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INTRODUCCION L

I TR TOM

El. ESTLDID DE LA ESTRLITULRA
SLFERFICILA

1.1.— OBJETIVO DE LA METALOGRAFIA

El objetivo primario de los examenes metalograficos es el de
revelar los constituventes y estructuras de los metales y sus
aleaciones por medio del microscopio. En casos especiales, el
obieto del examen puede reguerir el resolver los detalles
minimos, pero la mayoria de las veces lo gue es de mayor
importancia gs la seleccidn apropiada de la probeta y su
Dreparaclion.

1.2.- HISTORIA DEL ESTUDIO DE LA ESTRUCTURA SUPERFICIAL

Aungue los metales estuvieron entre los primeros
materiales a ser examinados bajo el microscopio éptico, no fua
hasta gque Sorby perfecciond las técnicas de pulido ¥y ataque
necesarias para resultados reproducibles que la metalografia
gptica S comenzd a wutilizar como una herramienta de
investigacidén normalizada. Aungue hubo un espacio de algunos
veinte afios entre las primeras observaciones exitosas realizadas
por Sorby en 1864, y la subsecuente interpretacion Vv publicacidn
de sus resultados en 1885: no obstante, las micrografias de Sorby
contenian toda la informacidn necesaria para su interpretacion,
al principio su significado verdadero parecia evadirse no solo

para sus contemporéaneos, sino también para €1 mismo. Las
micrografias fueron inicialmente consideradas como curiosidades
ecsteticamente atractivas gue servian para ilustrar las

diferencias entre los aceros de diferente origen y tratamiento
térmico, y s llevd veinte afos para gue las relaciones de las
causas directas entre las propiedades y las microestrucituras
fueron enteramente apreciadas. El secreto principal de Saorby, su
cuidadosa preparacién de la probeta, no fue revelado hasta gue
finalmente se publicaron sus resultados y posiblemente se
hicieron muchos intentos fallidos para reproducir estos
resultados durante el periodo de incubacion de veinte afos.

Este periodo inicial, durante &1 cual dicha interpretacidn
de resultados estuvo atrasada con respecto a los avances
tecnologicos que hicieron posible los resultados, fue seguido &
finales del siglo pasado por un periodo de actividad intensa. Se
examinaron una aleacidn tras otra, y fueron relacionadas sus
propiedades con su microestructura. Los microconstituyentes
fueron exitosamente identificados, y un conocimiento que parece
empirico de sus efectos sobre las propiedades mecanicas fueé
desarrol lado mediante una cuidadosa deduccion cientifica.
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El wuso del microscopio dptico para los propdsitos de
control industrial fue apreciado, y la metalografia optica se
convirtid en la herramienta maz importante del metalurgizta.
Despues de 1900, la consistencia del conocimiento sobre la
microestructura continuo creciendo y los avances anteriores se
fueron consolidando. For 1920 fueron reconocidas totalmente las
limitaciones de la técnica, se reconocic el peligro de introducir
enmascaramientos y se habila establecide a la metalografia optica
como una paicte necesaria de cualquier programa de desarrollo.

El siguiente mayvor avance tecnoldgico que aumento el grado
de informacidn estructural disponibles para el metalurgista Tue
el desarrollo y aplicacion de difraccion de Rayos X.[L31 Sin
embarqo, mientras gue el analisis de rayos X, pudiera dar
informacion directa sobre la estructura "en bulto", de los
metales v aleaciones promediada de volumenes grandes, normalmente
no podria dar informacidn sobre aguellas regiones peguenas del
metal gue por lo regular controlan las propiedades mecanicas.

El desarrollo de las técnicas de interferometria [3]1 v
el empleo de la luz polarizada [ZF1 mejoraron la resclucion
vertical del microscopio dptico e hizo posible =1 estudio
cuantitativo de los metales anisotrdpicos. Actualmente la
interferomsetria dptica puede tener una resolucidn vertical de
splo unos cuantos plancos atdmicos y proporciona un @ medio de
mejorar el contraste superficial asi como €l mapeo exacto de la
topografia de la superficie.

El desarrollo del microscopio electrdnico [3] Como  una
herramienta de investigacion metalografica fue considerablemente
retardado. Y en 1o gue respecta a los métopdos metalograficos,
también necesitaron un desarrollo, va gque en los afos anteriores
a la aparicion de los abrasivos de diamante y los instrumentos
automaticos para el desbaste, pulido etc., £1 pulido mecanico fue
el proceso mas tedioso que era en  verdad dependiente de la
habilidad del "artesano" que preparaba las probetas. Lograr
supertTicies pulidas mecanicamente de alta calidad en la practica
era dificil adn para los metalcgrafos méas competentes. De ahi la
posibilidad de sustituir cuando menos las etapas de pulido de la
preparacion de la muestra por un tratamiento electrolitico
relativamente simple el cudl aparentaba ser capaz de producir
superficies de calidad con una buena reproducibilidad, fue de
Gran atractivo. Aungue hubo algunos cuantos experimentos
llevadns a cabo en el principio de este siglo, el electropulido
fue inventado porvPierre Jacquet [3] de Francia en 1929 y fue
aplicada con &xito a la preparacion de la muestra metalografica
en 1935.
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Antes de 19237, fueron examinados réplicas de superticie (3]
de metal atacadas, pero las técnicas de preparacidn de la probeta
especial Y Sl tecnica necesarias patra dar resul tados
reproducibles puede dafar a la probeta v la guia no siempre puede
extraerse inmediatamente despues del montaie en el plastico.

En 1958, el primer microscopio electrdnico usando un haz de
electrones microenfocados fué comercializado v el estudio de
transmisidn de peliculas cristalinas delgadas las cuales hablan
procedido espasmodicamente por muchos anos: siubitamente rindiod
resultados. Con las intensidades mayores y mejores poderes de
Fresolucidn de los microscopios nuevos s& hizo posible ver la
subestructura dislocada dentro de laminas de metal muy delgadas.
l.a técnica de la léamina delgada fue extendida ré&pidamente hacia
un  amplio rango de metales puros y aleaciones. Este periodo de
rapidos avances parece que ahora ha pasado, y actualmente la
microscopia electrdrnica de transmisidn directa esta entrando a
una etapa de consolidacion,

1.3.— EL PULIDO ELECTROLITICO COMO METODO METALOGRAFICO

El pulido electrolitico o electropulido, (=3=1 usado
ampliamente en la investigacion y en la industria, es el mas
utilizado en la metalografia de aceros inoxidables, aleaciones

de cobre, de aluminio, de magnesio., zirconio v otros metales gue
son dificiles de pulir por los métodos mecanicos. La téecnica
electrolilitica puede retirar completamente todos los rastros de
metal trabajado dejados por el corte, desbastado y operaciones de
pulido mecanico usados en la preparacion de las probetas.

Sin embargo, no se ha desarrollado un mecanismo gue sea
aplicable universalmente, y que se haya encontrado aceptable. Aldn
asi los estudios han producido un poder de discernimiento
considerable dentro del fenomeno. La muestra del metal a ser
pulida por lo general es acabada con un predesbaste por abrasivos
de SiC hasta la lija # &600. La muestra se hace el anodo en una
celda electrolitica gue contiene el electrolito apropiado. La
superficie es suavizada y abrillantada por la solucidn anodica,
cuando se emplee la combinacidn correcta de temperatura del bafo,
voltaje, densidad de corriente v el tiempo empleado.[?]
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1.3.1.—- VARIABLES DEL PULIDO ELECTROLITICO

En un intento de duplicar resultados de otro, el metalagrafo
enfrenta la dificultad de controlar muchas variables
experimentales. Las variables gque influyen los resultados del
electropulido incluyen:

— Buperficie del area a ser pulida

— Orientacidn de la muestra en el banro

- Seleccidn del material del céatodo

- Relacidn del area superficial anodo—-céatodo

~ Espacio entre el anodo-catodo

- Profundidad de la muestra dentro de la superficie de
la solucidn

- Composicion de la muestra incluyendo las impurezas

- Cambios en la composicién y tiempo de vida del bafo
electrolitico

- Temperatura del bafo

- Grado de agitacion del bafo

~ Densidad de corriente y voltaje

- Tiempo

- Grado del tratamiento mecé&nico anterior o preliminar

- Manera de retirar la muestra del barfo

- Frocedimiento de enjuague

La necesidad de controlar todas estas variables actda como
un freno para su aplicacion para muchos de los metaldgrafos,
miemos que han reducido el empleo de este método.

1.3.2.- JUSTIFICACION DEL EMPLEO DEL ELECTROFULIDO

VENTAJAS

El electropulido posee muchas ventajas gue hacen ague el
procesa sea atractivo. El electropulido correctamente aplicado,
puede ser de gran valor ya que las superficies preparadas suelen
ser tan buenas como las mejores que se obtienen por medio del
pulido mecanico. Cuando el desarrollo o procedimiento del
electropulido se lleva a cabo correctamente, lazs superficies
preparadas esté4n libres de rayaduras y se retira la deformacion
del corte y el desbaste. De ahi gue el método sea ideal para la
preparacidn de metales que son dificiles de pulir mecanicamente,
especialmente cuando el metal dafado o los enmascaramientos por
bandeado mecanico representan problemas. Estas caracteristicas
son de valor para las pruebas de microdureza a muy baja carga, o
para el trabajo en lamina delgada del Microscopio Electronico de
Transmision .
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Fara los laboratorios gue examinan en forma rutinaria, las
mismas muestras de materiales, una vez que las condiciones de
aperacidn han sido completamente establecidas, un metaldgrafo
sin experiencia puede ser entrenado répidamente y obtener unos
excelentes resultados. En algunos casos, el electropulido puesde
reducir g1 sobretiempo reguerido para la preparacion. Algunas
veces el atague pusde agregarse en el mismo electrolito solo
mediante la reduccicon del voltaje aplicado cerca del 10 porciento
de aguel reqguerido para £l pulido.

DESVENTAJAS

Desde 1 punto de vista de desventaja algunos de los
electrolitos son toéxicos y altamente corrosivos y pueden ser
explosivos. Decafortunadamente muchas publicaciones no
proporcionan wna descripcidn completa acerca de las precauciones
necesarias para 21 uso seguro de los electrolitos. Fara alounos
electrolitos, la composicion del bafio vy las condiciones de
operacidn pueden variar substancialmente sin gue afecte los
resultados, mientras que otros electrolitos deben de s2r
controlados rigurosamente dentro de unos limites muy estrechos
para ocbtener resultados satisfactorios.

El electropulido es apropiado para las metales puros vy las
aleaciones de fase simple. El electropulido de aleaciones
multifasicas es por lo regular un poco mas dificil debido a las
diferencias en los grados o velocidades de pulide d los
constituyentes. Fueden encontrarse dos tipos de problemas. 1 la
segunda fase es anddica con respecto a la matriz, esta csera
atacada preferencialmente. 81 la segunda fase es catddica con
respecto a la matriz, la matriz es atacada preferencialmente,
dejando la segunda fase en relieve, como es observado al
electropulir el hierro gris grafitico.

&
-
b

En algunas soluciones, por ejemplo aguellas gue contisnen
acido perclorico, no es seguro 1 emplear monturas de plastico.
Ademas el trabajar con muestras muy pequedas es mas dificil vya
que las puntas son atacadas a una velocidad méas rapida ague el
interior, las puntas superficiales, los recubrimientos, fisuras o
poros  pueden no ser satisfactorios para la observacion. Muchas
soluciones atacaran preferencialmente las inclusiones no
metélicas. En algunos casos, la superficie electropulida puedse
ser pasivada vy zser dificil de atacar.
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METODOS DE FREFARACTION
METT AL OERAF TOES

Los metodeos gue se discuten en esta seccidn se refieren al
campo de la metalografia que utiliza luz visible como medio de
radiacidn. Este campo es llamado en forma variada como
metalografia de luz visible o metalografia Optica para
distinguirla de la metalografia electrdnica.

La mayoria de los pasos en la preparacion de la probeta
metalografica s50n aplicables a otros tipos de probetas
metalograficas tales como las de microscopia eléctrica, pruebas
de microdureza, medicion cuantitativa de microestructuras [E].

2.1.—- LA MICROSCOFIA OPTICA Y SU RELACION CON LA OBTENCION DE LA
FROBETA METALOGRAFICA OFTIMA

La superficie de una probeta metalica pulida v atacada
muestra caracteres estructurales bajo el microscopio dptico, los
cudles son funcion de la estructura metdlica, 21 procedimiento de
preparacion de la probeta v &1 método de observacidn gue se esté
emp leando.

El buen metaldgrafo combina el conocimiento de los efectos
de la preparacion de la probeta con el conocimiento de la dptica
de la formacidn de la imagen a modo de deducir el tipo de
microestructura.

A continuacidn se dan los puntos generales que se deben
tomar en cuenta respecto a la preparacion de la probeta
metalografica, para la obtencién dptima de la misma, para
realizar un sxamen v un diagnédstico exitosos

1.~ Que la pieza o parte debe ser representativa del punto a
estudiar.

Z.— El corte. desbaste y pulido hacerlos de modo gue minimice &1
distorsionamiento o flujo de material de la superficie

metdlica causada por la deformacidn mecanica y de esta forma
permita que la microestructura original sea revelada por el

atague.
S.— Debe de guedar libre de rayas de pulido y manchas de liguido.
4.~ Hacer un pulido de modo guse se conserven intactas las
inclusiones.
S.— Lograr wna planicidad suficiente para permitir un examen a

grandes aumentos.
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MUESTRE®D

OFERSSCIONES EN LA
FREFAFQCION DE LA
FROEETA METAL OERAF T~

2.2.- FROCEDIMIENTO DE MUESTREO

2.2.1.- SELECCION DE LA PROBETA METALOGRAFICA

La seleccion de las probetas de ensayo para el examen
metalografico es axtremadamente importante ya qgue, =1 la
interpretacidn es de gran valor, las probetas deben ser
representativas del material que esta siendo estudiado. EI1
propgsito final del examen metalografico es lo que ogeneralmente
determinara la localizacion de los probetas a ser estudiadas.

Con respecto al proposito del estudio de la probeta, el
examen metalografico puede dividirse dentro de las tres
siguientes categorias:

o
-—

«»2«1.1.- Estudios generales o trabajo de rutina

Fara un estudio general, deben de escogerse probetas a

partir de los lugares gque sean los mas parecido posible para
revelar las maximas variaciones dentro del material bajo estudio.
For ejemplo, en una fundicidn las probetas deben de tomarse
dentro de las rzonas en las cuédles puede esperarse que OCurra la
maxima segregacidn, asi como las probetas en las cuales 1la
segregacion pueda ser la minima. En el examen del alambre o

Tleje., las probetas de ensayo deben de tomarse de cada uno de los
extremos.

2.2: 1.2~ Estudio de fallas

8i tiene gue ser diagnosticada la causa de la falla, debern
tomarse las probetas de ensayo tan cerca como sea posible a 1la
fractura o al inicio de la falla. En muchos de los casos ectas
probetas se deben tomar de un area alrededor de la falla., para
una comparacion de las estructuras y las fallas.

2.2.1.3.— Estudios de investigacion
Fara estudios de este tipo avanzado, el mismo investigador

puaede ser el juez de la seleccion de sus probetas, vya que el
mismo ha disefado sw propio proceso de investigacidn.
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2.2.2.— SELECCION DEL TIPD DE SECCION

Habiendo establecido la localizacién de las muestras
metalogridficas a estudiarse, debe decidirse el tipo de seccion a
examinarse.

