluminio con 40 ppm de hierro es poligonizada, pulida electrolfticamente
y atacada con un reactivo para figuras de corrosién (fig.163). La misma
probeta es, luego, llevada a 6302 C, templada en agua, repulida y atacada:
los sublfmites han desaparecido micrograficamente (fig,164). Un nuevo re
cocido a 6302 C seguido de un, enfriamiento lento en el aire permite, luego
de un repulido y ataque, volver a encontrar los sublfmites marcados por fi
guras de corrosion, Ciertos lfmites de grano de un tipo particular se com
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portan, por otra parte, como los sublfmites, es el caso de los 1fmites en
posici6n de macla aproximada que se puede describir como resultante de
la superposicién de un lfmite de macla verdadero y una pared de disloca-
cién, -Las figs, 166 a 168 muestran el comportamiento de un tal l1fmite de
macla aproximado, en relacién con la velocidad de enfnamiento 1mpuesta
a la probeta, :
Se puede pues decir que las figuras de corrosién toman na.cimiento en el

. punto de emergencia de las lineas de dislocacién en la superficie, a con-

' dicién que estas dislocaciones estén decoradas por impurezas.

De esto se concluye que los aluminios muy puros serdn dificilmente ataca
dos por los reactivos de figuras de corrosién. Es por otra parte probable -
que, entre todas las impurezas usuales del aluminio, s6lo la impureza hie
rro pueda jugar un rol importante adn con tenores muy bajos, del orden de
1/1,000, 000, Esta "actividad" de la impureza hierro estarfa ligada nota-
blemente a la muy débil solubilidad de este elemento en la red del aluminio
(0,06% o sea 600/1, 000,000 a 6502C y 1 ppm solamente a 2002 C aproxima
‘damente). :

Caso particular de los metales para los cuales el ataque no se produce mds que

sobre ciertas caras cristalinas.
Es, notablemente, el caso del cobre en el cual no se pueden formar figu-
ras de corrosién, sino sobre caras cristalinas de bajo fndice (100), (110),
(111), exigiendo cada una de estas orientaciones un reactivo especifico (21).
Ha sido YOUNG quien ha puesto en evidencia, para el cobre, una relacién
entre las figuras de corrosién, los gérmenes de 6xido formados por oxida
cién controlada, y las dislocaciones.
En este caso las impurezas no parecen ser necesarias y la formacidn de
figuras de corrosién puede hacerse sobre las dislocaciones solas, sin de
coracién, Se puede asf abordar estudios de ndmero y de reparticién de
dislocaciones introducidas en el curso de la deformaci6n pldstica (figs.
169 y 170).

IV.1.4.b Ejemplos de aplicaci6én de los reactivos que dan
figuras de corrosién,

Hemos ya mencionado algunas aplicaclones de los reactivos sensibles a
las dislocaciones no decoradas.

Otros reactivos son no menos interesantes y, en el caso del aluminio, se
pueden citar las aplicaciones siguientes:
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Estudio de los fenémenos de poligonizacion.
Con respecto a este estudio, el reactivo cldsico de agua regia fluorada ha
debido ser modificado con el fin de multiplicar el ndmero de figuras de
corrosion formadas por unidad de superficie. El agregado de un agente °*
diluyente no ionizable ha permitido alcanzar este objeto y el diagrama de
la figura 171 indica las composiciones de los reactivos que dan muy nume
rosas figuras de corrosion. '
Las micrograffas 172 y 173 muestran una misma zona atacada con un re-
activo que da grandes figuras, y con un reactivo de microfiguras. Se cons
tata fdcilmente una mejor definicién aportada por éste ditimo reactivo.
Con tales reactivos sensibles, se hace posible seguir la evoluci6n de la _
subestructura de poligonizacién en el curso de diversos tratamientos tér-
micos como los indican las figuras 174a y 174b, 175a y 175b.
Observaci6én: En el caso de los aluminios muy puros, adn los reacti-
vos de microfiguras se hacen poco sensibles. Es posible, sin em
bargo, acrecentar el ndmero de microfiguras agregando al reacti-
vo algunas ppm de diferentes cationes tales como Au***, Fe'*t,
cu'’. Las figuras 176 y 177 pertenecen a una misma zona atacada
por un reactivo sin catién y un reactivo conteniendo 6 ppm de iones
Au': el ndmero de sublfmites visibles ha aumentado fuertemente
en el segundo caso,

Esbudio de los limites de grano. -

Siempre en el caso del aluminio, los reactivos que dan micro figuras de

corrosién permiten poner en evidencia interacciones eventuales entre los

1fmites de grano y las impurezas o los defectos de estructuras vecinas,

Si se lleva una probeta a alta temperatura durante un tiempo suficiente pa

ra homogeneizar su estructura, y se la enfrfa a continuacién, de modo de

favorecer m4s o menos la formacién de atmoésferas de impurezas alrede-

dor de las dislocaciones, efectuando un pulido seguido de un ataque con un

reactivo de microfiguras, existe la posibilidad de observar lo siguiente:

- Existe a un lado y otro de gran nimero de lfmites de grano, una
banda privada de figuras (fig.178).

- El espesor de esta banda depende de la velocidad de enfriamiento
de la probeta: ella es mds ancha a medida que el enfriamiento es
mds lento (figs.179 y 180).

- El espesor de esta banda empobrecida depende de la pureza del me
tal: cuanto mds puro es el metal, mayor es el espesor de la banda
(se sobreentiende que ' para una velocidad de enfriamiento dada),

= La banda es inexistente en ciertos lfmites particulares de débil
energfa, tales como los limites de macla (fig.181),

-Se puede decir que los lfmites de grano tienen acci6n sobre la matriz crig

talina que la rodea; los defectos de estructura, numerosos en los ‘planos

del lIfmite de grano, ejercen una fuerte atraccién con respecto a las imper

fecciones que las rodean. Ios lfmites de los granos "ordinarios" juegan

- 50 -



pues el rol de sumidero para las dislocaciones, las vacancias y las impu-
rezas vecinas, mientras que los lfmites '"coherentes" (tales como los 1imi
tes de macla) poseen una reactividad débil o nula como consecuencia del
pequefio ndmero de defectos que comportan,

Es sin embargo diffcil decir si en ciertos casos el empobrecimiento de im
purezas es la causa verdadera de la presencia de la banda. Se puede -en
‘efecto~ imaginar una fuerte atraccién del 1fmite con respecto a las vacan-'
cias vecinas, pudiendo la falta de vacancias impedir la formacién de atmés
feras de impurezas alrededor de las dislocaciones que bordean el lfmite.

Estudio de las zonas de migracién de bs 1fmites

En el curso de tratamientos térmicos se puede asistir a desplazamientos,
‘algunas veces importantes, de las fronteras intergranulares, -
Cuando la migracion tiene lugar a una temperatura no muy elevada y el
tiempo, de mantenimiento a la temperatura maxima es bastante corto, se
puede luego del enfriamiento pulir y atacar, y observar que la posicién ini
cial del Ifmite estd marcada por una acumulaci6n de figuras de corrositn
(fig.182), Este fenémeno deja suponer que ciertas imperfecciones conteni
das en el plano del lfmite no lo ha seguido en su migracién y han permane-

- cido en el mismo lugar (notablemente las impurezas).
Cuando la migracién tiene lugar a una temperatura bastante baja para que
los fenémenos de precipitacién entren en juego, la zona de migracién mis
ma aparece empobrecida en figuras de corrosi6n. Las figs.183 y 184 mues
tran este fenémeno y el empleo del fondo oscuro es aquf muy dtil para mos-
trar la pequefia densidad de figuras de corrosion en todas las decciones ba-
rridas por los 1fmites de grano que migran.