En una fundicidn, la seccidn gue se corte perpendicular a
la superficie mostrard las variaciones en la estructura desde el
interior al exterior de la fundicidn.

En los metales trabajados en frioc o en caliente, debe

estudiarse tanto la szeccidén transversal y la longitudinal. En
este caso, las investigaciones especiales podrian reguerie, 2n
ciertas ocasiones, probetas con superficies preparadas

paralelamente a la superficie original del productoc. En el caso
del alambre y de redondos pequefos, la seccion longitudinal a
través del centro de la probeta proporciona ventajas cuando se
estudia conjuntamente con la seccidn transversal.

2.2.3.— INFORMACION REVELADA POR LA SECCION LONGITUDINAL Y
TRANSVERSAL

Las secciones transversales y las intersecciones se toman
perpendicularmente al eje principal del material y en gensral son
preparadas para revelar lo siguiente:

. Mariaciones en la estructura desde el centro a la
superficie
Distribucidn de impurezas no metalicas a traves de la
seccion

. Decarburizacidn superficial en un material ferroso
Frofundidad de imperfecciones superficiales

» Frofundidad de corrosidn

. Espesores de recubrimientos protectores v

. Estructura de recubrimientos protectores

Las secciones longitudinales se toman paralelas al eie
principal del material y son para revelar, en general:

. Extension de deformacitn en las impurezas rno metalicas
Direccidn y grado de deformacién plastica, como la gue se
muestra por la distorsidn del grano
La presencia o ausencia de bandeado en la estructura y
En general para las correcciones logradas con cualguier
tratamiento térmico.lé&]
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2.2.4.—- TAMARDO DE LA PROBETA METALOGRAFICA

La probeta para el examen metalografico generalmente, para
facilitar su preparacidn no debe ser mayor que 0.5 a 1.0 pulgada
cuadrada (12.7 a 25.4 mm2) o de aproximadamente 0.5 a 1.0 pulgada
de diametro, si el material es redondo. El peso de las probetas
no debe ser mayor al necesario para procurar un  manejo o

manipulacidn adecuada durante el pulido.

No siempre es posible el aseqgurar que la probeta tenga las
dimensiones arriba mencionadas ya gque el material a examinarse
frecuentemente es mas peguedo. Asi para pulir un alambre, fleje,
v otros articulos pequedos es necesario recurrir al montaje. Fara
mas detalles precisos al respecto referirse a ia parte
correspondiente al montaje.

Las partes de las superficies examinadas siempre deben darse
con los resultados al reportarse y cualquier descripcion de
alguna micrografia, de modo que estée completamente claroc cuales
secciones se emplearon para el examen.
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2.3.— CORTE Y LIMPIEZA
2.3.1.—- SELECCION DE FPROBETA PARA CORTE

Muchas o 1la mayoria de las probetas metalograficas s0n
empleadas para control del proceso. Se deben disefar piezas
zatélite de prueba gue estén ligadas a las piezas de forja o©
coladas, de modo gue s6lo sea reguerido un minimo de corte para
obtener las probetas metalooraficas.

Utros usos metalograficos importantes, diferentes al control
del proceso incluyen: el examen de defectos gue aparecen en los
productos finales o parcialmente acabados, y el estudico de partes

gque han tenido fallas de servicio. For lo general, las
investigaciones para estos fines requieren gue la probeta sea
tomada de una masa o proporcion grande del material, y por lo

regular involucran mas de una operacidn de corite.

Muchos estudios metaloaraficos reguieren mas de una sola
probeta, por ejemplo el estudio de la deformacion en los metales
laminados, por lo regular requieren de dos secciones, una
perpendicular v la otra paralela al eje mayor de la direccion de
la deformacidn. Las partes gque han fallado puesden estudiarse
me jor, seleccionando una probeta gue intersecte el origen de la
falla, =i 21 origen puede ser identificado sobre la superficie.
Dependiendo del tipo de falla, puede hacerse necesario 1 tomar
varias probstas del area de falla v de las secciones adyacentes.

2.3.2.— TIPOS DE DANDOS A LA ESTRUCTURA POR EFECTO DE CORTE

Al cortar la probeta metalografica del cuerpo principal de
la pieza , debe tomarse cuidado de no afectar la estructura del
metal. Se distinguen tres tipos de dafdos gue se pusden inducir en
la estructura al efectuar el corte:

2.3.2.1.— Arrastre de metal por =21 corte de borde. Una
lubricacién durante el corte tiende a mantener este arrastre al
minimo.

2.3.2.2.— Calentamiento de estructuras sndurecidas durante
el corte, lo cual transforma la microestructura y propisdades
mecanicas del material. Este calentamiento puede disminuirse
manteniendo las piezas refrigerandose durante el corte, si es
posible con agua, u otro tipo de refrigerantes.

2.3.2.3.— E1l corte por flama da una alteracion completa de
la estructura. 8i ez necesarioc este tipo de corte, debe tomarse
la probeta inicial de la pieza entera lo suficientemente grande
de tal forma que pueda volver a cortarse al tamafdo apropiado de
la probeta por aloidn otro método.
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2.3.3.— TIPOS DE CORTE
2.3.3.1.- FRACTURADO

Fueden obtenerse superficies de fractura con golpes de
martillo o aplicaciones constantes de presidn. Las fracturas
controladas pueden producirse por la prueba de impacto o 1la
prueba de tensidn, y pueden controlarse la localizacion de la
fractura mediante el muesqueo o 1 ranurado del material.

2.3.3.2.— CORTE FOR DISCOS ABRASIVOS

Desde antafio, los instrumentos mas comunmente usados para el
corte en los laboratorios metalograficos son las maguinas de
corte abrasivo. Incluyen desde las pequ=fas para cortes delgados,
que son maguinas que emplean discos aglomerados con abrasivo de
diamante, de aproximadamente cuatro pulgadas de diametro y solo
unas cuantas milésimas de pulaada de espesor, hasta las maguinas
grandes de piso que emplean discos de abrasivo o de diamante de
mas de doce pulgadas de diametro y de 1/16 de puloada de espesor.
Las magquinas de corte automaticas de disefip avanzado para
laboratorio emplean discos abrasiveos de 6 a 12 pulgadas de
diametro.

El corte abrasivo por disco puede producir danos de
deformacidén hasta de una profundidad tan grande como ©.04
pulgadas. Este dafo puede disminuirse empleando discos de corte
delgados. El1 disco duro (el gque esta hecho con materiales
aglomerados duros) comanmente es 21 mejor para cortar piezas
suaves, al contrario se prefiere un disco suave para materiales
duros, vyva que se debe permitir un mayor desgaste de uno de los
dos componentes durante el corte.

Tode el corte con disco abrasivo se debe de hacer en humedo.
Debe permanecer directo sobre el corte el fluido de agua o de
aceite soluble en acgua. Algunas maguinas cortadoras de
laboratoric proporcionan corte sumergide. E1 corte en hamedo
producird un acabado de superficie suave, y lo mas importante
protegerd contra el dafo excesivo de la superficie, causada por
el sobrecalentamiento.

2.3.3.3.— CORTE POR SEGUETA

Este es quizé& e1 método mds antiguo de corte en el
laboratorio metalografico. E1 método es adn usado con la segueta
manual, de motor o de banda. En el corte por segueta el dafo de
la superficie es; en primer lugar de deformacion mecanica, en
forma relativa solo un dafico muy pequero resulta del calor por
friccitdn. Las hojas de segueta, generalmente son hechas de acero
endurecido y son empleadas para cortar solo materiales mas
suaves gue la hoja de segueta, de lo contrario se romperia.



GENERALIDADES DE METODOS METALOGRAFICOS 12
ae B R T E

Debe emplearse aceite o soluble en agua como fluido de corte
para evitar el desgaste prematuro de los dientes de la segueta,
asi como para disminuir el calor por  friccion, que podria
suavizar los dientes de la segueta o alterar la microestructura
de la probeta abajo de la superficie cortada.

2.3.4.- LIMPIEZA DE LAS PROBETAS METALOGRAFICAS

Es esencial la limpieza antes vy durante el pulido, ya gue
deben ser retirados todo tipo de grasa y aceite mediante un
solvente apropiado. Antes del pulido debe quitarse cualguier
recubrimiento de metal que pudiera interferir con el ataque
subsecuente del metal base. Las Tracturas rugosas, deben
limpiarse con una solucién diluida de citrato de amonico o de
acido fosfdrico, cuando se trate de aceros.

Al estudiar el acero base de un material galvanizado, por
ejemplo, debe removerse el recubrimiento de zinc con una solucian
de acido nitrico en frio o de &cido sulfdrico diluido. E1 método
cdel dcido nitrico reguiere gue se evite el sobrecalentamiento.
va gue las muestras grandes generaran un calor considerables
colocando el recipiente de limpieza 2n un contenedor con agua se
evitara 21 atague del acero base después de gue se haya retirado
el zinc.

Habra ocasiones que =e reqguiera de otro tipo de limpieza,
més adelante se hablars de dos tipos de dispositivos de limpieza
para la aplicacién en particular de piezas sinterizadas.

2.3.5.— IDENTIFICACION DE LAS PROBETAS

Las probetas seran Oatiles solo si su origen es conocido. For
lo tanto. las probetas deben marcarse claramente tal gue su
identidad no se pierda uwna sola vez en la secusncia de
preparacidén. Es importante gue las marcas no causen ningidn cambio
en la superficie de la probeta. Las marcas se colocaran sobre el
lado opuesto de la cara critica para evitar asi los dafos. Las
etiguetas de identificacion deben fijarse de inmediato en la
maontura, para evitar pérdidas de identidad en este punto.

La identificacion se puede hacer por los siguientes metodos:

A). Empotrado simulténeoc de una etigueta de identificacion
escrita

B)., Inscrita

C). Grabada por vibracidn o electrdnica

2. Estampada
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2.4.- MONTAJE DE LA PROBETA

Existen muchas razones por lo cual ss necesario incorporar
una probeta en un dispositivo de montaje: 21 manejo se Tfacilita,
hace posible el acomodar la montura si la forma y tamarno de 1la
pieza no es normal y gue no posea esquinas agudas las cuales
podrian dafar los pafos y lijas de pulido.

Una probeta puede montarse antes del corte, después del
corte, después del maguinado o pulido preliminar o adn incluso
después de algln tratamiento final de abrasion. Sin embargo, la
etapa a la cual se lleve a cabo el montaje tiene poca influencia
sobre cualquiera de las etapas de montaje por si mismo o en los
subsecuentes pasos de preparacion. En la actualidad las probetas
son montadas casi totalmente en cilindros de plastico, en algunas
ocasiones son dtiles los disefos de grapas mecanicas.

Basandose en la técnica usada existen cuatro métodos
fundamentales de montar probetas:

a).— Monturas mecanicas

b).— Montaje por electrorecubrimiento

c).~ Monturas de tipo fraguante

d).— Materiales plasticos termofijos y termoestables

2.4.1.— MONTURAS MECANICAS

For lo general 1los alambres y las laminas se& montan
acomodando varias probetas dentro de un paquete sosteniéndolas
con dos piezas y dos pasadores. Estas piezas terminales deberan
ser de preferencia de la misma dureza gue las probetas o piezas a
montarse, vya gue por lo general el redondeo de los bordes de la
seccion a pulirse se debe a la diferencia de la dureza de las
probetas y de los sostenedores. 5i esto no fuera posible, por lo
menos debe tener caracteristicas similares de pulido y abrasion
cuando es de importancia la retencion de la forma del borde.
También debe tener caracteristicas similares de atague o ser
inerte a las soluciones de ataque cuando sea necesario atacar la
probeta una vez realizado el pulido. Ademas las probetas deberan
estar estrechamente unidas para prevenir la absorcion excesiva Yy
la subsecuente exudacion de loz liguidos de pulido y atague,
esta exudacidn también debe evitarse i el reactivo de atague
pueda dafar el sistema de lentes del microscopio.

S5i no se tiene la separacion adecuada surge otro problema,
gue es el manchado a lo largo de todo el borde de la probeta,
@sta dificultad se soluciona insertando una hoja delgada de
material suave para asegurar una probeta mas compacta y para
proteger o preservar las irregularidades superficiales, pero como
va se menciond este material de relleno no debera reaccionar
electroliticamente con la probeta durante el atague. Tambien se
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pusden ocupar peliculas de material plastico en donde no surgen
problemas debido a las diferencias de atague.

La presidn del prensado también es de importancia, ya que si
esta e5 muy baja se presenta la formacion de huecos, y &n forma
contraria si la presidn es demasiado alta las probetas puedesn
resultar deformadas.

La naturaleza del procedimiento de monturas por grapas y las
precauciones asociadas a ella limitan su aplicacidn a probetas
con superficies planas. Como el método resulta incomodo de ahi
gue su restricciodn tiende a aplicarse solo en casos en donde el
montaje por plastico no es posible, o por algunas razones
gspeciales, como por ejemplo, tamafo muy grande de la probeta.

2.4.2.—- ELECTRORRECUBRIMIENTD Y MONTAJE

Los alambres peguefos, probetas de formas extranas,
irregulares o algunas fracturas gue tengan que examinatrse en  sSuUs
bordes, por lo regular son electrorrecubiertas antes de montarse
para evitar las rasgaduras o el redondeo durante el pulido. Estas
probetas recubiertas son montadas después por algan otro
procedimiento de montaje.

H metales ferrosos son recubiertos con cobre para este
proposito, @1 procedimiento se presenta como anexo A, en ia
pagina sigulente.

o i)

Los metales preciosos por lo gensral se recubr=n con
nigusl, oro, plata, mientras gue las fracturas de muchos metales
no ferrrsos se recubren con plata.

El metal de recubrimiento debe de ser un metal ligeramente
méas suave que la probeta para evitar la diferencia de pulido del
material que pudiera enmascarar el borde y no debs reacclionar
electroliticamente con el metal base de la probeta.
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A N E X O 4

FROCEDIMIENTO PARA RECUBRIR MATERIALES FERROSOS
[&]

1.- Aplicar primero un recubrimiento rapido en un bano de cianuro

COMFOSICION BARD DE CIANURO
22.9 gramos de Cianuro cuproso
74,0 gramos de Cianuro de sodio
15.0 gramos de Carbonato de sodio
1.0 litro de agua

2«= Aplicar la densidad de corriente de 0.2 Amperes/dmz & este
bafo

3.~ Seguir con un recubrimiento en un bano de sulfato de cobre

COMFPOSICION DE BAMO DE SULFATO DE COEBRE
250,00 gramos de cristales de Sulfato de cobre
75.00 gramos de acido sulfarico
1.00 litro de agua
4.~ fAplicar en este bafo una densidad de corriente de 2 a 4
Amperes/dmz. Hasta la obtencion de la capa deseada para la
nroteccidn de los borde.
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2-4.

3.— MONTAJE EN CILINDROS DE FLASTICO

Los reguirimentos de los plésticos usados en el montaje
metalografico son por lo regular poco exigentes. Ninguno de
los plasticos disponibles en la actualidad hacen frente a
todas las exigencias, por lo tanto es necesario poseer  un
agran nimero de los mismos para que pueda ser seleccionado el
o los mas apropiados para la aplicacidén en particular. Fara
realizar esto debemos ser capaces de adecuar las necesidades
de la aplicacidn en particular con las propiedades de los
plasticos disponibles. For consiguiente., en principio hay gue
conocer las propisdades de los plasticos de montaje.

3.1.-REQUERIMENTOS DE LOS FLASTICOS DE MONTAJE

El proceso de montaje no deberd darar la probsta causandole
una distorsion fisica o cambios estructurales, los cuales
serian detectados en el examen microscopico subsiguisnta.

Es deseable una resistencia adecuada a la distorsidn fisica a
temperaturas elevadas, =i la probeta reguiere ser calentada
durante 21 pulido, atague o lavado.

Se requiere una resistencia adecuada a los reactivos guimlcos
y solventes dentro de los cuales pueda ser sumergida la
probeta montada. El atague de esta naturalesza es  relevante
cuando causa una marcada deteriorizacicon del plastico o
cuande manchas debido a la reaccion y/o los productos de 1la
solucicdn se depositan sobre la superficie de la probeta.

Es indeseable que se forme una fisura en la intercara
plastico-probeta, porque el escurrimiento de las soluciones &
partipr de la fisura puede causar 2l manchado de la superficie
preparada. Esto también es 4til cuando se desea una buena
retencidn de las orillas de la probeta, particularmente
cuando estén presentes sobre la probata peliculas
superficiales irregulares delgadas (tales como los oxidos).

Fuede desearse gue el pléastico penetre y llene los pequedos
porogs vy hendiduras o grietas de las probetas (cuando, por
gejemplo estos causan dificultades en el contacto de las
soluciones durante la preparacidn y el ataque).

los grados de abrasidn y pulido del plastico deben ser
similares a aguellos de la probeta.

Es necesario una conductancia gléctrica significante si  la
probeta va a ser atacada o pulida electroliticamente.
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.— En ciertos casos se requiere una transparencia que permita el
reconocer las caracteristicas sobre la superficie de los
lados de las probetas.

.~ E1 plastico debe ser sencillog de moldear vy de facil
disposicidn en el mercado.

L

10.- E1l costo pusde ser la consideracion final, aungue debe de
mantenerse en perspectiva contra los otros costos de
preparacion.

2.4.3.2.— PROPIEDADES DE LOS FPLASTICOS DE MONTAJE

A continuacidn se comparan los plasticos uno a uno con  sus
propiedades enlistadas en la tabla 2.1
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TABLA 2.1

FROPIEDADES TIFICAS DE PLASTICOS ADECUADOS

FARA MONTAJE METALOGRAFICO

CONDICIDNES DE  MOLDED TEMPERATURA DE
PLASTICD TIPD DISTORSICN DE
1 CALOR
TEMPERATURA | PRESION | TIEMPD "
' | 1b/p12 ; nota §
! ] %
Fendlico Termofijo 170 4000 3 min 140
polvo de nota 1
moldeo
Acrilico Termoplastico 150 4000 sin &5
polvo de
moldeo de
polimetil
metacrilato
Epéxico Termofijo 20 - 40 - 24 hr &0
resina fra- nota 2 nota 9 5
guante
Allyl Termofijo 160 2500 & min 150
compuesto de nota 3
moldeo
Foravar
compuesto de Teraoplastico 220 4000 sin 73
moldeo de
formal
polivinilo
Folivinil Tersoplastico 160 3000 sin &0
compuesto de nota 4
moldeo clora-

do
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CONTINUACTION

TABLA 2.1

COEFICIENTE DE VELOCIDAD VELOCIDAD
EXPANSION DE DE
TERMICA ABRASION FULIDD RESISTENCIA QUIMICA
TRANSPARENCIA
in/in/°C um/min um/min
nota 8 nota 7 nota 8
3-45% 109 100 2.9 Opaca Sin resistencia a dcidos
fuertes o alcalinos
§ - 9x107° - 7.5 Blanca Sin resistencia a los
dcidos fuertes |
4-7yx109 100 1 Clara pero Ligera resistencia a la mayo- |
con un cafe ria de los alcalinos y dcidos |
brillante en Resistencia pobre a los Acidos
el color nitrico concentrado v al acé-
tico glacial
3-5x107° 190 0.8 Opaca Sin resistencia a los 4cidos
fuertes y alcalinos
6-8x 1070 20 1.1 Clara pero Sin resistencia a los
con un café dcidos fuertes
brillante en
el color
5 - 18 x 1079 45 1.3 Opaca Alta resistencia a la
mayoria de les acidos
y alcalines
]
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NDTAS REFERENTES A LA THADB L2

l.- Brado relleno de madera, de preferencia con bajo contenido de relleng

2.- Resina epoxica liguida con un endurecedor amino alifdtico

3.- Polimero diallyl ftalato con un relleno de asbesto

4,-Un P.W.L. estable rigido; por ejemplo, una mezcla de 100 partes de una pasta grado fabrica, dos
partes de fosfato dibdsico de plomo, y dos partes de sulfatoc tribasico de plomo.

5.- Como Esté determinado por el método descrito en ASTH D648-36, como una resistencia de fibra de 264
1b/plg K

6.- E1 coeficiente de expansién térmica de la mayoria de los metales estd en el rancode ! -3 x 10 v
in/in/"C. 7

7.— Velocidad de abrasidn parz una probeta de un &rea de | cm = desbastada con una lija ligsramente
gastada de grado 600 de carburo de silicio bajo una carga de 100 g a una velocidad de 10 ce/ming
estas son aproximadamente las condiciones gue se aplican durante la operacidn de abrasion comin sobre
una rueda giratoria a 200rpm.
Fara algunos metales las cifras comparativas son:

Cromo 1.5 um/min
Latén (70/30) 14 um/min
Aluminio 45 um/min

B.- Velocidad de pulido de una montura de 1 pulg. de didmetro scbre una rueda giratoria a 230 rpm
cubierfa con un paso de cerdas sintéticas y cargado con un abrasivo de diamante de 4 - 8 um de grade.
Estas cifras son comparables con las de la tabla 2.2.

3.~ Depende de la escala de curado, puede ser tan alto como 110°C cuando el curado es en caliente.

NOMBRES COMERCIALES DE ALGUNDS TIPOS DE PLASTICOS

TIFD PRESENTACION COMERCIAL
FENOLICAS POLVOS DE COLORES NEGRD, RDJO, VERDE Y COMO PREMOLDES,
DIALYL FTALATOD POLVD AZUL
TERMOPLASTICOS POLVD TRANSPARENTE (TRANSOPTIC)
EPOXICA JUEGD DE RESINAS (EPO-KWICK., FAST CURE EPOXY)

ACRILICA JUEGD DE RESINAS (SAMPL-KWICK. FAST CURE ACRYLIC)
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iJ.— Dafo a 1la probeta por montaje en plasticos

S= disponen de dos tipos generales de plésticos, s decir,

aguellos gue deben ser moldeados bajo presidn a
temperaturas elevadas y aauelleos gue puesden ser colados
como liguido el cual polimeriza subsecuentemente a presidn
atmosférica y temperaturas cercanas a la temperatura

ambiente (tipo fraguado). El moldeo en el primer caso puede
causar los siguientes tipos de dados a la probeta:r fractura
de los materiales fragiles ; distorsion de las probetas
guebradizas ’ cambios estructurales en las alesciones de
endurecimientoc por precipitacidn , si estas ocurren a las
temperaturas de moldeo, introduccion de enmascaramientos por
deformacion de ciertas aleaciones (latdn y circonio). EI1
dafin por presion se evita completamente con el uso de
plasticos de fraguado vy es mayor el daA™o por calentamiento,
ya gque algian calentamiento puede ogcurrir debido a la
naturaleza exotérmica del proceso de polimerizacidn.

ii).— Distorsidén del plastico a temperaturas elevadas

Los plasticos de moldeo pusden ser ademdas subdivididos =
log tipos termoplasticos y termofijos. En estos dltiamos
pocurre  un procesc de curado a la temperatura de moldec vy
se debe permitir un tiempo apropiado para que sea completo.
En el caso de los termoplasticos el proceso de moldeo es
salarz=nte el de consolidacidn, es un proceso que se inicia &
una temperatura un poco abajo de la de moldeo enlistada en
la tabla 2.1 el cual se completa en un tiempo corto despues
de gque se alcanzd dicha temperatura. 5in embargo., una ve=z
consolidado, el termoplastico debe ser enfriado por debajo
de cierta temperatura caracteristica, antes de gue este
pueda senr forzado, ya que puede sar distorsionado
serliamente. For otra parte, no pueds =1=0 calentado
subsecuentemente arriba de esta temperatura, si s& quiere
evitar la distorsion sera solo bajo presion . Esta
temperatura, la cual es conocida como temperatura des
distorsion en caliente, no pusde definirse con praEclision
debido a que ss dependiente del ssfuerzo aplicado vy del
grado de tension aceptado. Las caracteristicas enlistadas en
la tabla Z.1 son para una serie de condiciones normalizadas
y son solamente comparativas, aungue pusden dar L a
indicacion a groso modo de la temperatura a la cual g1
pléstico permanecerd sin distorsiones serias en la practica
del montaje metalografico. Notese gue los termopléasticos
tienen temperaturas de distorsidn en caliente mas bajas
compatadoas con los plésticos termoestables.
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Los materiales termofijos, entonces regueriran la aplicacidn
simultanea de presion y temperatura durante el ciclo de
moldeo y deben retirarse del molde de la prensa a la
temperatura méxima de moldeo. Los materiales tipicos
termofijos son los compuestos fendlicos, y en el mercado
existen incluso como premoldes para cuando la seccion de la
pieza no deba ser deformada por la presion inicial, ademéas
se reduce el tiempo de moldeo. Otro tipo de materiales en
esta categoria son los compuestos de dialil ftalato, existen
las fendlicas mezcladas con aluminio cuando se requiera de
conductividad eléctrica.

Los materiales termoplésticos se mantienen fundidos &
la temperatura méxima de moldeo y deben enfriarse cerca de
la temperatura ambiente antes de retirarlos del molde de 1la
prensa. Debido a sus valores de presion bajos gue se
utilizan durante los ciclos de precalentamiento v de moldeo,

con este tipo de materiales se pueden encapsular piezas muy
fragiles.,

Los materiales tipo epdxico, son un medio de montaje con
curado a temperatura ambiente. Fosee ejxcelentes cualidades
cde adhesion y la viscosidad apropiada para rellenar las
muestras con cavidades v poros. Las monturas tienen un
contraccion baja, son duras, 20N densas vy con una
resistencia alta a la abrasiodn mecénica y al ataque guimico,

iii).- Resistencia al ataque quimico

Todos los plasticos enlistados poseen una resitencia
adecuada a los reactivos comparativamente suaves gue se
emplean para muchos de los atagues metalograficos. Sin
embargo, muchos muestran una resitencia no satisfactoria a
los reactivos fuertes empleados, por ejemplo, los usados en
@l atague de los metales refractarios. El1 clorure de
polivinilo y los plasticos epdxicos son satisfactorios en
este aspecto.

Los plésticos también muestran una resistencia variada a los
solventes mas cominmente empleados en las operaciones de
limpieza y secado; aungue en esta instancia, puede =scogerse
el solvente satisfactorio que se adecie al plastico. For
ejemplo, todos los plasticos enlistados poseen una buena
resistencia al alcohol, pero el epédxide v el formvar (tipo
de resina comercial), son atacados por la acetona, como para
permitir la formacidn de manchas cuando se emplea dicho
solvente para el secado; los plasticos de acrilico son
atacados severamente con la acetona y por los hidrocarburcs
clorados. Los plasticos Allyl tienen una prominente
resistencia a estos solventes.
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iv).— La formacidn de fisuras en la intercara probeta-plastico

V)-_

Solamente uno de los plasticos enlistados, particularmente
2l tipo epdxico fraguante se adhiere fisicamente a los
metales, y este es un requirimento bésico para la ausencia
completa del fisurado entre la probeta y la montura. Sin
embargo, puede obtenersze una ausencia aparente del Tisurado
con algunos de los plasticos restantes, procurando gque sean
tomadas las precauciones adecuadas.

El primer factor de importancia agui es la relacion de los
coeficientes de expansicon térmica del plastico y de la
probeta. El coeficiente de expansidn de los plasticos varia
s0lo ligeramente del rango carascteristico de los metales
(tabla 2.1). Es preferible una diferencia mavor debido a gue
esto aumenta la tendencia del plédstico a contraerse sobre la
probeta durante el enfriamiento desde la temperatura de

moldeo. Asi mismo es deseable &l mantener la presidn de
moldeo durante el enfriamiento asi como la temperatura mas
baja posible, aunque existe un peqgquero punto en la
continuidad de éste mé&s bajo que la temperatura de

distorsion en caliente; por consecuencia esta precaucion
sera menos efectiva entre més alto sea la temperatura de
distorsidn en caliente del plastico.

El cloruro de polivinilo y los plasticos acrilicos poseen
caracteristicas buenas en orden ascendente de mérito en
2stos puntos. No obstante, ain no s2 obtendra la ausencia
satisfactoria de fisuramiento con estos materiales cuando la
forma de la probeta impida la libre contraccitn sobre
ciertas superficies. Por ejemplo, puede obtenerse Lina
probeta con ausencia satisfactoria de fisuramiento en 1la
superficie externa pero no en la internmna de una seccion
transversal de un tubo.

Habilidad de rellenar poros y cavidades o hendiduras

Todos los plasticos liguidos de fraguado muestran una
tendencia significativa de rellenar los poros vy las
hendiduras de la probeta. Incluso esta tendencia es solo
leve y por lo regular se tienen que emplear técnicas de
impregnacion al vacio cuando este factor sea importante. por
ejemplo en 1 casc de piezas sinterizadas.
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vi).- Brados de abrasidén y de pulido

Todos los plésticos poseen grados de abrasidon mayores
comparadas con los metales, pero los ogrados para los
diferentes plasticos difieren considerablemente entre si
(tabla 2.1). En términos generales, son mucho mé&s altos para
las resinas oguebradizas termofijas gue para las del tipo
termoplastico. For otro lado, los grados de pulido son
extremadamente bajos, siendo menores que cualguiera de la de
muchos metales (comparar la tabla 2.1 y la tabla 2.2).

Esto puede significar gue el grado de pulido de una probeta
montada esté restringido al del pl&stico: de ahi gue no B
desee el uso de los plasticos con grados de pulido
peEQuUBERos,

Estos factores tienen un efecto importante sobre la
retencion de los bordes de la probetas. Se ha demostrado gue
@l formvar y el cloruro de polivinilo son los pléasticos mas
satisfactorios para este punto y los plasticos fendlicos v
epoxicos son los menos satisfactorios
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VELOCIDADES COMPARATIVAS DE PULIDO DE METALES Y
ALEACIONES COMUNES

T A B L A

2.2

PROBETA
VELOCIDAD DE PULIDD
ALEACION CONDICION RANED DE FUSION DUREZA
' HV um/min
Eutéctico Recién ] 11 24
Sb-Sn~Fb Colado
Estana Recocido 231 9 9
Cadmio Recocido 321 2 14
Plomo Recocido 327 3 7
linc Recocido 421 12
Magnesio Recocido 650 &
fleacidn de aluminio Tratada 380-4650 105 13
térmicamente
Aleacicn de aluminic  Recocida 980-610 B
Aluminio Recocido 560 9
Laton (407 In) Recocido 900-505 155 15
Latén (30% In) Recocido 915-955 95 14
Flata Recocido 960 12
Cobre Recocido 1083 45 11
Acero Auste- Recocido 1400 - 1425 170 3
nitico
(18%Cr, BiNi)
Niguel Recocido 1452 125 0.3
Titanio Recocido 1725 275 0.1

1

A

NOT A:Las probetas de (0.5 pul de didmetro) pulidas en un disco de pulido a 280 r.p.m. cubierta
ge un pano de cerdas sintéticas y "cargado” con abrasivo de diamante de 4 a 8 um de grado.
Dividir estas velocidades de pulido entre cuatro cuando se comparen con la tabla 2.1 para
alcanzar la diferencia en el area de la probeta,
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vii).— Conductividad eléctrica

como caracteristica ser

buenos

por lo tanto se presenta un problema

dificil 21 obtener un contacto eléctrico con la probesta. El

contacto puede hacerse con

superficie preparada por medio

de una sonda lo cual puesede ¢ 1ltar en una mala distribucian
de la corrientes o tambien por la parte superficial

posterior mediante la perforacion de un orificio en

la parte

posterior de la montura, lo cual es dificil y puede dafar a

a mayoria de los tipos de probetas. Antes del

la guia no siempre
del montaje en el plastico.

mé&s dignos de confianza, pero resultan complicados vy
planerarlos o disefarlos con anterioridad.