Estudio de la deformacién pldstica
Un efecto muy interesante de la aplicacién de los reactivos que dan figuras
de corrosi6n es debido a CARRINGTON quien ha trabajado como LOW sobre
la relacién Fe-Si (22). Estos autores han estudiado en particular probetas
debilmente deformadas de las cuales se sabe presentan el fen6meno de las
bandas de "Piobert-Ittders'. Se trata de una deformacién heterogénea lo-
calizada que aparece al comienzo de la deformacion pldstica y que se tradg
ce en una meseta sobre las curvas de traccién. Durante este perfodo que
corresponde a la invasi6n progresiva de la probeta por una o varias bandas
de Piobert, la deformaci6n pldstica estd dnicamente localizada en la banda,
permaneciendo el resto de la probeta no deformada. La fig. 185 muestra,
luego de un pulido y un ataque con un reactivo de figuras de corrosién sen-
sible a las dislocaciones "frescas" (es decir, introducidas por una deforma
cién pldstica reciente), que ciertos cristales permanecen no deformados
pldsticamente en la vecindad del frente de la banda de Piobert.
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QObservaciones relativas a la formacion de figuras de corrosi6n sobre las lineas

de deslizamiento del aluminio. - :
Hay que ser algunas veces prudente con respecto a la interpretacién de los
aspectos observados luego de un ataque con un reactivo que produce figuras
de corrosi6n. Sea por ejemplo un aluminio con 40/1, 000,000 de hierro, re
cocido durante 8 dfas a 6202 C y luego pulido electroliticamente.
Una debil deformacioén de la probeta hace aparecer algunas lfneas de desli
zamiento y si la superficie es inmediatamente atacada, se puede constatar
la aparicién de alineamientos locales de figuras de corrosién en el mismo
lugar de los deslizamientos (figs.186 y 187), pero todos los sistemas de
deslizamiento no son interesados por este ataque preferencial (fig.188).
No se trata de la percepcién de las lineas de dislocacién contenidas en los
planos de deslizamiento como se podrfa pensar. En efecto, el experimen
to siguiente es bastante demostrativo a este respecto: una probeta es puli
da electrolfticamente, deformada débilmente, repulida (para borrar las
trazas de deslizamiento de h superficie) y atacada. Ningin alineamiento
de figuras de ataque es ahora perceptible como lo indica la fig. 189, So~
bre esta figura se ha deformado de nuevo la probeta luego del ataque pa~
ra mostrar la traza de los deslizamientos activos. En este caso, es bien
evidente que el reactivo utilizado es impotente para revelar las dislocacio
nes frescas introducidas en el curso de la deformacion pldstica, Los ali-
neamientos constatados sobre las lineas de deslizamiento aparentes tienen

otra causa:

= O bien la deformacién ha creado defectos en la pequefia capa super
ficial, .

- o bien los escalones debidos al deslizamiento producen un efecto
micromagnético suficiente para localizar algunas figuras en ese
lugar.

Aplicaci6én al estudio de las estructuras de solidificacion.
Se sabe que la solidificaci6n de un metal o de una aleaci6n procede a par-
tir gérmenes, y que el s6lido no tiene una composicién homogénea si la ve
locidad de solidificacién no es infinitamente lenta. ILa cristalizaci6én puede
ser, por otra parte, dendritica o basdltica, segtin el gradiente de tempera-
ture{l impuesto a la probeta durante su enfriamiento.
Resiilta del proceso mismo de la solidificacién que el metal o la aleacién
poseerd necesariamente heterogeneidades de composicion, La figura 190
muestra este fen6meno sobre una aleaciéon Al-U con 0, 08% U, enfriada rd
pidamente desde el estado liquido. Iuego de un simple pulido electrolfti-
co, se percibe una red celular rica en elemento de adicién (y en impurezas),
(hemos ya mencionado este efecto debido a un pulido selectivo),
El ataque con un reactivo que de figuras de corrosién muestra sin embargo
que existe una zona enriquecida de elementos de adicién en la vecindad de
los verdaderos precipitados (fig.191), y el examen fondo negro permite poner
el fen6meno perfectamente en evidencia (fig.192). A mayor aumento y en
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fondo negro (fig.193) se constata un lfmite muy neto entre la zona corrof-
da correspondiente a los espacios interdendriticos y los ejes de dendrita
mds puros, que no fueron atacados. Esto se ve confirmado por la fig.194
que muestra otro corte de la misma probeta: la cara examinada estd a 90@
de la precedente (en consecuencia paralela a los ejes de las dendritas) y

"~ se observan las bandas paralelas alternativamente corrofdas (espacios in-
terdendriticos) y no atacados (eje de las dendritas). Por fin, siempre so-.
bre esta aleacién Al-U con 0, 08% de U, las micrograffas 195, fondo claro,
y 196 de fondo oscuro, ilustran el efecto de la orientaci6n cristalina sobre
los resultados del ataque con reactivo de figuras de corrosién. Un lfmite
de grano separa la micrograffa en dos partes y el efecto de grabado al nivel
de los espacios interdendriticos aparece invertido de una zona a la otra,
En realidad, es el tamafio y la densidad de los puntos de ataque lo que di
ferencia un cristal del otro: las figuras de corrosién muy finas y juntas dan
en efecto una superficie ligeramente corrofda que dl.funde poco la luz y que
aparece por este hecho poco atada,
Terminaremos estas observaciones sobre las estructuras de solidificacién
con el estudio de una gran dendrita observada en un pequefio lingote de alu-
minio conteniendo 140/ppm de hierro. Luego de un pulido electrolftico de
la superficie, un ataque con un reactivo de microfiguras ha dado la imagen
representada en la fig.197 (macrograffa en fondo negro). A pesar de la de
bil cantidad de impurezas, el reactivo pone bien en evidencia las zonas don
de ellos han segregado y la figura 198 muestra, con aumento m4s fuerte,
una vista de la estructura, en la vecindad del eje principal de la dendrita,
Pero el hecho, sin duda més importante, es perceptible en la frontera entre
la dendrita principal y los cristales vecinos. En este nivel, en efecto, el
reactivo revela zonas enriquecidas en impurezas que son las antiguas fron
teras entre las dendritas en el momento del fin de la solidificacién (figs.
199 y 200).
Los lfmites eran entonces muy atormentados y, en el curso del enfriamien
to, ya en estado sé6lido, los lfmites se han desplazado, haciéndose m4s rec
tos con el objeto de disminuir su energfa interfacial,
Sobre las micrograffas se perciben pues, simultdneamente, los lfmites en
tre granos en el momento de la solidificacién y los lfmites actuales m4s
rectilineos.

Iv.2, Los reactivos "colorantes'",

Con esta denominacién designaremos los reactivos que producen en la su-
perficie de las probetas, capas delgadas coloreadas asf como reactivos que provo
can la aparicién de una capa pequeiia superficial no coloreada. En éste dltimo ca-
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80, fenémenos de interferencia o fen6menos de polarizacién pueden permitir la
observacién de coloraciones extremadamente vivas sobre la superficie metalo-
grifica.

v.2.1, Reactivos que dan capas delgadas coloreadas.

Un muy antiguo reactivo de este tipo que se utilizaba para el examen de

~ los aceros es el citrato de sodio en ebullicién., Gracias a este reactivo es posible
colorear selectivamente los carburos contenidos en los aceros, notablemente el
carburo de hierro (cementita) que es muy visible en las figuras 201 y 202,

No insistiremos sobre este tipo de reactivos, habiendo sido publicadas nu
merosas recetas (23) con el objeto de colorear selectivamente algdn constituyen-
te determinado,

iv.2,2, Reactivos que forman pequefias capas delgadas
epitdxicas.

Gracias al empleo del pulido electrolftico que permite conservar intacta la
estructura superficial de las superficies pulidas, ha sido posible el desarrollo de
los reactivos que dan capas epitdxicas mds o menos espesas. Como consecuencia
de las relaciones de epitaxia, las capas delgadas formadas tienen espesores varia
bles que permiten revelar las variaciones de orientacién cristalina o las anomalfas
de composicién qufmica del metal sub-yacente, Se puede comprender el gran inte-
rés que estos reactivos presentan: mientras que los ataques corrosivos no ponen en
evidencia mds que los limites de los granos (o de las fases) por ejemplo, se puede
esperar, con la ayuda de las capas epitdxicas, adelantar un paso hacia una micro--
graffa mds cuantitativa (hemos visto que el ataque con reactivos que dan figuras de
corrosién tendfa hacia ese mismo objetivo)

Una de las particularidades de las capas epitdxicas es la de desarrollar en
superficie intensas coloraciones, Se trata de colores de origen ffsico debidos a;:
= Fen6émenos de interferencia,

- Fenémenos de polarizacion,
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Iv.2,2,a Capas epitdxicas con colores de interferencia,

El método consiste en desarrollar sobre la superficie, por inmersién en
un reactivo apropiado, capas muy delgadas, Esta pelfcula siendo epitdxica, po-
see un espesor que estd determinado por la orientacién cristalina del metal sopor
te (y, eventualmente, por su composicién qufmica). Cuando se ilumina con luz
blanca y en incidencia normal en una superficie como ésta, cada elemento de la
superficie aparece coloreada con un tono propio que depende del espesor de la ca
pa delgada depositada. La coloracién es debida a las interferencias formadas en
tre la luz reflejada por la superficie externa de la capa, y aquélla reflejada por
el soporte metdlico sub-yacente.