Nivele hasta aqui

Epd:ico

- Lucita

AR

F. 18 W R A 2.1

METODD PARA OBTENER EL CONTACTO ELECTRICDO PARA FROBETAS P
{'H B F F M A NI

e

montaje

ambién pueden adaptarse guias, pero esto puede dafar a la
puede extrasr inmediatamentea

os. arreglos de contacto ilustrados en la fig. 2.1 son Los

hay gue

Mues tr a

Mme t a'l

EQUERAS
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La solucidn mas facil al problema es el hacer el montaje
plastico conductor, un reguirimiento razonable zeria
convertir la resistencia desde la superficie preparada
hasta la superficie posterior de la montura del orden de 100
ohms. Esto se pusde llevar a cabo mediante =1 mezclado de
cerca del 10 porciento en volumen de polvo metalico, tal
como  las hojuelas de aluminio o de cobre en &1 plastico
antes del moldeon. Bajo estas circunstancias, puede obtensrse
una montura de baja resistencia, sin embargo, solo se hace
posible si se conectan cadenas de las particulas metalicas
dentro del plastico. En la practica, la resistencia de las
monturas preparadas por esta técnica wvarlian en forma
impredecible desde unos pocos ohms hasta casi el infinito.

Consecuentemente las monturas gue son de baja resistencia
pueden hacerse mediante el recubrimiento de las particulas
individuales de pléastico antes del montaje con una capa de
material conductor, por ejemplo, un polvo de grado plasterol
de cloruro de polivinilo puede ser recubierto mediante el
mezclado con el 10 porciento en peso de carbdn negro fino.
Las monturas asi realizadas tendrian una sobreresistencia en
&l rango de 100 a 200 ohms. Puede moldearse un disco del
metal apropiado y montarse en la superficie posterior de tal
montura, cuando se pueda hacer 21 contacto directo con este
disco.

i por cualquier razdn, el pldstico conductor posee un
efecto adverso sobre las caracteristicas de las caras de
trabajo de la montura, entonces puede prepararse un montaie
con la distribucidn gue muestra la figura 2.2. (Vapr el

anexn By, pa&gina siguiente).
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A N E X O B

METODO PARA LA PREFARACION DE LA MONTURA DE PLASTICO CONDUCTOR
CON PLASTICO NORMAL SOBRE LA CARA DE TRABAJO

Cologue la probeta en el dispositivo normal de montaje, vy
vacie el plastico sin tratamiento, el suficiente para cubrir la
base de la montura, mientras gque deja la superficie posterior de
la probeta expussta.

Coloque o inserte un tubo, 1 cual posee un diametro
externo algo mas pequedo que el didametro interno del molde.

Rellene el espacio anular resultante con pléastico no
conductor sin tratar y llene el tubo a un nivel un poco mas alto
con la mezcla plédstica conductora.

Retire lentamente el tubo mientras lo golpea suavemente.

Cure la moldura en la forma normal. La distribucidn del

L D

plastico deber& ser como se ilustra en la fig Z.2. [2]

Folvo conductor

Folvo no

F I B u R A 2.2,

DIAGRAMA DE FROBETA MONTADA CON UN NUCLEO DE PLASTICO
CONDUCTOR Y LAS SUPERFICIES DE TRABAJO DE PLASTICO NORMAL
(LADROGA)
£21

————
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viii).—- Transparencia

Los acrilicos son los dnicos pléasticos enlistados aque son
altamente transparentes, aungue los tipos spoxicos y formvar
son lo suficientemente transparentes para muchos propdsitos.

2.4.3.3.—- US0OS DE FLASTICOS

Aungque, como ya se ha observado, tiene gue seleccionarse el
mejor pléstico para cada aplicacion especifica después de hacer
una detallada consideracidn de la importancia relativa de un
namero de factores, ain es posible el bosacueijar algunas
conclusiones generales a&acerca de los campos de aplicacion de
varios plasticos. Asl tenemos que:

Fendlicos.— Tienen poco por resaltar, exceptuando su facil
disponibilidad y bajo precio. Sin embargo, su empleo es
el adecuado, s0lo cuando la montura sea usada como
instrumento de manejo.

Acrilicos.—- Foseen poca resistencia guimica. particularmente a
solventes, virtualmente restringen su 2mp leo &n
aplicaciones donde se requiera una extrema claridad en
la montura.

Epé6xicas.— Aplicacidn especial como resina de moldeo. Otras
ventajas gue tienen son: se obtiene uwuna adherencia
verdadera a la probeta, la montura es transparente y
s0lo se requiere de equipo de moldeo simple.

Allyl.—- Froporciona una mayvor adhesidn aparente Y LIM &
preservacion de los bordes comparado con el tipo
fendlico. Fero son menos satisfactorios en estos

aspectos comparados con los tipos polivinilos formal vy
clorados. No son de facil disposicion y son caros. Dtra
desventaja son sus bajas velocidades de pulido y una
resistencia pobre a las acidos fuertes.

Formvar.— E:xcelente en las caracteristicas de adhesidn aparente Y
retencidn de bordes, inclu=go son menos caros y facil de
canseguir. Son compatrables a los fendlicos por cuestion
de precio, disponibilidad y de facil manejos por
consecuencia deben ser considerados como los mejores
para los usos generales de montaje.
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2.5.—- FINALIDAD DEL DESBASTE

Uno de los requerimientos de la secuencia de abrasion es la
produccion de una superficie plana v el otro reguerimiento de
igual, o incluso adn mayor importancia es que esta debe contener
2]l minimo de superficie dafnada.

El desbaste sirve para aplanar la superficie, remover la
superficie del material darado y revelar la verdadera estructura
de la muestra.

lLa superficie rugosa resulta de un desbaste grueso y se
encuentra en un rango de 10 a 100 micras ( 1 micra: 1/1000mm). El
desbaste fino permite una rugosidad de 1 a 10 micras y produce un
plano o superficie lisa, gue solamente es adecuado para el exzamen
MAacCroscopico o para macroatague.

Existen varios métodos de desbaste, en el cuadro 2.1. se
resumen los mas comunes en la preparacion metalografica.
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2.5.1.- TIPOS DE METODOS PARA DESBASTE Y PULIDO METALOGRAFICO
C U A D R O - 0
RESUMEN DE LOS METODOS
DE DESBASTE Y FPULIDOD METALOGRAFICO
—— HMEDD  — — MANAL

E
— MECANICO —_— VIBRACION

—  SECD ROTACION

— ELECTROLITICA MECANICA
DEEBASTE

— ELECTROEROSIVA
—— ELECTROLITICD
—— MECANICO ELECTROLITICO
—— GUIMICO
PULIDOGO

MECANICO QUIMICO

[— MANUAL

L—  MECANICD L—— VIBRACION

[— MANLIAL

CORTE DEL MICROTOND
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2.5.2.—- DESBASTE Y PULIDO MECANICO

El desbaste vy pulido mecénico son los mas Ccomunes. Se
componen ya sea de un removedor abrasivo, o empleando una técnica
manual sobre un abrasivo fijo, platos o discos vibrantes, ruedas
giratorias o bandas continuas.

2.5.2.1.- MECANISMO DE DESBASTE

Durante el desbaste y pulido mecénico la superficie es
removida por el abrasivo en forma de virutas o rebabas. Son
Consecuenclas caracteristicas de estos, las rayas, la
deformaciaon y algunas manchas.

El propdsito del desbaste y pulido mecé&nico es producir una
superficie adecuada por medio de una remocidn pasc a paso del
material deformado hasta gue este sea insignificante.

En el desbaste grueso se obtiens una deformacion
predominante, y durante el pulido lo es el manchado debido al
flujo pléstico. Esto se ilustra esquematicamente an  la figura

- -
s W et W

Se considera gue el pulido produce un plano superficial Y
gue las ravas del desbaste hanmn s=sido removidas. Las ravas
profundas han sido llenadas con un material que previamsnte
sobresalia en la superficie. Esto es resultado de las particulas
abrasivas sueltas no soportadas o suspendidas en 21 pafo en las
etapas de pulido. Este efecto da la elevacion de la capa negra
manchada como se muestra en la figura 2.3. Esta reglon esti
compuesta de diversoc material deformado de la muestra, mezclado
con los compuestos de pulido.

Junto a esta capa est&d un rango de material deformade con un
decremento de deformacidn hacia el interior de la probeta. Las
lineas de igual deformacidn no corren paralelas a la superficie
de la prrLeta, pero siguen el perfil por la accidn del deshbate
Qrueso.

Las variaciones en las condiciones de la superfie producen

diferentes propiedades, tales como los potenciales
electroguimicos. Las areas que tiene 21 més alto grado de
defaormacion 3 por eJjemplo, tienen la mayor reaccidn a las

soluciones de ataque y por lo tanto son disusltas en un alto
grado. Esta s la razdn por la gue reaparecen las rayas de la
superficies pulidas después de ser atacadas, revelando asi  una
preparacitn deficiente.
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Zona cubilarts

altaments
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i Ccntofnos de igual Tragmentada
Q defarmacicn R | 4
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Fegion sin deformacién

FIGURA 2.3,

DE UNA MICROSECCION DESPUES DEL
DESBASTE Y PULIDO
[S]

detormada

DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LA REGION SUPERFICIAL
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2.5.2.1.1.~- ESTRUCTURA GENERAL DE LA CAFA DEFORMADA FOR E
MECANISMO DE ABRASION

La estructura o patron general de la deformacidn plastica en
la pelicula dafada es la que se revela por el Examen
metalografico de las secciones escalonadas (taper section)

DEFINICION DE TAPER SECTION: [4)

La seccidn es cortada en un angulo agudo a la superficie de interés y a
distancias perpendiculares a la seccidn lineal, y estas son ampliadas
geométricamente por un factor eguivalentes a la relacidn eguivalente.

La seccidn cénica o disminuida transversal son cortadas con la seccicn
perpendicularmente a la posicidn de las rayas unidireccionales, y la

seccion disminuida longitudinal lo es con la seccidn lineal paralela a
las rayas.

En la figura 2.4. s da la distribucion completa de
esfuerzos en la capa deformada, en la gue se da la variacion del
esfuerzo como funcidn de la profundidad a un punto dado v la

variacion en profundidad de un limite particular de esfuerzo
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t

FIGURA 2. 4

DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LA DISTRIBUCION DE ESFUERZOS
EN LA CAFPA DEFORMADA PRODUCIDA FOR LA ABRASION

0 “ DE ESFUERZOS
CAFPA "A" 0 5
cAFa “B" — b
5 /
]
44
& 10}
= R
s
z =
|
=
15+
L
o
(Ve
(VN
7er
75*

Representacidn esguemdtica de la distribucidn de esfuerzos
en la capa deformada. producida por la abrasion de wun  laton
recocido 70:30, sobre una lija grado 2203

CAFA A: l.a capa exterior fragmentada.

CAFA BE: La capa con esfuerzos menores mostrando el limite
plastico y un limite de esfuerzo aprox. a un 5% de nivel de
compresion.

En el extremo derecho del creguis se indica la forma
aproximada del gradiente de esfuerzos en un planc vertical.
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2.5.2.1.2.~- PROFUNDIDAD TOTAL DE MATERIAL DARADD

)

La profundidad de las rayas, rugosidad, mas la profundidad
de la deformacidn es igual a la profundidad total del material
danada , tal como se ve en la grafica 2.5.

La profundidad de la rugosidad es directamente proporcional
al tamafo de particula del abrasivo, pero la profundidad de la
deformacion decsarrolla un  valor constante después del

incremento inicial.

PROFUNDIDAD DE LA RUGOSIDAD + PROFUNDIDAD DE LA DEFORMACION =  PROFUNDIDAD DEL MATERIAL
DARADD

En la grafica 2.5. se ilustra esta relacién y se hace
necesario su estudio para hacer una buena seleccion Yy uso
adecuado -del abrasivo de pulido.

207 - - ppy
Prafundidad total de la capa superficial dafaga)] __+—
a8
16F » & ,r"’df” Profundidad de deformacidn
g 12} e Vol
— AL -
[=] o (=] (o]
s Ao S B ©
& 8 b o =
J| e
| -
o
L Frofundidad de Rugasidad —

0 10 20 30 L0 S0 60 70 80

TAMAD CE FARTICLLA DEL COMFLESTO
EN Lk

FIGURA 2.9.

PROFUNDIDAD DE RUGOSIDAD, DE DEFORMACION Y PROFUNDIDAD TOTAL DE
LA PELICULA SUPERFICIAL DARMADA COMO UNA FUNCION DEL TAMARD DE
PARTICULA DE LOS COMPUESTOS DE DESBASTE Y PULIDO

| s
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2.5.2.2.—- COMPUESTOS PARA DESBASTE Y PULIDO

En metalografia e emplean los polvos inorganicos como
abrasivos .

En 21 diagrama de la figura 2.6. se muestran las &reas mas
comunes de aplicacion para los abrasivos de desbaste y pulido mas
usuales. Como se observa el diamante y la aldamina pueden ser
usados en el rango total de preparacion de las probetas, otros
no son tan versatiles debido a su costo, disponibilidad v
eficiencia de aplicacidn.

El tamafo de particula uniforme en un abrasivo da valores
conocidos para calificar un buen abrasivo metalografico. Se usa
la malla Dara denotar el tamado de Qranos abrasivos

individualmente., Esto corresponde a la abertura de la criba por
pulgada lineal en la ¢criba estandar. For ejemplo., un abrasivo de
F20 mallas contiene particulas gue pasaran Jjusto a traves de una
criba teniendo 240 orificios de apertura en una pulgada lineal,
pero que seran retenidos por la mas fina cercana o sea 320 mallas
en la criba.

Ademas del namero de malla, el tamado de grano y 1 grado de
desbaste son usados por lo regular como estandares para la
clasificacion de los materiales abrasivos.