La diferencia de marcha entre los dos haces, igual a 2ne (n = lfmite de re
fleccion de la capa, e = espesor de la misma), es pues variable segdn la orienta-
cion del cristal soporte, ya que el espesor de esta capa depende de la orientacion
del soporte,

Habrd extincién cuando 2ne = MA con K: impar) e iluminande con luz
blanca,las longitudes de onda extinguidasno son las mismas cuando e varfa, Cuan
do e aumenta se pasa progresivamente del amarillo ( A= 0,6 4~)alazul (N =0,4),
En el caso del 6xido sobre hierro se observardn los colores siguientes:

e= 604 : amarillo claro
110 :+ rosa claro
140 : rosa violaceo
200 A . violeta
300 : azul
480 : azul verdoso

En funci6én de la orientacién del cristal con respecto al plano de la super-
ficie, los espesores de capas de 6xidos formadas van creciendo en el orden siguien
te:

(110) Z (321) 2 111y £ (100)
amarillo rosa violeta azul

lo que concuerda con los resultados obtenidos por C. LIBANATI en el caso de la sul
furacién del hierro por Azufre 35 S a 509C,

Ejemplos de aplic':acidn' - Caso del aluminio y sus aleaciones.
ILuego del pulido electrolitico, las probetas son atacadas en una soluci6n
acuosa conteniendo 4% de MnO4K y 2% de NaOH (24). Se forma una capa
delgada de 6xido que da lugar a colores de interferencia sensibles a las
' variaciones de composicién de la solucion sé6lida. Por otra parte, cier-
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tos constituyentes tales como el Al.gFe Al Ni son coloreados por el reac-
tivo (Al Mg2,A1 Cu, Mgq,si, Al Mn, AICr, Al,Ti, no lo son).

Las mlcrograﬁas 203 a zﬁo muestra.n Jas estructl.ras de las aleaciones AlMn
y AlMg enfriadas muy rédpidamente luego del estado liquido (velocidad de en
friamiento de 25.0002 C/seg) (25). Se observan muy claramente las redes
de las dislocaciones estabilizadas en los planos (112) y (100). EIl contraste
de los sub-limites est4 aquf ligado a fen6menos de segregacién que provo~
can variaciones de espesores de la capa epitdxica.

Las micrograffas son de hecho cortes de prismas hexagonales cuyo eje es
paralelo a una direccién (111} de los cristales. Se constata la existen-
cia de espirales de crecimiento. En otro orden de ideas, CALVET (26) ha
utilizado el mismo reactivo para estudiar el "light phenomenon'' descripto
por Miss GAYLER (27). Se trata aquf de una aleacién RR-47 con 6% Cu,
0,25% Mn y 0,12% Ti (resistente al ""creep"). ILuego de un revenido de 50
dfas a 3002 C se ve bien los cristales que crecen localmente a expensas de
los cristales vecinos. Este '"light phenomenon'' aparece aquf en forma muy
destacada (fig.211).

Caso de las aleaciones ferrosas
Fu€ BEAUJEARD (18) quien primeramente utiliz6 los rea.ctivoa que dan ca
pas delgadas de 6xido con wlores de interferencia para estudiar los aceros.
Primero preconizé reactivos a base de hidr6xido de sodio que contiene un
elemento oxidante tal como el CrgOqK, 0 NOgNa., Pero su empleo presen
ta algunos inconvenientes por el hecho que el ataque tiene lugar durante la -
ebullicién (riesgo de alteraciones de estructuras metastables y adem4s pe
ligro de una variacién no controlada de la composicién del reactivo como
consecuencia de la evaporacién). :
El mismo autor ha pues adoptado un reactivo utilizable en frio (29): una
solucién de bisulfito de densidad 1,32 dilufda en 50% de agua. ' La capa del
gada de sulfuro formada es epitixica y presenta colores de interferencia
(fig.212a). Este reactivo es muy sensible a las heterogeneidades fisicas
ligadas a la deformacién del material asf como a heterogeneidades de com
posicitn quimica como lo muestra la fig.212b, relativa a una probeta de
acero obtenida en un convertidor Thomas. Otro aspecto de interés del re
activo precedente ya ha sido sefialado por VILLE LA; segdn este autor,
permite diferenciar la ferrita de la martensita poco cargada en carbono a
condici6n de hacer preceder la inmersién en bisulfito por un corto ataque
en una solucién saturada de 4cido pferico en alcchol.

Caso de las aleaciones de uranio y de las aleaciones nucleares.
Entre los reactivos que forman capas epitdxicas y que se utilizan para el
examen de las aleaciones de uranio, MONTI recomienda notablemente la
inmersién de las probetas durante dos a tres minutos en una solucién de

_fosfata de sodio hirviente (Fig.213).
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Iv.2.2,b Capas epitdxicas examinadas en luz polarizada.

Se ha visto que los cristales de materiales anis6tropos iluminados con luz
polarizada (polarizacién plana) podfan dar lugar a modificaciones en la luz refleja
da: ' '

- Sea que la superficie haga girar el plano de polarizacién (caso del estafio
cuadritico o del plutonio monoclinico),

.- sea que la luz polarizada plana es transformada en luz polarizada elfptica
(caso de Zn hexagonal).

Pero ademds el microscopio polarizador puede producir fenémenos de co
loraciones en el caso de un metal is6tropo recubierto de una pelfcula de un com~
puesto anis6tropo. Si la capa es espesa y anis6tropa, se observan fen6menos idén
ticos a los producidos por los materiales anisétropos.

Para transformar en colores vivos los grises y los negros obtenidos entre
nicoles cruzados, es suficiente intercalar entre los polarizadores una l4mina lla-
mada "de tinta sensible". Es una ldmina de cuarzo birrefringente de caras parale
las, tallada paralelamente al eje 6ptico y cuyo espesor es tal que la diferencia de
camino entre los rayos ordinarios y extraordinarios sea igual a una longitud de on
da A del medio del espectro visible (color verde). Esta l4mina "de tinta sensible"
estando colocada a 452 de los planos de polarizacibén de los nicoles, extinguird com
pletamente a la luz longitud de onda A, y las otras aparecerdn parcialmente extin
guidas segdn su grado de elipticidad. °

Sila capa es a la vez transparente y birrefringente, siendo variable el es
pesor del film superficial, aportard modificaciones m4s o menos importantes al
grado de elipticidad de luz polarizada reflejada. Resultardn, en consecuencia,
contrastes de tonos entre los cristales de orientaci6n diferente del metal subya-
cente. - Hay que notar que la birrefringencia de una pelfcula superficial puede ser
debida no solamente a su estructura cristalina anisétropa sino también a la pre-
sencia de microporos cuya forma y dimensijones determinan una birrefringencia
""de forma''.

Ejemplos de aplicacién - Caso del cobre
JACQUET ha sido el primero en utilizar la formaci6én de pelfculas colorea
das para el estudio del cobre OFHC (inmersién de las probetas en sulfuro
de amonio muy dilufdo). LACOMBE y MOUF LARD (30) han obtenido el
médximo partido del método examinando la superficie sulfurada en luz pola
rizada. Las figs. 214 y 215 muestran muy claramente las maclas en el co
bre, examinadas con o sin luz polarizada (con interposicién de una ldmina
de tinta sensible).
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Es util sefialar un interés muy particular del método de examen en Iuz po
larizada. Si en dos cristales se presenta un mismo plano cristalogréfico
en el plano de la superficie (un plano 1100& por ejemplo): esos dos cris
tales tendrdn el mismo tono en luz blanca normal, pero si tienen un eje

* cristalogréfico orientado segdn dos direcciones diferentes (un eje £ 110))
con luz polarizada, por el contrario s6lo las zonas de orientaci6én rigurosa
mente semejantes pogseerdn -para cada posicién de la probeta que gira, con
respecto a los nicoles cruzados- una coloracién idéntica. “

Caso de las aleaciones nucleares.

Capas bastante espesas de 6xido, epitdxicas, pueden ser desarrolladas so

bre probetas de plutonio alfa monoclinico. MONTI (31) preconiza el modo

de operacién siguiente:
Pulido electrolitico en un bafio conteniendo: 50 cc de PO4H3 (d=1,71)
50 cm3 de dietilenglicol, con una tensién de 5V y con una densidad
de corriente de 50mA/cm2. Iuego del pulido se deposita sobre la
superficie pulida-algunas gotas de HpOg 2 110 voldmenes para ior-
mar una capa de 6xido epitdxica. El examen en luz polarizada, es
tando los nicoles casi cruzados, permite diferenciar los granos muy
vivamente coloreados.

Iv.3. Los ataques electrolfticos.

Los reactivos de ataque qufmico observados hasta el presente producen
efectos de corrosién o forman dep6sitos m4s o menos selectivos ligados frecuen
temente a la formaci6n de pilas locales al nivel de 1a superficie atacada. Se pue
de, pues, pensar que aplicando una cierta diferencia de potencial 2. la probeta su
mergida en el reactivo se puede obtener un dosaje mds flexible del ataque micro
grifico y se puede, adn, hacer que los ataques sean mds selectivos y mds repro
ducibles. Es efectivamente lo que se ha podido constatar y daremos algunos
ejemplos.

Iv.3.1. Ataque preferencial de los lfimites de grano.

Una de las apliaciones més significativas del ataque electrolftico intergra
. nular es el que trata el estudio de la suceptibilidad de ciertos aceros inoxidables
a la corrosi6n intercristalina, Se sabe en efecto que ciertos tratamientos térmi-
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.cos a temperaturas comprendidas entre 450 y 9502 C hacen perder a estos aceros
su caracterfstica de inoxidabilidad. Los reactivos electroliticos utilizados para
este estudio pueden ser repartidos en dos grupos:

= El 4cido nitrico dilufdo que produce sobre los estados sensibiliza-
dos un ataque intergranular en forma de surco, adn cuando no se
constate la presencia de un precipitado en el lugar mismo de los If
mites de grano.

- Los otros reactivos (dcidos cré6mico, oxdlico, tartdrico, citrico,
sulfdrico, sulfato férrico o cianuro de sodio) que revelan los preci
pitados de los carburos, de ferrita ® o de fase sigma (fig. 216),

Iv.3.2, Formaci6én de figuras de corrosién.

Con el objeto de localizar las dislocaciones en la superficie de los crista-
les, numerosos autores han intentado producir figuras de corrosién de una mane-
ra mis controlable que por una simple inmersién en un reactivo qufmico. Se pue
de esperar, controlando cuidadosamente las condiciones de electr6lisis, obtener
una relacién exacta entre el ndmero de dislocaciones presentes y el de las figuras
de corrosibn observadas. En ese orden de ideas DUNN (32) ha estudiado, por ata
que electrolftico, la reparticién de las dislocaciones en los planos de deslizamien
to de aleaciones ferrfticas Fe-Si (figs.217 y 218). Ha podido también poner en
evidencia los movimientos de dislocaciones provocados por los tratamientos de re
cocido en aleaciones previamente deformadas (notablemente ha estudiado los fen6-
menos de poligonizacién). Las figuras 219, 220 y 221 muestran micrograffas de
la aleaci6n Fe-Si deformado y recocido.

Para el estudio de la deformacién pldstica del latén alfa 65-35, JACQUET
(33) ha utilizado un método un poco particular. Primeramente ha pulido electrolf
ticamente las probetas deformadas y recocidas y luego las ha atacado anédicamen
te en una solucién de hiposulfito de 0,2% durante 60 segundos con una densidad de
corriente de 1,5 A/cm2, En estas condiciones se forma una capa de sulfuro epi~
tdxica que es disuelta por una inmersién muy breve (1 segundo) en el 4cido clor-
hfdrico concentrado. Un examen de la superficie (fig.222) muestra entonces una
acumulacién preferencial de las figuras de ataque en las zonas ricas en disloca-
ciones, en consecuencia finamente poligonizadas.

En el estado simplemente deformado, el mismo autor ha podido as{ poner
en evidencia apilamientos de dislocaciones en ciertos planos de deslizamiento (fig.
222b).
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IV.3.3; El grabado electrolftico. -

Por dltimo, sefialaremces una aplicaci6n interesante de los ataques electro
Hticos que dan nacimiento a figuras de corrosién muy apretadas, lo que conduce
a un grabado muy fino de la superficie atacada,

Caso del cobre -
Es también a JACQUET que se debe este métedo. Iuego del pulido elec-
trolftico de la probeta en un bafio fosférico y sin sacar el espécimen del ba
fio, se corta la corriente de electrolisis y se cortocircuita inmediatamente
los electrodos. Como consecuencia de fenémenos de polarizacién en el ni-
vel de la probeta (debido 2 la presencia de una capa viscosa) una muy débil
corriente recorre el circuito. Iuego de 60 a 90 segundos, se saca la probe
ta atacada y el grabado producido muestra muy claramente las heterogenei-
dades de deformaci6n pldstica (figs. 223 y 224), bien visibles en luz polari—
zadas,

Caso del uranio

El metal es pulido en el electrolito con dcido cré6mico y 4cido acético duran
te 20 minutos bajo una tensién de 30 V. En ese momento se baja brusca-
mente el voltaje a aproximadamente 2 a 3 V y se efectda el grabado duran
te 8 a 10 mimutos (33).
Este método de ataque es muy interesante pues es muy sensible a las débi
les variaciones de orientacién cristalina, Veremos, por otra parte, que
los resultados proporcionados pueden ser adin grandemente mejorados por
una oxidacién efectuada scbre la probeta luego del grabado. De cualquier
manera que sea, es €l dnico grabado que permite revelar las estructuras
de poligonizaci6n del uranio, Esta poligonizaci6n puede tener diversos orf
genes: puede resultar de las tensiones ligadas a las variaciones de volime
nes que acompaiian a la transformacién alotrépica del uranio.
Durante un enfriamiento de 7002 C se tiene, en efecto:

Uf‘(,;c_) — Up (tetragonal) a 7702 C

Up —= Ud (ortorrémbico) a 6632C
la importante variacién de volumen que acompafia a la transformacién ga
ma —* beta conduce a una intensa poligonizaciéan de la fase beta. Las im-
purezas del metal se segregan en las paredes de dislocaciones que forman
atmé6sferas de COTTRELL que subsisten y permanecen en el lugar luego
del pasaje de la transformacién beta—alfa. EIl grabado electrolftico sen
sible a las segregaciones de impurezas es entonces capaz de revelar, a la
temperatura ambiente, estructuras que existfan a 6652C. En la fig. 225
se percibe muy netamente la red de limites y sublimites de la fase beta en
sobreimpresion sobre la red poco visible de los lfmites actuales alfa.
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Iv.3.4. Los ataques electrolfticos controlados (Método
potenciostdtico).

Hemos visto que los resultados de ataque electrolftico procedfan de un cier
to empirismo. Es dificil explicar porque ciertos reactivos atacan los 1fmites de
grano mientras que otros producen figuras de corrosién. Es EDELEANU (34) quien
ha perfeccionado la técnica de ataque electrolftico practicando ataques bajo un po-
tencial impuesto. La puesta a punto del potenciostato electrénico de respuesta rd
pida, permite mantener un potencial muy estable de ataque de una probeta gracias
a un electrodo de referencia controlado.

Principio del método

Se puede admitir en primera aproximaci6n, que en unaaleaci6n polifdsica,
en el curso de disolucién electrolitica bajo un potencial fijado, cada una de las fa-
ses tiene su propia cinética de disoluci6én, La corriente que atraviesa la célula de
ataque, es pues la suma de las intensidades relativas de las diferentes fases. Si
para cada valor del potencial, se mide la intensidad correspondiente, se puede tra
zar la curva llamada de "polarizacién" de la probeta. ILa fig.226 muestra un ejem
plo de curva de polarizacién en el caso de un acero con 9% de nfquel y donde se han
separado las curvas relativas a las fases alfa y gama que se pueden encontrar en
este acero.

Estas curvas muestran notablemente que entre los dos potenciales de pasi
vacién es posible observar una disolucién de la fase alfa mientras que la fase ga-
ma permanece pasivada. Resulta de esto la posibilidad de disolver selectivamen
te la fase alfa en un agregado bifdsico.

IV.3.4.a Aplicacién de la deteccién de fases en aceros ri-
cos en cromo (35) :

Caso del acero con 21% de cromo, 14% Mn, 0,65% Ni y 0, 03%C.

El revenido a 6502 de este acero hipertemplado provoca una precipitacién
en el nivel de los Ifmites de grano de la austenita, Esta precipitacién con
siste en un agregado laminar de Cr N y de austenita empobrecida en Cr y
N y enriquecida en Mn.

Si el tiempo de revenido a 6502 es prolongado o si la temperatura es mis
elevada, aparece otra fase rica en Fe, Cr, y Mn cuyo pardmetro es veci-
no al de la fase sigma.

Esta fase no es absolutamente revelable por un ataque cldsico en un reacti
vo fluorhfdrico (fig.227). Por el contrario, estudiando las curvas de pola-
rizacién en medio sulfdrico de la aleacién en estado revenido, se observa
la presencia de dos picos uno de los cuales se encuentra a 9000V (Fig.228),
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un ataque potenciostitico en estas condiciones revela perfectamente la fa-
se buscada (Fig.229) que un andlisis puntual de la microsonda ha permitido
identificar como contenido 45% Fe, 11%Cr, 35%Mn, 6% Si.