Los bordes, la alta dureza,. la alta densidad de
recubrimiento vy los buenos depdsitos en el material de soporte
incrementan sustancialmente el grado de corte y reducen la
profundidad de deformacicon. El diamante es superior a los otros
abrasivos debido &l grado con que cumple los reguerimeintos
anterioras.
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DESEASTE DESEASTE
PASEB‘ DE DESEASTE EINAL EIND FREDESEASTE :

FULIDO FULIDO GRUESD O MAS DE SO0 |
. FINAL FIND FREFULIDO : um j

FASOS DE FLIDO

PIEDRA POMEZ
DIATOMITA
SﬂOy

MgO

Fe»04
Cra04
ESMERIL
CORINDON NAT.
CORINDON SINT.
BeO

Al Oy

SiC

B, C
DIAMANTE

0 01 1 10 100
FIBURA 2.6

RANGO DE APLICACION DE LOS COMPUESTOS PARA
PULIDO Y DESBASTE METALDGRAFICO
LS1

2.5.2.3.- FLUIDOS PARA DESBASTE Y PULIDO

todos lns pasos para preparacion metalografica
refrigerante y/o dispersante, causando
da las particulas abrasivas en el pafo.

Normalmente
requieren un vehiculo como
una distribucion uniforme

El pulido en himedo tiene numerosas ventajas en las cuales

control de calor &n la interfase material-

abrasisvo

control de polvo nocivo

“ vida mas larga para abrasivos fijos porque 1o%
productos removidos continuamente son eliminados.
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Los compuestos de diamante son solubles tanto en agua como
en aceite, y comercialmente existen varios tipos gue se adecuan &
los reguerimentos especificos de pulido. aT=8 tenemos., por
ejemplo, fluidos base aceites de origen mineral y aceites
hidrocarbonados de pulido, de la marca BUEHLER:

FLUIDO MARCA METADI (base acuosa)
ACELTE FARA PA&MD AUTOMET (base aceite)
Eazd

2.5.2.4.—- RELACION PRESION CONTRA VELOCIDAD DE REMOCION

Existen dos factores gue participan en la presion aplicada
sobre la muestra, la carga externa ogue se aplica sobre la muestra
v la presion de adhesion que se crea por la tensidn de la
superficie de el fluido (lubricante). Estas presiones S0MN
importantes en la medida en gue controlan la profundidad de las
rayas vy por consecusncia la profundidad total de deformacidén.

Fara los abrasivos de tamafo de particula gruesa gue se
usan en las etapas de desbaste grueso y fino, la distancia entre
la muestra v &l paro es relativamente grande debido al tamafoc de
la particula. En esta circunstancia, 1la presion principal
efectiva es el peso de la probeta vy la fuerza aplicada
externamente.

Con el tamafo de particula generalmente usado para el
pulido, la distancia muestra-pafo se vuelve menos significativa,
vy esta distancia se aproxima al tamafo del diametro de la
particula. Las consideraciones tedricas muestran una rvelacidn
aguda en la presion de adhesidn, como se ve en la figura 2.7.
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DIAMETRO DE FARTICULA
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FIGURA 2.7
£L71

Cada tamafo de abrasivo debe considerarse por separado. L.a
presidn mostrard un incremento con la disminucion del tamano de

particula. Dentro de ciertas limitantes de presion, la
profundidad de 1la capa darada es ligeramente afectada. PFor lo
tanto, ) deseable el emp lear las presiones altas
correspondientes, para obtener las maximas velocidades de

remoc 1on.




GENERALIDADES DE METODOS METALOGRAFICOS 41

DESBASTE Y PULIDO

VELOCIDAD DE REMOCION Y EFECTO DE FRESION

La velocidad de remocion se incrementard linealmente con la

presidn hasta un punto critico y despues decaera, ver figura Z.8:

e TAMARD (MICRONES)
150 b5 35 23 20 17 14
1

25 T | | T T T
=
' E 20} 7
5
&l

1 ROLADD DE ACERD ALTO CAREOND -
g (A TIEMPO Y CARGA CONSTANTE)
I (1 =
z
8 5
o

| ] ] | | | ]
0 100 200 300 400 500 600 700 800

<«—— [AMARD DE MALLA  (SiC)

FIGURA 2.8.
8 i

El rango de tamaAo de particula mas grueso ( malla S0-

180/350-70 micrones), tamafos que se emplean en el desbaste

no tienen la fuerza dinadmica para prevenir la fractura.

grueso,
2xCesiva, la

Cuando ocurre la fractura debido a la presion
se vera impregada con éstas particulas fragmentadas.
ce observa para las velocidades de remocion
180 mallas. En las

superficie
Tal fracturamiento
de los tamafos de particula de 120 vy

secuencias normales de preparacion metalografica,
afortunadamente, es raro utilizar estos tamafos de particula, y
cual

en realidad se puede empezar con abrasivos de malla 240 el
posee una velocidad de remocion mayor, una menor profundidad de
rayado y por consecuencia una disminucion en la profundidad total

de deformacién como se observa en las figuras 2.9 y 2.10
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Incrementando los valores de presidén, tiempo v velocidad
ageneralmente se trabaja con uwun mayor grado de remocion de
material. El efecto de deformacidn varia de tal forma gus:

* Una temperatura excesiva puede causar calentamiento
y flujo de material el cual puede causar cambios
en la microestructura. La presidn no debe ser
demasiado alta especialmentes durante el pulido.

* Be prefieren tiempos cortos de desbaste y tiempos
largos de pulido. Sin embargo el pulido en pafo con
abrasivos diferentes al diamante deben ser tan
breves como sea posibles, porgue pueden resultar
diversos efectos de relieve de los grados
diferentes de remocion &n los componentes
individuales de la microestructura.

* PFara materiales duros generalmente se aplican
velocidades de desbaste y pulido bajas. Fero para

algunos materiales extremadamente duros,
(ceramicos, compuestos intermetalicos, carburos
cementados) , se prefieren velocidades altas de
pulido .

* Debido a que el incremento de velocidad en el
desbaste y pulido aumenta la temperatura
superficial, los materiales sensibles al calor
deben pulirse a wvelocidades bajas.

2.5.2.5.- MOVIMIENTO DE LA PROBETA DURANTE EL DESBASTE Y PULIDO

La probeta siempre debe ser frotada en la superficie plana
contra la superficie abrasiva, y ser mantenida firmemente con los
dedos. En estas operaciones la probeta debe girarse 90° entre
cada paso para evitar la formacion de rayas orientadas en el
desbaste y pulido. Cuando se usa un disco para desbate v pulido,
la rotacidn de la probeta es en oposicién a la direccidn de

rotacidn del disco, y esto eliminara las ravas o0 trazos
direccionales , las '"colas de cometa" para ciertos tipos de
inclusiones, "el desprendimienta” de fases pobremente

consolidadas con la microestructura. Estos movimientos también
proporcionan una remocidn  igual de material sobre toda la
superficie.
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2.5.2.6.— MATERIAL DE APOYD PARA DESBASTE Y PULIDOD

Fara la preparacion de la probeta metalografica en estas
etapas de desbaste vy pulido se usa wuna amplia variedad de
substancias como soporte en la operacion abrasiva tales comoi

papel

pano

metal

madera

vidrio

caucho duro y
resina

2.5.2.6.1.—- SELECCION DEL MATERIAL PARA LAS ETAFPAS GRUESA
Y FINAL

El desbaste grueso es comanmente usado sobre discos de
papel abrasivo, el pulido grueso y final es hecho casi siempre
sobre productos tales como madera, algodon, felpa y varios
materiales sinteticos. Agui es importante la eleccion del tipo de
parfios va gue ciertos pafdos trabajan bien en ciertas aplicaciones
pero no en otras.

lLos pafdos de pelusa corta se prefieren generalemente para
pulido grueso vy pafos de pelusa media para pulido final.
Generalmente los abrasivos son aplicados a los paAns an forma de
pasta, suspensicon o lodos.

La relacidn gque guardan estos tipos de soporte con la
deformaciodn es la siguiente:

* Materiales de soporte duros o firmes, por su  mayor
dureza tienden a promover deformaciones e=en las
probetas.

* Los materiales de soporte més elastico favorscen la
disminucion de deformaciones pero se incrementa la
tendencia para relieves y el redondeado.

2.5.3.— CORTE POR MICROTOMO

El corte por microtomo emplea wun carburo cementado ©
cuchille de diamante, el cual mecanicamente corta una capa de
material. Aungue la accidn de un microtomo es similar a uWwn
cepillado o fresado, todavia son aplicables los principios de
desbaste v pulido. En el microtomo son posibles los cortes de
alta calidad libres de deformacidn y flujo, sélo si =1 angulo de
corte se ajusta apropiadamente. Esta técnica es particularmente
1til en 2] corte de materiales agregados tales como estructuras
laminares, que tengan varios grados de dureza. El1 corte por
microtomo, sin embargo, s restringido a materiales de
apro<imadament2 150 HV o menos.
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2.5.4.—- DESBASTE Y PULIDO ELECTROLITICO

Aungue el desbaste electrolitico v el desbaste
electrosrosivo son  raramente usados, el gue se emplea mas
cominmente es el pulido electrolitico, también llamado pulido
anaddicao, el cudl ocurre a través de la disolucion anddica de la
superficie de la probeta en una celda electrolitica. (Capitulo
4) .

Como se vera mas adelante esxisten ciertas variables o
parametros gue afectan el resultado del electropulideo tales como
la densidad e corriente, el voltaie, la composicion

electrolitica, temperatura y el grado de flujo, tiempo de pulido,
tamafro del catodo , su forma y composicion, vy las condiciones
iniciales de la superficie de la muestra; mismas que tienen la
influencia definida sobre el tiempo de fluido. Asi lo gue podemos
decir al respecto es gue entre mejor sea la superficie en el
inicio vy la densidad de corriente sea mas alta, el tiempo de
pulido sera mas critico.

Lo mencionado en &l parrafo precedente se considerard como
explicacion del por gué habré& gue observar primero lo gue s
refiere al pulido mecanico que preparara la muestra para un
pulido electrolitico.

2.5.5.— PULIDO QUIMICO

El pulido qguimico es un proceso por el cual 1la inmersion
simple de una muestra en la solucion adecuada de pulido
electrolitico produce una superficie pulida sin el uso de
corriente externa. Cuando la muestra es agitada en =21 bafo de
pulido , en cuestidn de segundos o minutos, la superficie rugosa
es removida y se produce una superficie libre de deformacion.

lLas soluciones de pulido casi siempre contienen agentes
oxidantes tales como &cido nitrico, sulfarico y crdmico o agua
oxigenada. También se adicionan ciertos agentss viscosos para
controlar 1los grados de difusiéon y conveccién produciendo un
proceso mas uniforme.

2.5.5.1.— VENTAJAS Y DESVENTAJAS DEL PULIDD QUIMICO
Ee consideran ventajas del pulido agdimico:
*# Su simplicidad y economia.

* Be requiere poca preparacién, las probetas cortadas
con disco no requisren preparacidn posterior.




GENERAL IDADES DE METODOS METALOGRAFICOS 46

DESBASTE Y PULIDO

y

Tratamiente simple después del pulido, en la
mayoria de los casos sdlo se requiere  lavar con
AQUA .

No deforma ni produce lineas.
No se necesita la conductividad ni de la probeta ni
de la montura.

entre sus desventajas:

Su alto grado de ataque en los bordes.

El efecto de "piel de naranija" con materiales de
gQrano grueso.

Formacion de una pelicula superficial compussta de
productos de reaccion.
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2.5.6.—- COMBINACION DE LDOS METODOS DE FULIDD

Cuando un meétodo simple de preparacion de probeta
metalografica falla para producir los resultados deseados, =1=3
puede trabajar una combinacidn de métodos para trabajarla mejor.

2.5.6.1.—- SECUENCIA DE ATAQUE + FULIDO

Las capas de flujo de metal pueden ser removidas
totalmente por un ligero atague y pulido mecianico una O mMas VECes
para concluir el pulido mecanico final.

2.5.6.2.- ATAQUE/PULIDO

Este consiste en la aplicacion simulténea de un reactive de
atague durante la secuencia de pulido final. Es especialmeente
atil para evitar capas de flujo en metales suaves v aleaciones
asi como metales refractarios.

2.5.6.3.— PULIDO MULTIPLE

Cuando s uWwsa un pulido electrolitico con aleaciones
heterogensas, puede producirse algan efecto superficial no
deseable como la formacion de relieves o capas superficiales. 851
damos uwun breve paso intermedio de pulido mecanico gste pueds
remover esta condicidn y asil producira un acabado satisfactorio.

2.5.6.4.- CHEQUED ELECTROLITICO

Esto es la remocidn del material simultanseamente por los
métodos mecanicos v electroliticos. En esta técnica la muestra o

probeta (anodo), es Tfrotado contra un pafo saturado con el
electrolito v montado sobre un soporte o disco €l cual sirve como
catodo. Frecuentemente se usa corriente directa, pero

alternativamente puede usarse corriente de baja frecuencia para
mejores resultados con algunos metales tales como 21 molibdeno.
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2.6.— ATAGUE

Aungue se puede obtener cierta informacidn de la probeta
pulida, la microestructura es usualmente visible sdlo después del
atague. Sdlo las caracteristicas gue exhiben wna diferencia
significativa en reflectividad (10% o mas) pueden ser vistas sin
ataqgue. Esto es debido a las carachteristicas microestructurales
con diferencias fuertes de color o con arandes diferencias en
dureza causadas por la deformacion de relieves. Grietas, poros,
picaduras e inclusiones no metalicas pueden ser observadas en la
condicion de pulido.

En la mavoria de los casons un especimen pulido no exhibira
su microestructura porgue la luz incidente es uniformemente
reflejada., Estas peguedas diferencias no pueden ser reconcocidas
por €]l ojo humano, deben emplearse algunos medios para producie
el contraste de imagenes. Aunque esto es conocido como "atague"”
en metalografia, no siempre se refiere a la disolucicdn guimica
selectiva de varias caracteristicas estructurales.

Hay numerosas formas de alcanzar el contraste. Estos métodos
pueden ser clasificados como "dpticos", "electroguimicos" o
"fisicos"., dependiendo del proceso que altera la superficie.

En el cuadro s resumen los métodos del atagus
metalografico:
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_ ATARUE ) p A B
CUADRD 2.2,
RESUMEN DE LOS METODOS DE ATAGUE
— CAMPD OSCURD
U7 POLARIZADA
—— SIN CAMBIO SUPERFICIAL DE LA ———— ATAGUE OPTICD
MICROSECCION
A L CONTRASTE DE FASE
l | CONTRASTE DE INTERFERENCIA
5 |
—5 — ANODIZADO
g — ATAGUE ELECTRO- |— ATAQUE POTENCIOSTATICO
QUIMICD
L ATAGUE QUIMICD CLASICO
U
L CON CAMBIO SUPERFICIAL DE LA —
MICROSECCION
£ — ATAGUE 1ONICO

L ATAGLE FISICO |— EVAPORACION DE PELICULAS
DE INTERFERENCIA

1

L— ATAQUE TERMICO
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2.46.1.- REVELADO OPTICO

El atague dptico estd basado en la aplicacion de ciertos
metodos de iluminacidn, log cuales usan el principilo des
iluminacidn "Keohler".

Este principio tambiéen fundamenta la iluminacion de campo
brillante. Estas formas de iluminacitn son: campo OSCUro, luz
polarizada, contraste de fase y contraste de interferencias los
cuales estan disponibles en muchos microscopios que se producen
comercialmente. La forma de ponerlos a funcionar es simples &n
otros casos involucra el adicionar accesorios. La calidad de 1a
imagen no se reduce en forma significativa, aunque la intensidad
de la luz en el plano de la imagen es afectada considerablemente
mediante ] uso de diferentes modos de iluminacidn.