Caso del acero con 25%Cr, 20%Ni, v 0, 09%C.
Las curvas de polarizacion en medio sulfdrico de los estados hipertempla-
do y revenido a 750°C, se distinguen solamente por un muy ligero decalaje
en el dominio de actividad (fig. 230).
Sin embargo, operando a -425 mV se pone de manifiesto facilmente la pre-
cipitacién de la fase sigma en los lIfmites de grano (fig.230b) (esta fase es
imposible de poner en evidencia por los métodos cldsicos de ataque quimi-
co).

W.3.4.b Aplicaciones a la detecci6én de la fase delta en
aceros 18-8 conteniendo Mo y Ti.

En estos aceros se constata, luego de hipertemplado desde 11502 C, la pre
sencia de una cierta cantidad de ferrita delta (m4s rica en Cr y mds pobre en Ni
que la matriz gama), las figuras 231, 232 y 233 muestran en este caso c6mo los
resultados del ataque evolucionan cuando se cambia el valor del voltaje impuesto:

- Bajo + 1,05 V durante 5 minutos los 1fmites de grano de las dos fa
ses son atacados (fig.231).

= Bajo ~-0,35V durante 1 hora sdélo los lIfmites de grano de la austeni
ta se corroen (fig,232).

- Bajo -0,45V durante una hora, sélo la fase ferrftica es atacada
' (fig. 233).

Se ve pues que el método potenciostdtico es un procedimiento de ataque,
ciertamente delicado, pero que ofrece mdltiples posibilidades. Se puede en efecto
atacar preferencialmente y en forma selectiva ciertas fases o ciertos lfmites de
grano, lo que permite identificaciones imposibles con los procedimientos tradicio
nales.
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CAPITULO V

Utilizacién de los fen6menos de oxidacién

Hemos ya seiialado que la formacién de capas delgadas epitdxicas podfa dar
informaciones preciosas. Las capas de 6xido pueden ser obtenidas de diferentes
maneras:

= Por inmersién en una solucién oxidante (es el caso que hemos ya
estudiado anteriormente) '

- Por oxidaci6tn térmica

- Por oxidaci6n ahodica.

V.1l. 1a oxidaci6n térmica

Esta oxidaci6én puede efectuarse segdn tres procesos (fig.234):

1% Formaci6n de un film de oxigeno disociado, absorbido sobre la su-
perficie (quimiadsorci6n).

2. Fijacién de O, molecular en la cara externa del film precedente (ab
sorci6n ffsica).

3. Crecimiento de un film de 6xido (reaccién de oxidacién).

Segdn la temperatura, es uno u otro de estos procesos el que actda en for-
ma preponderante (fig.235):

A bajas temperaturas dominan los procesos 1 y 2

A temperaturas medias dominan los procesos 2y 3

A altas temperaturas solamente el proceso 2 subsiste, pues el 6xi-
do tiende a disociarse.

Pero no solamente la temperatura juega un rol preponderante en la oxida-
cién térmica. Ia fig. 236 muestra que la influencia de la orientacion del
cristal y que el estado superficial de los 4tomos metdlicos tiene también

importancia, y conduce a un perfil de equilibrio que pone en evidencia los
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planos densos. Es de hacer notar que atmésferas ligeramente sulfurantes
producen también fenémenos de estriacién.

Teniendo en cuenta que las estrfas se desarrollan a altas tempera-
turas, se comprende facilmente que este método de examen permite cono-
cer a temperatura ambiente la estructura existente a la temperatura mds
alta del tratamiento. Pero ademds los fenémenos de quimiabsorci6n tienen
consecuencias importantes sobre todo en los procesos de recristalizacién.
En el caso de una aleaci6n Fe-Si, con 3% Fe laminada y pulida, la recrista

# lizaci6n secundaria dzpende de la naturaleza de la atmésfera del horno de
recocido. Cuando la atmésfera es un vacfo del orden de 5 x 10™4 de mercu
rio, la energfa de las superficies (100) es mds grande que la de las super
ficies (110), por lo cual estas dltimas se encuentran favorecidas y los cris
tales de recristalizacién que tienen esta orientacién se desarrollan prefe-
rencialmente (textura 110 ). Por el contrario, si el recocido es conducido
en atmésfera de argén impuro, la energfa de los planos (100) es mds débil
que las de los planos (110) , lo que produce entonces una textura (100).

OBSERVACION: El fené6meno de estriacién es también perceptible en los
casos de las aleaciones fragilizadas. Pero esta estriacién es inter
granular y no puede ser puesta en evidencia mds que por fractogra-
ffa (ver capftulo 7). Una ruptura intergranular estriada es as{ ca-
racter{stica del estado fragilizado (37b).

V.1.2, Aparicién de los gérmenes de 6xido (o de sulfuro) sobre la superficie ca-
lentada a temperaturas intermedias.

Este fen6meno aparece si la presién parcial de oxigeno (o de azu-
fre) es bastante baja, del orden de 102 mm de mercurio. La relacién en
tre estos gérmenes y los defectos de estructura del sector estdn adn en
discusién, Esto hace que las aplicaciones metalogrdficas de los gérmenes
de 6xidos sean muy limitadas.

X g

V.1.3. Desarrollo de una capa epitdxica de 6xido térmico.

Cuando la temperatura es bastante baja (comprendida entre 200 y
5002 C) y la presién parcial de oxfgeno es bastante alta, se observa la for
macién de films delgados epitdxicos cuyo espesor varfa de 50 a 10004,
Los films son, pues, susceptibles de dar fenémenos de interferencias uti
lizables en microscopia 6ptica. Segdn Cabrera y Mott, la formacién de
una capa de 6xido se efectda en varias etapas:

- Primero hay quimiabsorcién del oxigeno en la superficie y luego
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en la interfase 6xido-oxfgeno. Electrones del metal pasan enseguida
a través de la capa de 6xido por "efecto tdnel' gracias a los defec-
tos de red del 6xido, y llenan los niveles electrénicos libres del ox{
geno quimiabsorbido. Se establece entonces un campo eléctrico a
través de la capa y este campo es capaz de extraer iones del metal
subyacente y la velocidad de oxidacién estd regida por la velocidad
de extracci6n de estos iones. En lo que concierne a la anisotropfa
de formaci6n de los films interferenciales, hay que admitir que ella
se encuentra bajo la dependencia de una anisotropfa de emisién de
electrones. El ndmero de electrones desplazados, y por consecuen
cia el campo, varfa con la cara cristalina que los emite.

En cuanto al origen de la epitaxia, adn no ha sido propuesta ninguna
explicacién verdaderamente satisfactoria. Se ha pensado en concordancias
pardmetricas entre la red del 6xido y la del metal; este factor serfa eviden
temente favorable pero numerosos casos estdn en desacuerdo con esta idea.

Se ha querido ver una concordancia entre los planos de gran densi-
dad atémica o i6nica del soporte y de la capa, lo cual no siempre es verdad.
El punto mds importante es sin duda la correspondencia de las direcciones
de gran densidad atémica o i6nica. Los crecimientos de films de 6xido se
efectdan entonces dando lugar a un desplazamiento mfnimo de 4tomos, sobre
todo cuando la direccién densa forma un dngulo débil con el plano de la su-
perficie del metal (38).

Ejemplos de aplicaciones metalogrdficas.