Existe uwuna mayor ventaja en el empleo del revelado odptico
de aguellas técnicas gue alteran la superficie de la probeta.
Fero el atague guimico y revelado dptico requiersn un tiempo v
esfuerzo considerable, y siempre existe el peliaro de producir
"enmascaramientos" gue conducen a una mala interpretacidn.

2.6.2.— REVELADO ELECTROQUIMICO (QUIMICO)

Durante el proceso de revelado electroguimico
(frecuentemente 1llamado "quimico") de probetas, toman lugar los
procesos de oxidacion y reduccion (proceso redox), como sigue:

l.- Reduccion : Absorcitn de electrones (reaccion catddica).
2.— Oxidacion : Emision de slectrones (reaccidn anddica).
Z.— Agente oxidante + Electrones <—> Agente reductor.
3+ e S
Fe + =) et T "

Todos los metales en contacto con las soluciones tienen una
tendencia pronunciada a ionizarse mediante la cedencia de
electrones (perderlos). El grado al cual esta reaccion se lleva a
cabo, puede ser registrada con la medicion de su potencial
electrogquimico. Esto se hace mediante la comparacion del
potencial del metal contra el potencial esténdar de un electrodo
de referencia, como el Electrodo de Hidrogeno compuesto por:  una
hoja de platino rodeada por Hidrdgeno a una atmosfera de presion
y sumergido dentro de upa solucidn acuosa de actividad de idn
Hidrdgeno igual & 1.
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El tabular estos metales os da la

SERIE ELECTROMOTRIZ DE LOS
ELEMENTOS

TABLA 2.3
£S)
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Todos estos elementos estéan enlistados en orden decreciente
de electroafinidad. Todos los elementos gue preceden al Hidrdgeno
son atacados por acidos. con el desprendimiento de Hidrogeno
(H2). Todos los elementos gue estan después del Hidrdgeno no
pusden ser atacados sin la adicion de un agente oxidante. De estae
forma, los elementos microestructurales de diferents potencial
elrctroguimico son atacados a diferentes grados. Esto produce  un
atague diferencial resultando en un contraste microestructural.

El atague electroguimico pusde ser considerado como una
corrosion forzada.

Las diferencias de potencial ern los elementos
microestructurales producen una subdivision dentro de una red de
regiones  mucho muy peguedas en regiones anddicas o catddicas

(elementos locales).

Debido & las diferencias de potencial dentro de las partes
microestructurales, la disolucion de la superficie procede &
velocidades diferentes, produciendo asi el contraste. El
cantraste también puede ser originadeo a partir de peliculas que
se forman simulténeamente con el material de disolucién. Ezto es
real en el ataque por precipitacicon y el coloreado por calor
dondes se involucran reacciones de superficie.

2.6.2.1.—- ATAQUE POR PRECIFPITACION (DEPOSITO)

El material es disuelto en la superficie, después reacciona
con ciertos componentes del reactive de ataque para formar
compuestos insolubles, los cuales precipitan en forma selectiva
sobre la superficie, causando colores de interferencia o
peliculas pesadas de un color especifico.

2.6.2.2.- COLOREADO TERMICO

En el cual la coloracidn de la superficie se lleva a cabo a
velocidades diferentes de acuerdo a las caracteristicas de
reaccion de los diferentes elementos microestructuralss bajo las
condiciones dadas de temperatura y atmdsfera.
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espesores. Los de estas capas =y funcion de 1a&

composicidn

expuestos en 1

de interferenc
@

por la microe
de atague electrolitico, se refiere a un anodizado. Los procesos

acion de los tipos microestructurales
- Estas peliculas pueden revelar colores
a debido a la variacidn de espesoaresi determinados
structura subyacente. Cuwando ocurre esta wvariacian

1 = I

no electroliticos parecidos son &l coloreado téermico y 2l atague
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2.6.2.3.—- TIEMPOS DE ATAQUE

La wvelocidad de atague esta determinada principalmente pore
2l grado de disociacion y la conductividad eléctrica del reactivo
de atague. Mediante la adicidn de peqgueras cantidades de otros
reactivos guimicos, ambas pueden ser afectadas en cierta forma.
Esto puede explicar porgué muchas formulas contienen pegueras
cantidades de sustancias gue aparentemente no tienen significado.

El rango de tiempos de ataque va desde algunos segundos
hasta varias horas. Cuando no se dan instrucciones., 8l avance gs
iuzgadao por la apariencia de superficies durante el atague.
Generalmente la superficie sera menos reflectiva a medida gue el
atague procede. El tiempo de atague vy la temperatura estan
intimamente relacionados:; mediante 1 incremento de temperatura
puede reducirse el tiempo. Sin embargo,esto no pusde s=ar
recomendable debido a que el contraste puede convertirse en
disparejo cuando la velocidad de ataque 2= muy rapida. La mavoria
de los atagues se usan a temperatura ambiente.

Especialmente en el atague electroguimico, las fuentes de
Error s0On numerosas. Estos errores de atague pusden conducir a
una mala interpretacidn de microestructura. For ejemplo, los
precipitados de atague o0 de socluciones de lavado, pueden
interpretarse como fases adicionales.

2.6.2.4.- ATAQUE QUIMICO CONVENCIONAL

El atague guimico convencional es el mas antiguo v 21 mas
cominmente aplicado para producier el contraste micreoestructural.
En esta tecnica, el reactivo ataca a la superficie del especimen
sin el uso de una corriente externa. El atagque procede por la
disolucidn selectiva de acuerdo a las caracteristicas
electroguimicas de las areas componentes.

2.6.2.5.—- ATAQUE ELECTROLITICO O ANODICO

Agud se aplica un potencial eleéctrico a ia probesta, por
medio de un circuito externo. Durante el atagus anodico los iones
positivos metalicos abandonan la superficie de la probeta y se
propagan dentro del electrolitoc con un ndamero esquivalente de
electrones restantes en el material:; en este puntoc ocurre la
disolucidn de la musstra sin la formacidn de una pelicula (ver
fig. 2.11), siendo la regidn A-B. 51 loz iones de metal que dejan
el material reaccionan con iones no metadlicos del electrelito con
la formacidn de un compuesto insoluble, sobre la superficie de la
probeta se formaran peliculas de precipitados de difsrentes




h
&}

GENERAL IDADES DE METODOS METALOGRAFICOS
ATAQUE

2.6.2.6.— ATAQUE POTENCIOSTATICO

Forma avanzada del atague electrolitico, el cual produce el
dltimo contraste de atagque a travée de condiciones altamente
controladas. El potencial de la probeta, el cual variaria con los
cambios de la concentracidn de electrolito, es mantenido a un
nivel fijo a través del uso de estandares de referencia
potenciostaticos. Mediante este método, pueden ser obtenidos
contrastes pronunciados gue de otra forma no pueden ser posibles.
En algunos casos, la corriente de celda puede mantenerse con  un
coulombimetro para determinar la evtensicon del atague (atague
controlada).

2.6.2.7.—- LIMPIEZA DE FROBETAS

Fara completar cualquier proceso de atague guimico o
electroguimico, la probeta debe ser enjuagada en agua limpia para
quitar los reactivos vy detener cualgquier reaccion posterior al
procedimiento, algunas veces S8 requiere primero enjuagar en
alcohol. El uso de alcohol acelera el secado y previens la
formacion de manchas de agua.

31 las probetas son de alta porosidad o si son usados para
] atague acidos de alta concentracidn ., es recomsndable
neutralizar los reactivos antes de enjuagar v secar la probeta.

2.6.3.— ATAQUE FISICO

Los fenomenos son frecuentemente usados para desarrollar el
contraste microestructural, principalmente cuando el atague
auimico convencional o las técnicas electrogquimicas fallan. Ello
permite superficies libres de residuos, y también ofrece mavores
ventajas cuando el atague electrogquimico se dificulta: por
ejemplo, cuando hay diferencias extremadamente grandes en el
potencial electroguimico entre los elementos microestructurales o
cuando los reactivos quimicos producen manchas o residuos.
Algunas aplicaciones probables de estos métodos =T lg] los=
recubrimientos, juntas y soldaduras de materiales muy diferentes.
materiales porosos v ceramicos.

2.6.3.1.— ATAQUE CATODICO AL VACIO.

Tambiéen conocido como atague idnico, produce contraste
estructural por remocidn selectiva de &tomos de la superficie de
la muesstra. Esta es completada por el uso de alta energia de
ionizacidn (tal como Argdn) acelerado por voltajes de 1 a 10 KV,
L.os atomos individuales son removidos en Varios grados
dependiendo de los detalles microestructurales tales como la
arientacion cristsalina de los granos individuales con minima
tensidn superficial.
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2.6.3.2.— ATAQUE TERMICO
Usado =g microscopia =l alta temperatura (2tapa en
caliente) .Estad basado parcialmente sobre los atomos gue dejan la

1
superficie como wun resultado de la energia adicional. Sin
’ la fuerza predominante en &1 atague térmico es la
formacion de superficies en equilibrio ligeraments curveadas gue

=
granos individuales con minima tensidn superficial.

embargo

El contraste estructural producido por las capas de
interferencia evaporadas, s frecusntemente considerado como un
mé&todo dptico. Ya que no se hace ninguna modificacidn =2n el

optico del microscopio, se considera agul una tecnica
. a superficie del material es recubierta baijo vacio con
caja evaporada de material produciendo efectos
rencliales. Se usan materiales con alto indice de

ti16n tales como Zr, Hi, Ti02, etc.

camaras de reaccidn de gas bhan sido desarrolladas
nente permitiendc un control preciso de la evaporacion

observacion microscopica simul tanea.
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PRINCIFPIOS DE EL PULIDO MECANICO

FLL_IDO MECASNICOD

Como sabemos uno de los reqguerimentos esenciales de las
etapas del pulido en la secuencia de la preparacion es que estas
retiran las capas dafadas gue fueron introducidas por las etapas
precedentes de abrasidn. Ademas se puntualiza gue los procesos de
pulido mecéanico remueven en forma prooresiva €1 material desde la
superficie de lo cual se deduce gue tedricamente para ellos es
posible guitar la capa dafada.

En este capitulo se estableceran las condiciones bajo las
cuales se hace en forma practica lo mencionado anteriormente. VYa
que esto s& basa mayormente sobre la velocidad de remocidn del
material logrado mediante el proceso de pulido, muchas de las
pramisas seran determinadas directamente de como puede lograrse
la maxima velocidad de pulido posible.

Considerando que los procesos de pulido mecanico causan un
dafo superficial caracteristico , 21 dafo toma la forma ya sea de
rayas superficiales y de una capa deformada sub-superficial.
Obviamente, un segundo punto de la secuencia de pulido seré que
este dafo sea reducido a un nivel, 21 cual sea tan bajo de modo
gue no interfiera con los métodos de examen gue van a empleados.
Esto significa que el pulido final debe de ser producido
utilizando abrasivos muy finos, lo gus dara lugar a bajas
velocidades de pulido.

Estos factores nos llevan a la conclusidn de gue son
necesarios dos tipos distintos de etapas de pulido, mismas que
se discuten a continuacion:

3.1.- ETAPAS DE FPULIDO MECANICO

3.1.1.- ETAPAS DE PULIDO GRUESO

Las cuales proceden inmediatamente después de la abrasion vy
son diseradas y conducidas con la intencion de retirar el
dafio de abrasidn. For consiguiente, deben disedarse para
alcanzar las velocidades de pulido maximo posibles. El1  dado
que se produce en la superficie de consideracidn es
secundaria, pero de preferencia debe ser tan pequeda como
sea posible.
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3.1.2.—- ETAPAS FINALES DE PULIDO

Preceden a las etapas de pulido grusso y son disedadas vy
conducidas con =1 propdsito de producir una superficie final
en la cual el dafo de pulido esté reducido abajo de los
limites aceptables. También debe de retirar =1 dafo
superticial causado por el pulido grueso.

3.2.— DEFINICION DE CALIDAD DE PULIDO

Si recordamos los reguerimentos de la superficie pulida
Tinal para la probeta metalogréfica dptima ( ver pagina 1, del
capitulo 2); todas las areas de interes deben ser coplanares
dentro de los limites de la profundidad de campo del sistema
gptico que se amplee. En particular y dependiendo de las
circunstancias, este reqguerimento puede determinar los limites
de la extension de las irregularidades generales permisibles
sobre la superficie, el relieve entre los constituyentes , y el
redondeo de bordes de las probetas. Estos requerimentos, junto
con otros tales como la ausencia de ravas y picaduras constituyen
lo que usualmente se refiere como a la & & 3 1 4 a d
del pulido.

El hecho de que los métodos meEcanicos Son Ccapaces de

producir una calidad mavor de pulido gue los meétodos
electroliticos o guimicos. (ver capitulo de electropulido), 2s
la justificacidén principal para gue su uso sea 21 mas comin.
Algunos métodos de pulido mecanico pueden resaltar astas

ventajas, por consecuencla, suelen preferirse y esto s lo gues se
debe tener en mente a través de este capitulo.

3.3.— LA NECESIDAD DE LAS ETAPAS DE PULIDO GRUESO

La afirmaciodn hecha anteriormente de gue las etapas de
pulido grueso son disefadas para retirar el dafo por abrasion. La
me jor justificacidn se hace considerando la relativa facilidad
con la gue los procesos de pulideo fino posterior podrian retirar
el dafo por abrasidn, con certeza esto aseguraria gue la
superficie final estuviese libre completamente de los
enmascaramientos por abrasion.

En la tabla Z.1, que se refiere a tiempos de pulido para
retirar el dano por abrasion, se consideraron tres probetas
diferentes de material.
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Los tiempos de pulido enlietados en esta tabla han sido
calculados a partir del conocimiento de la velocidad de remocion
del material logrado por el proceso en particular.

La tabla 2.2, muestra ahora las profundidades de capa dafada
por la abrasidn para un sélo material, nodtese que se esta
comparando para diferentes condiciones de operacion.