Las aplicaciones de las 14minas delgadas de 6xido térmico son muy
numerosas y citaremos algunos ejemplos:

a) Estudio de las variedades alotr6picas estables solamente a altas
temperaturas.
Es el caso del hierro que pasa de la estructura alfa bec a la es~-
tructura gama fcc a 9102 C. 1a figura 241 muestra una esfera de
hierro luego de un calentamiento a2 12002 en atmésfera de hidrége
no. Las figuras 237 a 240 muestran algunos aspectos de estriagién
en el caso de las aleaciones Fe-Cr y Ni-Cr (se notan las trazas de
planos de maclas caracter{sticos de la estructura § )y del Cu.

b) Estudio de las aleaciones complejas.
El método de oxidaci6n térmica permite poner en evidencia hetero
geneidades de composicién de soluciones s6lidas en la vecindad de
los constituyentes precipitados. Beaujard ha podido asf mostrar
heterogeneidades en la matriz austenftica de una fundicién comple
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ja""Ni-Resist" (C = 2,9%, Si = 2, 8%, Mn = 2%, Ni=14%, Cu = 6%,
Cr = 2%). La fig. 242 muestra el aspecto obtenido luego de una
oxidacién térmica controlada.

c) Estudio de sinterizado de polvos de hierro
El estudio del sinterizado es delicado pues la presencia de poros
impide a priori la utilizacién del pulido electrolftico. Cizeron (39)
ha resuelto muy elegantemente el problema puliendo primero me-
cdnicamente (con polvo de diamante) sus probetas. La capa defor
mada durante el pulido es restaurada por un corto recocido de una
hora a 8002 en una atmésfera de hidrégeno puro y seco. Durante
este recocido no hay modificacién del tamaifio de los granos y la su
perficie es ""renovada" gracias a la eliminaci6n de las finas estrfas
de pulido debido a difusién superficial de dtomos. La probeta en-
friada es enseguida llevada durante 6 a 15 minutos a 2002 C en pre
sencia de oxfgeno puro a la presién atmosférica, es entonces que se
forma la capa epitdxica que permite revelar los cristales, y en con~
secuencia la posicién relativa de los poros con respecto a los Ifmi-
tes de grano actuales.

Estos estudios han permitido precisar el proceso de sinterizacién
del hierro en diversas condiciones, especialmente en funcién de la tempe-
ratura de sinterizacién, Se constata una gran diferencia de porosidad en-
tre Ias probetas sinterizadas en fase alfa (a 8302C) o en fase gama (a 9302 C).
Esto es indicado en las figs. 243 a 247.

V.1.4, Caso particular de las figuras térmicas producidas en el Al y en las alea~
ciones livianas.

Si se somete a una probeta de Al pulido electrolfticamente a un ca-
lentamiento a temperatura bastante alta (8 )> 5002 C) y este calentamiento
es seguido de un enfriamiento bastante lento (mds de 1 minuto para descen
der de 630 a 202 C), se ven aparecer figuras térmicas generalmente geo-
métricas (fig. 247).

Se trata de figuras excavadas cuyas facetas corresponden a planos
reticulares de bajo fndice (dos facetas son planos 111} y la tercera ca-
ra es un plano 5_110_2 0 11002 en el caso de una figura triangular).

Ha sido Doherty (40) quien ha estudiado particularmente este fen6-
meno y ha precisado las condiciones de aparicién:

- Las figuras no aparecen mads que durante el enfriamiento de la pro
beta inicialmente pulida,
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- La temperatura de comienzo de la percepcién de las figuras se en-
cuentra tanto mds baja cuanto mds baja es la temperatura maxima
del tratamiento,

- El intervalo de temperatura Ag‘entre la temperatura mdxima y la
temperatura de aparicién aumenta a medida que la temperatura maxi
ma disminuye,

- Si la temperatura mdxima es muy baja, el fen6meno no es percepti-
ble.

Doherty ha mostrado que, posiblemente, las vacancias de origen tér
mico son la causa del desarrolloc de las figuras térmicas producidas en el Al,
Se sabe, en efecto, que la concentraci6n de vacancias es una funcién expo-
nencial de la temperatura absoluta

C=Co . exp (%)
Donde Qe, energfa de formaci6n de una vacancia, es del orden de 1 eV.

En el curso del enfriamiento de una probeta, existe pues una sobre
saturacién de vacancias, las que tienden a eliminarse. Esta eliminacién
se hace mds facilmente en el lugar en que ciertos defectos de estructura
de la red, tales como los Ifmites de grano, las impurezas precipitadas o
las dislocaciones.

Si numerosas vacancias emprenden el mismo camino, por ejemplo,
una lfnea de dislocacién, que desemboca en la superficie, estas vacancias
se encontrardn atrapadas bajo la capa de 6xido superficial. A ésto se de-
be la formacién de cavidades microscépicas que revelan los puntos de
emergencia de lfneas de dislocacitn.

En los lfmites de grano y en los sublfmites, las vacancias se en-
cuentran atrapadas y no pueden llegar a la superficie, lo que permite po
ner en evidencia los 1fmites y los sublfmites caracterizados por una au-
sencia completa de figuras térmicas (fig.248). Este método es particu-
larmente interesante pues permite revelar la poligonizacién adn en alumi
nios muy puros, en los cuales los reactivos quimicos, sensibles a las aso
ciaciones ''dislocaciones-impurezas'" son inoperantes.

Conviene sin embargo seiialar que la técnica que utiliza las figu-
ras térmicas, presenta algunos inconvenientes entre los cuales citaremos:

=~ 1a necesidad de calentar las probetas a una temperatura bastante
elevada,
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= La falta de definicién en las estructuras finamente poligonizadas,
cuando las dimensiones de los subgranos se hacen del orden del ta
maiio de aquéllas de la banda empobrecida en figuras térmicas que
marca los sublfmites.

* ' 1
s .

V.1.4.a Aplicacién al estudio del desplézamliento de las lineas de dislocaci6n .
Cuando Bse cicla térmicamente una probeta entre dos temperaturas
altas (entre 630 y 5302 C, por ej.), con permanencia poco prolongada a la
temperatura mdxima, es posible observar trazas sucesivas debidas a la
migracién de las lfneas de dislocacién como consecuencia del ciclado (fig.
249 y 250). ”
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_ V.1.4bAplicacién al estudio del rol de los ciclos térmicos en la poligonizacidn

Se ha mencionado en el pardgrafo IV.1.4.b que las subestructuras
de poligonizacién eran afectadas por el ciclado térmico. Las figuras tér—
micas confirman este resultado (fig. 251); este método constituye un me-
dio de investigacién particularmente simple en el caso de tal estudio (41).

"

]

’ -
V.2. La oxidacién anédica

N S

2 Es un método aplicable cuando el 6xido anédico es transparente (ca
8o de las capas espesas examinadas en luz polarizada) o cuando el 6xido
puede ser depositado en capas suficientemente delgadas para que dé tintas
de interferencia . Aplicado primeramente al aluminio y a sus aleaciones

' por Lacombe-Beaujard (42), esta técnica ha permitido obseryaciones muy
interesantes en lo que concierne, eapecialmente, al estudio de las estruc-
turas de fundicién y a la evolucién de las estructuras deformadas$ durante
el curso de tratamientos térmicos (restauracibn y recristalizacién). A tf
tulo de ejemplo, las figs. 252 a 255 indican algunos aspectos observados
luego de una oxidacién anédica (43). :

& La fig. 252 muestra una dendrita en Al refinado (las estriaciones
en los otros cristales son paralelas a direcciones <100) ).

-

- La fig. 253 muestra gérmenes de recristalizacién que se desarro
llan luego de una deformacién del 95% y con recocido de 10 minutos
a 3602 C. Heterogeneidades de coloraci6n en los gérmenes indican
la subsistencia de imperfecciones de estructura en los nuevos cris-

tales, :
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- En la fig. 254, relativa a una aleacién Al-Mg con 3% de Mg, defor
mada 80% y recocida 3 minutos a 2809 C (44), se observa el naci-
miento de sub-granos muy desorientados que tienen de 5 a 6 micro
nes de didmetro y localizados en bandas de deformaci6én originadas
por la deformaci6n pldstica;

= La fig. 255, debida a Lelong (45) muestra la estructura de una alea
cién Al, Zn con 4% de Zn estrudada. EI contraste de los colores es
aquf aumentado por un dep6sito de una delgada capa metdlica (obte-
nida por evaporacién en vacfo). Con luz polarizada se aprovechan
los fen6menos de '""polarizacién de forma'' ligados al microperfil de
la capa de 6xido andédica.

Las técnicas de oxidacién andédica han sido enseguida extendidas a
otros metales, y en particular al uranio (46), al zirconio (47), al titanio
(48), etc.

El caso del U es especialmente interesante pues es un ejemplo de
aplicacibén conjugada de diferentes técnicas metalogrdficas:

- ILuego de un pulido electrolftico seguido de un "grabado" electrolf-
tico realizado en el mismo bafio (el voltaje es disminuido brusca-
mente desde 30V hasta 3V), se produce la oxidacién anédica en una
solucién amoniacal de etilenglicol: etilen-glicol 23 gr., hidréxido
de amonio al 20% 500cc, agua 500cc (temperatura 22 C, Voltaje 40V,
tiempo 60 segundos). Es de notar que el grabado preliminar es in-
dispensable para la obtencién de capas de 6xido epitdxico.

Esta técnica permitié a Robillard poner en evidencia heterogeneida
des de composicién quimica debidas a la precipitacién de hidruros UH, en
un U cargado de hidrégeno (fig. 256). Esta técnica ha permitido también
revelar la poligonizacién de cristales de U alfa debida al cambio de fase
P X (fig. 257). Por fin, esta técnica ha sido utilizada también para es
tudiar los procesos de recristalizacién y la deformacién pldstica (fig.258).
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CAPITULO VI

La utilizaci6én de los radiotrazadores en metalograffa (49)

Si se incorpora al metal o a la aleaci6n estudiada un is6topo radioactivo es
posible detectar fdcilmente la presencia de este elemento y efectuar un estudio to-
polégico de su reparticién. Con este objeto se puede utilizar las técnicas que utili
zan el contaje de radiaciones emitidas, pero también técnicas llamadas "autoradio
grédficas'. La autoradiograffa estd basada sobre el hecho que las radiaciones alfa
o beta emitidas por los dtomos radioactivos son capaces de impresionar las emul-
siones fotogrdficas. EIl empleo de trazadores radioactivos presenta pues bastantes
ventajas entre las cuales citaremos:

- La sensibilidad de detecci6n de los is6topos radioactivos,

- 1a especificidad, pues los is6topos radioactivos estdn caracterizados por
su perfodo y por la caracteristica de su radiacién,

= La posibilidad de estudiar directamente el desplazamiento de bs 4tomos ac
tivados en una probeta metdlica constitufda de 4tomos de la misma natura-
leza pero no radioactivos.

Esta dltima observacién es importante pues el empleo de trazadores radio
activos ha permitido el estudio de coeficientes de autodifusién, pero este proble-
ma esencial sale del cuadro de estos apuntes, Examinaremos pues, sobre todo,
las aplicaciones estrictamente metalogrdficas:

Vi1.1. Aplicacién al estudio de los lfmites de grano

Se sabe que cuando la temperatura no es muy elevada, la difusién
intergranular es mds rdpida que la difusién en voldmen en los cristales.
Este hecho se explica por la presencia de numerosos defectos en los 1fmi
tes de grano. ILa fig. 259, debida a Leymonie (50), muestra en el caso
del hierro, la influencia de la simetrfa de los Ifmites sobre la difusién in
tergranular de los is6topos 55Fe y 59Fe a 7502. La comparaci6n con la
imagen microgrdfica muestra que la difusién intergranular es nula en los
lfmites de macla P y M.
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VI.2,

Aplicacién al estudio de las segregaciones

En el curso de la solidificacién, tienen nacimiento heterogeneida-
des de composicién quimica'debidas al hecho mismo del proceso de solidi
ficacién, EI estudio de las segregaciones de impurezas o de elementos de
aleacién es muy importante en la prdctica. Este estudio puede hacerse
por autoradiograffa, sea irradiando directamente el lingote en una pila de
neutrones lentos, sea inoculando a la aleaci6n liquida un elemento radioac
tivo.

A tftulo de ejemplo la fig. 260 muestra la estructura dendrftica de
un aluminio muy puro ''contaminado'' con 21 ppm de hierro enriquecido en
isétopos radioactivos. Los ejes de las dendritas se encuentran excentos
de impureza y la autoradiograffa permite obtener aquf una fineza de deta-
lles absolutamente notable (51).

Aplicacidn al estudio de la interfase alfa-gama del hierro (52)

Se ha constatado que los coeficientes de autodifusién en volumen
del hierro son mucho mds débiles en fase gama que en fase alfa., Por otra
parte la difusién intergranular es importante en una zona de temperatura
correspondiente a la parte inferior de la fase gama. Con la ayuda de es-
tos datos es posible estudiar la estructura de la interfase alfa-gama pro-
cediendo de la manera siguiente:

Una probeta monocristalina de hierro es pulida electrolfticamente
y luego recubierta con una débil capa de hierro radioactivo por
electré6lisis. Esta probeta es enseguida colocada en un horno de
gradiente térmico de tal manera que la mitad del espécimen se en
cuentra a 9102 C, luego de un tiempo de tratamiento de 48 hs., la
interfase alfa/gama ha alcanzado su posici6n de equilibrio y el de
pésito radioactivo ha podido difundir de manera apreciable. ILue-
go de un enfriamiento rdpido al aire se examina la probeta. Se
constata primeramente que el ataque térmico permite conocer la
posicién de la interfase alfa-gama (fig.261), por otra parte, lue-
go de la eliminaci6n del depésito radioactivo se puede verificar,
por autoradiograffa que se trata exactamente de la interfase. A un
lado de esta frontera, la difusi6n en volumen ha sido importante (la
do correspondiente a la fase alfa), del otro, la difusi6n intergranu-
lar revela algunos de los limites gama presentes (fig.262). Se re-
marca que la interfase adquiere un perfil de equilibrio que es carac
terfstico de las tensiones interfasiales que existen en los lfmites en
tre el cristal alfa y los cristales gama contiguos.
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CAPITULO VII

El Mlcro\scopio electrénico

™~

| Generalidades

Los electrones son partfculas de masa m que llevan una carga eléctrica e.
81 un haz de electrones es acelerado por un potencial E, 1a energfa de los electro-
nes Ee es:

Ee = 3 m v2

Be Broglie mostré que existe una longitud de onda asociada a las partfcu-
las, siendo el valor de esta longitud de onda

N="2_

mv
en la cual h es la constante de Planck.

Se deduce: 2= 1_2_51_22_
de donde Ee = } ) y A= _h

2

A\Zm? \z2mEa

Reemplazando las constantes por los valores se llega a
% a .,._\l 250
E (:Jol+s)
Evidentemente serfa necesario tener en cuenta una correccién relativista

que explique la variacién de la masa del electrén en funcién de la velocidad. Se
sabe en efecto que:

ms: Yo
\VA-V7
en la cual c es la velocidad de 1a luz y se deduce:
>\ h

\ameEe (e %)

(4]
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Ee
el término correctivo 1+ ===
2m,C

aporta una modificacién del orden del 2% para E = 560 Kv, y de 10% para E = 200 Kv.

A tftulo indicativo las longitudes de onda asociadas a los electrones son
iguales a

0,122 A para E = 10 KV
0,0698 8 " E=30KV
0,0536 A " E=50KV
0,03708 " E=100KV
0,0087 & " E =1000KV

Como consecuencia de las muy pequefias longitudes de onda asociadas a
los electrones, el poder separador del microscopio electrénico deberfa ser del
orden de las dimensiones atémicas. Debido a numerosas causas de aberracién
(astigmatismo, aberracién de esfericidad, aberracién cromdtica, efectos dind-
micos ligados a la difusién y a la difraccién de electrones...) el poder separa-
dor estd comprendido entre 6 y 10 A en las mejores condiciones.

1. El microscopio electrénico

El esquema de 1a figura 264 indica el principio de 1a formacién de imdge-
nes en un microscopio electrénico.

Las lentillas son electromagnéticas y la variacién de la corriente de exita
cién de estas lentillas permite:

E 35 Obtener una "iluminacién' homogénea de la preparacién (puesta a
punto de las lentillas del condensador).

2. Realizar la puesta a punto de la imagen (regulacién de las lentillas
del objetivo).

3. Regulacién del valor de magnificacién actuando segdn los aparatos,

sobre la puesta a punto de 1a dendrita intermediaria (caso del pro-
yector a aumentos fijos), o sobre la lentilla de protéccién (si el au
mento de la lentilla intermedia es fijo). '

Los aumentos obtenidos son asf variables desde aproximadamente 2000 (ge
neralmente con una distorsién bastante grande) hasta un aumento de 100. 000 (pero
con una debil luminosidad y bastante grandes dificultades de puesta a foco. Una de
las posibilidades interesantes del microscopio electrénico reside en el hecho de po
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der realizar imagenes de difraccién electrénica en cristales atravesados por el
haz de electrones.

No describiremos esta técnica que serd expuesta en otra parte del curso.
Es necesario sefialar, sin embargo, que para los exdmenes de l4dminas delgadas
metdlicas examinadas por tra.nsparencia _son necesarios altos voltajes, del or-
den de 100 Kv, para obtener una buena tra.nsmisién del haz de electrones. 'En es
te caso es necesario diafragmar fuertemente el haz de electrones con ayuda de
un diafragma de objetivo de 30 micrones de didmetro: se elimina asf la mayor par
te de los electrones difractados, Y el contraste de la imagen se encuentra fuerte-
mente aumentado.

III. Los métodos de preparacién de probetas para la microscopfa electrénica .

’

Dos técnicas pueden ser utiliza;daa:

- Sea que se obtiehe una réplica de la superficie a examinar,
- sea que 8e examina directamente una ldmina muy delgada, transpa
rente a los electrones, del material a estudiarse.

a) Las fécnicas de réplica

No es poeuble examinar por refleccién la imagen ‘electrénica de una
, Superficie metalica es por est;a razén necesario obtener una réplica de Ia
superficie a examinar;’ siendo esfa réplica transparente a los electrones.