T & B L A 3.1
TIEMPOS DE PULIDD REQUERIDOS PARA RETIRAR TODO

EL DARMO POR ABRASION DETECTABLE

L2]
PROCESDS DE PULIDD BRONCE ACERD
ZINC
TIFC ABRASIVD BRADD 70:30 AUSTENITICO
um
PULIDD BRUESD ALUMINA (10-20) 1.2 min 0.3 min 1.0 min
DIAMANTE (4-8) 1.7 min 0.4 min (0.7 min
ALUMINA {0-0.7) 12 min 4 pin 3 min
PULIDD FINAL ALUMINA {0-0.1) 15 min & min 5 min
MAGNESIA 75 min 20 min 75 min
NDTA

LAS PROBETAS FUERON LIJADAS SOBRE LIJAS DE CARBURO DE SILICIO HASTA EL
GRADD 600, EL PULIDD MECANICOD SE LLEVD A CABO A MAND SOBRE UN DISCD
GIRATORIO DE 300 r.p.m
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FROFUNDIDAD DE CAPA DEFORMADA FRODUCIDA
SOBRE ACERO INOXIDABLE AUSTENITICO RECOCIDO FPOLICRISTALINO (TIFO 18/8)
MEDIANTE LOS PRDCESOS DE DESBASTE Y ABRASION

E21
P R 0 C E g 0 PROFUNDIDAD
DE CAPA
DARADA
TIPOD ABRASIVDO CONDICIONES LUBRICANTE um
NATURALEZA BRADO
disco de Desbaste superficial emulsion
alumina 3BA 46 KVBE  con mdguina con una de aceite- ]
alimentacion de agua
DESBASTE 0.001 pulg.
SUPERFICIAL
disco de
alumina J6A &0 MVBE  Desbaste a mano ninauno 43
DESBASTE - - Alimentacion de emulsidn 43
SOBRE 0.001 pul. de aceite-
CUERD
DESBASTE alumina malla 100 Probeta sosten:i- ninguna 12
EN BANDA da a mana ]
grado 1/0 Abrasicn manual kerosene 3 |
esmeri] grado 2/0 Abrasidn manual kerasene 4 |
ABRASION grado 3/0 Abrasion manual kerosene 4 l
SOBRE !
PAPELES ‘
ABRASIVOS carburg grado 220 Abrasicn manual agua ]
de grada 400 Abrasidn manual agua 2,5 ‘
silicio grado 600 fbrasion manual agua 2.2 1




PRINCIFIOS DE EL FULIDO MECANICO &1
FRACTICA

wisten dos fundamentos sobre los cuales puede Jjustificarse
la necesidad de emplear una etapa de pulido grueso. Frimero, no
seria razonable el esperar gue un operador gastase mas de unos
cuantos minutos sobre cualgquier etapa de pulido a mano; 1
proceso ademés 25 demasiado tedioso. 81 fueran demandados tiempos

largos de pulido, wna consideracion inevitable es gque una
proporcidn de las probetas variaria de acuerdo al humor del
operador en ese momento es decir, podria recibir un mal

tratamiento. En segundo lugary incluso estimando gque adan el
tiempo regquerido para retirar el dafo de abrasion por =1 procaso
final de pulido estuviese dentro de los limites razonables;
seria conveniente aln preguntarse el porque no debe de adaptarse
un proceso mas eficiente cuando la dnica falla sea el gue se
introduzca un paso adicional dentro de la SecuenclLa de
preparacidn utilizando un método mas eficiente.

J.4.- PULIDO GRUESO UTILIZANDO ABRASIVOS CONVENCIONALES

La aldmina y €l papel de 85iC de malla 600 son los abrasivos
mas comunes gue pueden llamerse como abrasivos "convencionaless'.
Observando la siguiente tabla 3.3 pueden lograrse en ambos Casos
velocidades réapidas de pulido.

Los grados 600 corresponden a un diametro de particula
nominal medio de 135 um, pero como se surte comercialments posee
un  ranco de 5 a 40 um de pulgada de diametro. Las particulas
comparativamente algo mas gruesa en tal abrasivo no incremznta 2n
forma significativa 1la velocidad de pulido aungue produzca un
numero de rayas de pulido relativamente gruesas las cualews
aumentan lag dificultades subsecuentes en la remocion de los
darfos de pulido grueso, las particulas finas contribuyen en forma
peJuera a Bl proceso de remocidn del material. Suelen preferirse
grados gue sean mas cerrados en su tamafo. Un rango de tamafo de
particula de cerca de 10 a 20 um es el optimo para 1 pulido
grueso vy los grados de 1 - 2 um de diametro para las etapas de
pulido intermedio.
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i - B L A 3.3

VELOCIDADES DE PULIDO LOGRADAS CON LOS ABRASIVOS
COMUNES EN EL PULIDO DE LATON RECOCIDO POLICRISTALINO 70:30

A B R A S I V0D VELOCIDAD
BE
FAND DE PULIDO FULIDD
TIPTD GRADD
L us/min
Carbure de silicio {10 - 20) Pardo de billar 20
(10 - 20) Paro de selvyt 20
Alamina de tipo alfa {10 - 20) Fano de billar 20
(10 - 200 20
(0- 1) 4
{ 0=.3 pd
AlGmina tipo gamma {0-.1) 1.5
Magnesia Calcinaga 0.3
Diamante 4 -8 Piel sintética 13
(4 - 8) Nylon b
0-1 Piel sintética 4
NOTA

ESTAS VELOCIDADES BSON LAS OBTENIDAS CON PROBETAS DE 0.5 PULG. DE
DIAMETRO PULIDO MANUALMENTE SOBRE DISCO GIRATORIO DE 240 r.p.m. LAS
CIFRAS SOLD SON PARA INDICAR EL ORDEN RELATIVO DE LAS VELOCIDADES DE
PULILO,
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3.4.1.- FPROFIEDADES DE LOS ABRASIVOS CONVENCIONALES

Dependiendo de las consideraciones criticas de la clase de

superficie pulida requerida en una probeta metalografica
indicaran que tipo de abrasivo serd el apropiado para ]l desbastes
y pulido metalografico; el cudl al final debs de producir una

superficie pulida mediante la remocidn o corte uniforme de metal
de la superficie con 21 minimo flujo de material.

Los abrasivos que se consideran ideales para los propdsitos
nmetalograficos son aguellos gque posean; una alta dureza, gue la
forma externa de las particulas individuales sea tal gque esten
expuestos al corte numeros filos o puntas , gque las particulas si
se fracturan durante su empleo expongan nuevos filos o bordes de
lag particulas nuevas, que la naturaleza del abrasivo permita
una distibucidn vy separacidn uniforme en la levitacion de
fracciones de tamanos de particula uniftorme. For lo tanto no se
considegraran aptos para los fines de la preparacion metalografica
los medicos de desbaste y pulideo gue poseen particulas gue son mas
gsferoidales en su forma o gue pierdan rapidamente sus esguinas y
filos de corte; las particulas de tales abrasivos, la mayoria de
las veces, solamente "ruedan” entre la superficie de la muestra vy
el medic de soporte del abrasivo, causando una distorsidn
superficial no deseada o un flujo de metal y el desprendimiento
de las inclusiones no metalicas.

A).— FASTA DE DIAMANTE:

Resulta ser, guiza 2l abrasivo mas ideal para el pulido
metalografico. Este medio abrasivo ha sido el més empleado en el
pasado para las aleaciones muy duras, tales como los tungstenos
sinterizados vy carburos de boro, v &n los tiempos mas recientes
s& ha empleado con éxito para 21 pulido final de aleaciones v
metales comunes.

Los grados comerciales de pasta de diamante apropiados para
la preparacion metalografica se emplea en tamarfo de particula
que varian desde los 1Z0 a los 0.3 micrones. Se recomienda el
empleo de lubricantes, algunos como =1 aceite de oliva, aceite de
lavanda, aceites minerales de diferentes viscosidades vy 21
tetracloruro de carbono. La seleccidn del lubricante depende en
gramn manera del tipo de metal o aleacidn a pulir y de la
naturaleza de la superficie de pulido en el cuial se ssta
impregnando el abrasivo.
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BE).— OXIDO DE MAGNESIO. -

Se emplea gensralmente como abrasivo en el pulido final de
metales suaves, tales como 21 aluminio, magnesio, y otros., o como
un abrasivo opcional a la aldmina en el pulido del hierro colado
y otro tipo de metales relativamente duros.

Uno de los grados més satisfactorios disponibles para el
pulido metalograftico es el dxido de maanesio pesado de "MERCK 8",
Este gtrado, em contraste con el oxido ligero, contiene unas
particulas de forma octaédrica de una excelente uniformidad en
tamano s CON una gran dureza y gue poseen esguinas y filos de
corte muy bien defirnidos. Ademas este tipo de duido contiens
bases no solubles en agua, circunstancia gue s particularmente
importante en la preparacion de las probetas de aluminioc v
ciertas aleaciones de aluminio, va que la presencia de bases
libres podria manchar severamente y atacar la superficie gue ssté
siendo preparada.

Todos los grados de doxido de magnesio , cuando se dejan
gxpuestos al aire himedo, o cuando estan en contacto con el agua,
reaccionan  lentamente para formar 21 hidroxido de magnesio. Ya
que existe suficiente didxido de carbono en el aire, y en el
agua, como para formar la reaccion hasta el carbonato de
magnesio, Yy la presencia de este carbonato, aungue no afecta al
oxido de magnesio si es indeseable debido a su dureza, tamafo
gruesc de particula, y la nec uniformidad de las mismas vy

entonces, esta circunstancia arruinaria practicamente el resto
del Oxido de magnesio para su uso posterior en el pulido fino.
For consiguiente, es importante, que solo se use dxido de

magnesio fresco y que no haya sido expuesto por mucho tiempo al
aire o agua, y solo se podra utilizar con agua destilada y nunca
con aoua potable.

El oxido de magnesio contaminado puede recuperarse por medio
de 1la descomposicidn del carbonato de magnesio calcinando el
polvo seco & 1000°C y después triturarlo y separarlo por tamafo
de particula. Sin embargo al evaluar este procedimiento resulta
antiscondmico debido al costo relativamente bajo del 6xido de
magnesio.

La técnica apropiada de utilizar el éxido de magnesio en el
pulido final, consiste en aplicar una peguefa cantidad de polvo
fresco vy seco sobre el disco de pulido y agregar agua destilada
en cantidades suficientes como para formar una pasta suave.
Después la pasta se extiende con los dedos sobre las cerdas del
pafo y puede seguirse agregando agua destilado durante el pulido
para mantensr himedo el paro.
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C).— ALUMINA

Ez 21 abrasivo para pulido final mas comin. EstAa disponible
comercialmente en la forma de polvo seco o como aldamina en
SUSPENS10n.

Se presenta en tres formas cristalograficas bhasicas, alfa,
beta y ogamma, siendo las mas comunes para su empleoc como

abrasivos la alfa y la ocamma, mismas que poseen las siguientes
caracteristicas de la tabla 3F.4:

T A B L A 3.4

FROFIEDADES DE LAS FORMAS ALOTROFICAS DE LA ALUMINA

PROPIEDAD ALUMINA ALFA ALUMINA GAMMA
Sistema cristalino Hexaganal Cébico
Dureza en escala Mohs 9 B
Gravedad especifica 3.91 3.47
Accidn al calor 2,0308 C Se convierte

a forma alfa
a partir de
1,2000 C

lag cuales poseen una peqguefsa diferencia como abrasivos de
pulido, vy la de tipo alfa se dice que s la mas recomendable de
las dos para el pulido grueso. Estas aluminas existen en varios
grados de pureza, la de mas alto grado de pureza se distingue por
ser blancas pureo en su color, son las més angulares vy es la méas
adecuada para el pulido metalografico.

La alamina tipo gamma posee un tamafo uniforme de
particula menor a 0.1 micra y debido a esto es la maéz apropiada
para el pulido final. En su forma fisica consiste de plaquetas
delgadas de extremada dureza, y entonces los esfuerzos gue se
aplican sobre estas plaguetas, debido a la presién por contacto
durante el pulido entre la superficie de la probeta v =1 disco
giratoric, son leo suficientemente grandes como para fracturar las
plagustas en muchas particulas peguedas de forma cibica o
fragmentos de las mismas; dichas particulas debido a su  forma
fracturada poseen filos y esguinas muy bien definidas y esto es
lo mé&s apropiado para los abrasivos metalograficos.
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Fuede prepararse a partir de la alimina hidratada de 1la
siguiente fTorma:

Convertirla primero a alimina por medio de calentamiento a
225 °C o 1100°C por dos horas de una capa de polve de uwunas 2
pulgadas de espesor. Cuando 21 polvo se enfria hasta la
temperatura ambiente, la aldmina es legivitada en proporciones de
100 a 120 gramos de polvo de aldamina en 1000 ml de agua,
preferentemente destilada. El tiempo necesario para producir  uwna
suspensidn muy fina 2s cerca de 10 minutos: el cual puede
incrementarse hasta 15 a 20 minutos si se desea un tamano mucho
mas fino de particula, el adecuado para pulir metales suaves como
plomo, aluminio, etc. Cuando se ha completado la legivitacidn se
sifonea la suspension y los sedimentps mas gruesos se desechan o
en su defecto se vuelven a suspender.

3.5.—- PAROS DE PULIDO

Las reglas generales que gobiernan el empleo de los pafdos de
pulido son que los pafos de cerdas duras proporcionan velocidades
de pulido mas altas gue los pafos de cerdas suaves, obhservar
tabla 2.7 y producen superficies mas planas. For otro lado
también producen superficies dafadas mas severamente vy son mas
sensibles a la contaminacidn de fuentes externasy; debido a esto,
se prefieren los pados de cerdas largas para las aplicaciones @n
aeneral.

Los pafdos de pulido de una longitud de cerda media, dan
cuando nuevos, uwna velocidad de pulido muy similar |, pEro  sul
comportamiento con los abrasivos gruesos varia considerablemente
despues de algan uso, tales como los de billar, log cuéles
mantienen una velocidad de pulido de la cifras indicadas en la
tabla 2.3, para periodos considerables.

3.5.1.— TIPOS DE PAROS

El seleccionar el tipo apropiado de pafo para el pulideo
metalografico depende en su mayor parte de la naturaleza
especifica de la muestra a pulirgse y del proposito del
subsecuente examen microscdpico. Existen comercialmente una
amplia variedad de pafos de pulido de excelente calidad, peroc en
general, su textura superficial varia desde los gue no poseen una
cerda definida (como =21 caso de los pafos de seda), hasta los de
USOS mas generales que poseen una profundidad de cerdas
apreciables como los de tipo terciopelo . En el rango intermedio
de 2stos dos se encuentran los pafos de tela de billar.
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Alagunos nombres comerciales de diferentes tipos de pafos

para uso metalogré&fico
recomendacidn de empleo:
TIFOD

TIFPO CANVAS

FIELTRO ROJO

FAfR0 DE BILLAR

SELLVYT

MASTERTEX*

NYLON

MICROCLOTH*

TEXMET %

se enlistan en seguida asi como su

uso

FARA FULLIDO GRUESD UTILIZANDO GRADOS
GRUESOSE DE OXIDOD DE ALUMINIO O
FOLVOS DE CARBUROS DE SILICIO.

MAYOR DURABILIDAD OQUE EL PARD DE
BILLAR, RECOMENDADDO FARA FUL IDO
GRUESD DE ACEROS UTILIZANDO FPOLVO DE
ALUMINA Y FARA SUSFENSIONES DE
ABRASIVOS.

FARA BSOS GENERALES DE FULIDO GRUESO
CON FOLVOS DE ALUMINA Y SUSFENSIONES

FARO DE ALGODON DE CERDA MEDIA
RECOMENDADO FaRA PFPULIDO GRUESD Y
FINAL DE METALES. SE EMFLEA CON
SUSFENSIONES DE ALUMINA FARA FULIDO
INTERMEDID Y FINAL .

FAMD DE TERCIOFELO GQUE FRODUCE UN
ACABADO EXCELENTE DE PFULIDO FINAL
CON  UN MINIMO REDONDEC DE BORDES.
FOSEE CERDAS CORTAS Y DELGADAS, Y
FRODUCE LA PLANICIDAD DE LDS PAMOS
SIN CERDA ASI COMO EL ACABADO FINO
DE LOS FAMOS CON CERDA.

FAROS SIN CERDAS.FARA FASTA DE
DIAMANTE. PARA EL FULIDO DE MUCHOS
METALES QUE MANTIENE LA MUESTRA CON
FLANICIDAD.