Mdltiples técnicas han sido propuestas que presentan sus ventajas y
sus inconvenientes. Describiremos los procegdimientos mads utilizados:

D Las réplicas de carbono

Es un método bastante universal, muy utilizado, y puesto a
punto por Smith y Nutting (54).

La superficie a observar pulida y ligeramente atacada, se
dispone bajo la campana de un "evaporador al vacfo'" (Fig.265). Dos
carbones de calidad espectrogrdfica son dispuestos como lo indica la
figura 2 10 cm'de la probeta, y en el interior de un recinto en el cual
se pueda realizar un vacfo de 10”9’ mm de mercurio. Se hace pasar
una corriente de 50 amperes a través de los carbones durante 3 a 4
segundos lo que permite prodicir sobre la probeta una capa de carbo
no de 200 A de espesor. Esta capa, sobre la cual se ha practicado
un cuadriculado de 3 mm de lado, es enseguida despegada electrolfti
camente o quimicamente y las réplicas, luego de lavadas y secadas
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son dispuestas en grillas soporte que permiten el examen en el mi
croscopio. El microperfil de la superficie se traduce por variacio
nes de espesor de la réplica de carbono, y el efecto de relieve pue
de ser acentuado por un efecto de sombreado. Este sombreado se
realiza, por otra parte, muy simplemente, proyectando el carbono
sobre la superficie con un dngulo de incidencia oblicuo.

La figura 266 muestra, con un aumento de 16,000 x, una ré
plica de carbono debida a Jacquet y relativa a un cromo contenien-
do 14 ppm de nitrégeno y 16 ppm de oxigeno.

Fractograffa, una aplicacién muy interesante de las réplicas de
carbono, ha sido puesta a punto por J. Plateau y Ch. Crussard (55).
La superficie de ruptura de los metales presenta muy frecuentemen
te un relieve considerable que parece hacerlo incompatible con un
examen al microscopio electrénico. Evaporando una capa de carbo
no sobre la superficie de ruptura y despegando esta réplica en una
solucién de bromo a 10% en alcohol etflico, es posible obtener gran
des superficies de la réplica,

Las facies de la ruptura es variable segdn el modo de ruptura, que
puede ser "ductil" (la fig. 267 con "cdpulas'" caracterfsticas), "fra-
gil" (fig.268 con "rfos"), o intergranular con una facie lisa o estria
da (fig. 269).

Otra aplicaci6n de la fractograffa es la relativa al estudio de los po
ros existentes en los productos sinterizados. C.Cizeron y M. Oxley
(57) han estudiado asf el sinterizado de polvos de hierro. Segdn las
condiciones de sinterizado, los poros pueden ser intergranulares
(caso de tiempo de sinterizado corto) o intracristalinos (para tiem-
pos prolongados). Las figs. 270 y 271 muestran porcs intergranula
res luego de un sinterizado de 5 hs. a 8702 bajo hidrégeno y la fig.
272 representa un poro intercristalino que subsiste luego de un sin-
terizado de 120 hs a 8702 bajo hidrégeno.

2. I1as réplicas de extraccién

En los casos donde la estructura presenta precipitados, es
posible conservar en la réplica de carbono, los precipitados extraf
dos que serdn evidentemente poco transparentes con respecto al haz
de electrones,

Las figs. 273 y 274 indican las facies de precipitados inter-
granulares de carburo M23C6 en un acero 18-8 con 0,6% de C reve
nido una hora a 7502C. 1as probetas relativas a estas figuras han
gide preparadas de la manera siguiente: _
- Preparaci6n de una ldmina delgada por pulido electrolftico,
- Evaporacién de una capa de carbono sobre una cara de la 14

mina, .

- Disolucién del metal en bromo alcohélico.
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Es evidente que la fractograffa puede igualmente mostrar
precipitados extrafdos y el estudio de la forma y de la reparticién
de estos precipitados es frecuentemente utilizada para determinar
las causas de la fragilidad intergranular de ciertas aleaciones.

3. Las réplicas de aldmina

En el caso de las aleaciones ligeras, una simple oxidacién
anédica permite realizar la impronta de la superficie (oxidacién en
una solucién saturada de borato de amonio o en una solucién a 12%
de Bo4Hna2 conteniendo 0,5% de So4H2). La réplica se aisla de.su
goporte sea por despegado electrolftico o por despegado qufmico.
Tales réplicas pueden ser sombreadas por evaporacién de sflicio
para aumentar el contraste.

b) Técnicas de observacién en ldminas delgadas.

Las réplicas no revelan m4s que el microperfil superficial y, en
estas condiciones, el examen con microscopio electrénico no es més que
una trasposicién de los métodos utilizados en microscopfa ordinaria.
Grandes progresos han podido ser realizados como consecuencia de haber
aprendido a adelgazar suficientemente los metales para hacerles transpa~-
renteg a los electrones.

Esta es una técnica delicada que requiere suficiente habilidad y ex
periencia pues se trata de realizar ldminas de algunas centenas de ﬂngs-
troms de espesor. En la prdctica es necesario disponer de probetas que
tengan como méximo 0,2 mm de espesor y como minimo 0, 05 mm, Es 89
bre tales probetas que serd necesario efectuar los tratamientos mecdnicos
o térmicos cuyos efectos deseen ser estudiados,

En una segunda etapa es necesario realizar Ia 14mina delgada pro-
piamente dicha y es mediante técnicas de pulido electrolftico que se obtie
ne ésto de la mejor manera.

A tftulo de ejemplo citaremos dos métodos: _

- E1 método 1lamado de la ventana de Bollmann (58) represen

tado en la figura 275.

- El método de Saulnier que utiliza el Disa-Electropol (59).

Los exdmenes de las ldminas delgadas por transparencia permiten
no solamente poner en evidencia los fenémenos de precipitacién sino tam-
bién y sobre todo revelar los defectos de estructura tales como las disloca
ciones y los defectos de apilamiento.

Las figs. 276 y 277 a-b-c muestran también sublfmites o apilamien
tos de dislocaciones., La fig. 278 debida a K. H.Westmascott representa
una fuente de Frank y Read en una aleacién Al-Mg con 3,5%, de Mg templa
da, y la fig. 279 indica en un acero 18-8 el desplazamiento de las lfneas de
dislocaci6én bajo efecto de las tensiones de origen térmico debidas al bom-
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bardeo electrénico de la probeta.

Terminaremos esta revision rdpida de las posibilidades efectuadas por el
examen de l4minas delgadas con un ejemplo de defecto de estructura debido a la
presencia de segregaciones de vacancias. Se trata de dislocaciones de un tipo
particular, llamadas dislocaciones imperfectas.

En el caso de una estructura fcc, por ejemplo el vector de Burgers de la
dislocacién perfecta es 1 ( 110 7 , 81 la dislocaci6n resulta del "retrait" de un
plano denso 51,111?5 , i vector de Burgers sera = < 111 : lo que se designa
como dislocacién imperfecta de Frank. ILa figura %BO muestra "loops" de dislo
caciones de Frank en una aleacién Al-Ag con 16% de Ag templada y envejecida
8 hs. a 1600 C,

En conclusién, las técnicas utilizadas en microscopfa electrénica son muy
diversas, pero se puede decir que la técnica de las ldminas delgadas (imposible
sin pulido electrolftico) ha permitido realizar enormes progresos en la ffsica de
los metales y confirmar fen6menos que habrdn sido previstos por los teéricos.

CONCLUSIONES

Estos apuntes han dado un sumario de las posibilidades que ofrece la
metalograffa. No hay que olvidar, sin embargo, que esta técnica extremadamen-
te importante no puede -ella sola- dar la solucién de todos los problemas. Es,
mds bien, el empleo conjugado de varios métodos de investigacién, lo que debe
permitir conducir al resultado deseado.

Hemos visto en efecto que algunos problemas eran bastante
complicados, ¥V que Ila metalograffa microscépica ha permitido poner el acen
to sobre ciertos problemas esenciales, tales como la revitalizacién, la poligoni-
zaci6n, las segregaciones, la precipitacién, etc. Hemos visto, en especial, que
los defectos de estructura juegan un rol preponderante. El conocimiento de estos
defectos y de la ffsica de los metales en general, ha permitido en la actualidad
comprender lo esencial de los fenémenos y se puede decir que en este estudio, la
micrograffa 6ptica o electrénica ha tenido un puesto importante.
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