FAfD DE RAYON SINTETICQO. FARA
EMFLEARSE CON FASTA DE DIAMENTE Y
CON SUSFENSIONES DE ALUMINA FARA EL
FUL.IDO FINAL DONDE SE FREFIEREN LOS
FAMROS CON CERDAB. FOBEE LIGERA
RESISTENCIA A LDOS ACIDOS

MATERIAL QUIMICOTEXTIL QUE
FROFORCIONA UNA VELDCIDAD ALTA DE
FULIDOD CUANDO SE EMFLEA CON

COMPUESTOS DE PASTA DE DIAMANTE. SI
SE EMFLEA FARA EL FULIDO GRUESO
DE ACEROS FPROFORCIONA UNA RETENCION
DE BORDES E INCLUSIONES.
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METCLOTH* PAXD DE ALGODON CON FOCAS CERDAS,

UTILIZADDO FARA LAS ETAFAS DE FULIDO
GRUESOD CON FASTAS DE DIAMANTE, SE
FUEDE EMFLEAR TAMEIEN FARA ALUMINAS.
8E RECOMIENDA FPARA EL FULIDD GRUESD
DE METALES SUAVES.

3.46.— CABEZAS DE FPULIDO

Fara el pulido manual. puede emplearse cualauier dispositivo
que posea  una superficie de trabajo plana sobre la cual pueda
restirarse el pano y fTijarse.

Debe hacerse girar el disco como una rueda simple de pulido,
Y el punto principal a considerar agul es la wvelocidad de
rotacicon debido a que la aparentemente necesidad de velocidades
altas esta limitado contra el hecho de gue el lodo de abrasivo
tiende a escurrirse del padfo, haciendo dificil el aplicar
presiones a las probetas mas pesadas, y la vibracidn es mas
problematica. Fueden usarse velocidades de rotacion de 1000 rpm
para los trabajos pesados, pero la velocidad maxima deseable
para mejores resultados es la de 500 rpm.

Otro comentarioco 1lo s que se desea una resistencia a la
corrosion en las partes del aparato gue van expuestoas a el lado
de la abrasion, asi como la facilidad de limpieza.
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3.7.—- FRINCIFPIDS DE PULIDD MECANICO EMPLEANDO ABRASIVOS

Fara considerar la siguiente etapa de pulido, la cual se
refiere a 21 pulido fino o final es conveniente considerar las
teorias de pulido mecanico en lo gue se refiere a la introduccidn
de enmascaramientos, vy una de las mas importantes qgque se
considerard mé&s adelante en el capitulo de comparacion de los
métodos mecénicos contra los electrolitos lo es la de la TEORIA
DE LA CAFA DE BEILRBY.

En el pasado se habia pensado gue una capa de material
aparentemente amorfa, conocida como la Capa de Beilby se iba
embarrando sobre la superficie durante el pulido mecanico v essté
capa podria producir caracteristicas estructurales obscuras.

A continuacidn se considera 2] mecanismo del pulido mecanico
y sus efectos sobre la superficie. Anticipadamente se mostrara
gue la capa de EBeilby no se forma pero si lo hace una capa danada
en forma caracteristica, de material deformado plasticamente. Lo
que se detallara, serda la naturaleza de esta capa deformada.

ANntes de continuar se debe aclarar . que es 1o gue
pretendemos cuando decimos gue una superficie esta "pulida". Una
superficie pulida es comunmente tomacda como gue sea la qgue
refleje la luz brillante, lo cual es llamado retflexion regular o
especular como contraria a la reflexion difusa obtenida a partir
de una superficie raspadas. Esta s una definicion practica
adecuada cuando la apariencia macrosctpica es la dnica que se
involucre, pereo no tiene significancia fundamental debido a gue
la teoria de difraccidn indica gue la Gnica limitante para la
reflexidn regular es que la longitud de onda de las corrugaciones
de la s=superficie sea menor gque las de la luz incidente.
Consecuentemente, una superficie que sea altaments reflejante en
el sentido macroscédpico podria aGn contener irregularidades
detectables por un microscopio Gptico.

Surgira en esta discusidn, gque no es posible la definicion
precisa de gue constituye uwuna superficie metalograficamente
pulida debido a que laz superficies pulidas y raspadas difieren
escenclialments solo en calidad. Consecusntementes, cualguier
definicitn de pulido necesariamente ira a ser arbitraria y es
Mas, habra la necesidad de calificar gl termino con adijetivos
tales como " bueno" y "fino", “pobre" y "grueso'". En la practica
g8  aldn de valor el hacer una distincidn entre abrasion y pulido
debido a gue los efectos de los dos tipos de abrasion difieren
tanto en calidad gue e5 peligrosc extrapoclarlos.
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Siendo aun aceptada algunas definiciones arbitrarias de
pulido, tenemos alOn  gue Freconccer gue el resultade gue se
especificarad puede ser obtenido por varios tipos diferentes de
proceso mecdnico, procesos gue pueden diferir radicalmente en su
mecanismo como en  su efecto. Agul solo nos concretaremos 2
aguellos gque llamamos como procesos de pulido metalogréafico
normalizados, en realidad son aquellos procesos en los cuales un
abrasivo es suspendido en un liguido nominalmente inerte ¥
soportado en un pare de tela en donde la probeta es frotada
contra este pafo de tal forma que todo el tiempo esta realizando
contacto.

3.7.1- MECANISMO DE PULIDD: “"EXISTENCIA O PRESENCIA DE LA
CAPA BEILBY"

LA TEORIA DE BEILBY DEL FULIDO

El punto de vista original de pulido, sostenido por ejemplo

por HOOKE, HERSCHEL (2] fue obviamente el gue las particulas
finas de abrasivo " cortan" las asperezas en la superficis aspera
siendo eéstas reemplazadas por un conjunto de otras mucho mas
finas. Se levantaron dudas acerca de este panorama v culminaron

en una propuesta presumida por Sir George Beilby [Z] de que el
pulido ocurre mediante el materia que ha sido untado sobre la
superficie para lignar las depresiones existentes. Como
consecuencia, la superficie ira siendo eventualmente cubierta
por uwna capa suave de material, semejando a el betdan sobre un
pastel. Originalmente Beilby pensd que la capa era completamente
amorfa en naturaleza, pero seria mas seguro en estos dias
describirla como gue sea de una apariencia amorfa en el sentido
gque ha perdido las caracteristicas de un material cristalino.

Beilby no propuso ningldn mecanismo para el proceso de
untado, pero fue mejorado subsscuentaments por Bowden y Hughes
[21. Ellos advirtieron gue pueden lograrse temperaturas muy altas
en los puntos locales de contacto cuando un sélido se fricciona
sobre otro. Esto les guid a sugerir gue el pulido era un proceso
térmicamente activo, esto es, que las asperezas 2n la superficie
local son calentadas localmente (posiblemente a el punto de
fusion) cuando una particula abrasiva se fricciona sobre estasi
el material calentado ha sido transferido a&a las depresiones
adyvacentes. Esto se esquematiza en la figura 3.1.
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F- .l 8 U R »A 3.1

DIAGRAMA QUE ILUSTRA EL MECANISMO BEILBY DE PULIDO COMO FUE

PROFUESTO FOR BOWDEN Y HUGHES
L21]

FROEETA

FELICUL A DE EEILBY

Transferencia
de material -
fundido

- Funto caliente

- Aorasaivo

PEL I L A& D E BE 'L BY

Fosteriormente ellos propusieron que debido al enfriamiento
rapido, 21 material transferido solidificaba en una condicion
parecida a la apariencia amorfa, constituyendo esto la capa
Beilby.

3.6.2.- EVIDENCIAS CONTRA LA PRESENCIA DE LA CAFPA BEILBY

Una de las principales razones de el porgue pensar, en los
dias de Beilby, en un nuevo mecanismo de pulido fue el hecho de
que no podia ser distinguida la estructura en las superficies

pulidas. Esto fué debido a las limitaciones de las técnicas
microscopicas disponibles e&n aquel tiempo (iluminacion simple
vertical de campo claro), la cual era ligeramente insensitiva &

irreguralidades superficiales menores. Las técnicas modernas
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microscépicas indican gue todas las superficies pulidas, con los
métodos que han s=sido considerados. de hecho contienen rayas
finas. En verdad , esto es visible cuando son examinadas una
ssrie de superficies ulidas en forma progresiva fina y s&
@xaminan por lo métodos actuales, revelan gue las rayas en los
diferentes tipos de superficie difieren solo en sus dimensiones
absolutas.

i

Esto puedes observarse en las superfTlicles pulidas
mecanicamente en un cristal de plata, y revelado por iluminacion
de contraste de fase.

Dtra dificultad elemental y basica encarada por la teorisa de
Beilby rtesulta de 1 hecho que esta propone gue el material e
simplensnte transportado de un punto sobre la superficie a otra.
Esto podria significar que no habria una remocicn purda de
material. Los experimentos simples muestran, sobre el contrario
gue el material es removido a velocidades significantes durante
los procesos de pulido metalagrafico. (Recurrir a tabla 2.2) y
aue esta remocidn de material ocurre a la misma velocidad por el
tiempo gue se continue 1 pulido.

L.aa parte mas importante de evidencia, la cusl podria ser

descrita como uwuna clave de la teoria de Beilby . conciernse  al
fenomenc que es de importancia prominente en la practicsa

metalografica. Algunas veces s observado que un conjunto de
rayas gruesas, las cudles han sido borradas o arrasadas durante
uwna etapa mas fina de pulido, semajan  reaparecer cuando la
superficie es pulida y atacada en forma subscuente.

La esxplicacidn de Beilby fué gue la superticie pulida son
recubiertas por la capa de Beilby durante el pulido. Entonces el
supuso que la capa de Beilby es quimicamente mas reactiva que la
base cristalina v de ahi que se disuelva preferencialmente sobre
las rayvas preexistentes durante el ataque. Esto se obsarva en la

L

figura 3.2
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También se hace notar gue la explicacion de Beilby propone
gue la capa, la cual ahora se admite, no debe ser mayor de 10(2)
A de espesor.

La parte mas importante de la evidencia como soporte de la
teoria de Beilby fué obtenida un tiempo después de gue la teoria
fue perfeccionada. Esto fue notado despuss de gL fue
descubierto gue los electrones eran difractados por los
cristales. va gue la superficie de un metal el cual habla sido
pulideo mecanicamente no lo hacia. En vez de tener patron de
difraccitn de forma de anillos o manchas caracteristicas de un
material cristalino eran obtenidos dos halos o anillos muy
difusos del mismo tipo genral obtenido cuando los electrones
fusron reflejados de la superficie de un metal liguido. For
consecusncia, fue concluido gue agui habia una evidencia positiva
de la presencia, sobre superficies pulidas de la capa de
apariencia liguida que Beilby habia predicho. La importancia de
esta evidencia consiste en el hecho de gue los electrones los
cuales producen los modelos de difraccidn penetra wna capa
suprficial sédlo unos cuantos dietros atomicos de espesor.

Sin embargo, la técnica esta algo alejada como para gue =&
espere gue proporcione informacion acerca de gue la pelicula tan
delgada como la gue se supone gue es la capa de Beilby. B8in
embargo conviens puntualizar que existen otras posibles
explicaciones para estos modelos de "halos". Estas
consideraciones no son descritas para estos propogsitos ya gue se
hamn preparado por métodos aque estan muy lejanos de los
procedimientos de pulido gue hemos considerado.

Cuando finalmente se llevd a cabo una investigacion
sicstemdtica de difracccidn de electrones de superficies pulidas
por los métodos metalograficos normales, se obtuvieron modelos

estandares de material cristalino. Existia una cierta difusion de
los anillos de difraccion y manchas pero gue se pueden explicar
en términos de la planicidad de la superficie. Estos modelos de
difraccion indican gue en verdad las superficies no son afectadas
por el proceso de pulido perc los cambios que se 1ndican So0n
aguel los debidos a la deformacicon plastica de las capas
superficiales.

Esto se puede explicar con lo que sucede en la capa
fragmentada exterior, por ejemplo, caracteristica especial de las
superficies preparadas por la accion de abrasivos. Esta es
fragmentada solo en el sentido de gue la base cristalina ha sido
rota en pequedos subgranos, los cudles, sin embargo contindan
cristalinos y con coherencia con los otros; como se supone esta
fragmentacion es la gue se espera de la deformacion plastica
severa. S5e ha encontrado gque la orientacidn de estos subgranos
presentan texturas caracteristicas las cuales se muestran
esguematicamente en la figura 3.3. Las cudles son esencialmente
texturas de compresidn, relacionadas estrechamente con las qgue
se desarrollan por el trabajado en frio.
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F I 6 U R A 3.3

REFRESENTACION DE LAS TEXTURAS DE DEFORMACION DE CAPA EXTERIOR
FRAGMENTADA SOBRE UNA SUPERFICIE DESBASTADA DE UN
CRISTAL DE BERILIO
L2]

Se dieron posteriores evidencias de gque las superficies
pulidas son cristalinas. Este estudio involucra, que bajo las
condiciones apropiadas, crecen depdsitos cristalinos sobre la
superficie gue continGan la orientacidn cristalina de el cristal
base: este crecimiento llamado comunmente epitiaxial , es comdn
gue ocurra sobre superficies pulidas metalograficamente, lo que

sugiere o apoya pesadamente gue las superficies tienen
verdaderamente una estructura cristalina. Notese que los granos
primarios continuos de la superficie de algunos de metos
depositos tienen pequefos subgranos, los cuales puedsan
interpretarse como el inicio de &reas ligeramente desorientadas
sobre la superficie. Esto sugiere de nuevo que pueden estar
presentes Areas localizadas plasticamente deformadas en la

superticie.

Cuando se consideran detalladamente, va sea la evidencia de

las nuevas difracciones de electrones como 1la evidencia
epitiaxial, pueden por ellas mismas en forma independiente,
soportar como una conclusidn de evidencia contra la presencia de
la capa de EBeillby, y ambas técnicas conducen a la misma
conclusién . es decir, gque las superficies son cristalinas pero

deformadas plasticamente.
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For otro lado, tuvieron gue hacerse uwuna cantidad de
modificaciones drasticas y artificiales hacia la teoria de Beilby
a modo de explicar las observaciones recientes. For ejemplo, SE
tuvo gue suponer gue las fuerzas de orientacion de la rejilla
subyvacente puede extenderse a traves de la pelicula amorfa
delgada; que la pelicula de Beilby es discontinua y se localiza
en forma preferencial en las raices de las rayas superficiales; ¥
por lo tanto que la pelicula se desarrolla sdlo en el caso de las
pperaciones mas finas de pulido.

De todo lo anterior podemos concluir con seguridad, de gue
la evidencia moderna, indica gue la pelicula de Beilby no esta
presente sobre las superficies metédlicas pulidas por los metodos
metalograficos normales. Y que si esta presente, podemos concluir
con seguridad, que tiene wn caracter estereo que No pusde

detectarse, y de ahi no puede interferir con los examenes
realizados empleando el microscopio dptico. For consiguiente,
para nuestras futuras consideraciones {capitulo &), podemos

ignorar la Felicula de Beilby.
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4.1.-MECANISMO

Aunque el mecanismo de electropulido no es entendido en
todos sus aspectos, generalmente se considera gque el proceso
incluye ambas acciones de nivelado o suwavizado y la accidon de
abrillantado.

4.1.1.— SUAVIZADD

De acuerdo a la teoria desarrollada por F.A. Jacquet en
1939 [81, el suavizado esta acompafdado por la disolucion
preferencial de los picos o rugosidades sobre la superficie
rugosa  siendo ésta la gue resulta del acabado mecanico. Cuando
dicha superficie rugosa funcione como el anodo de wna celda
electrolitica apropiada, inmediatamente se produce uWuna capa
viscosa liguida advacente a esta superficie, mediante la reaccion
erntre el metal v 21 electrolito. Esta capa de solucion conocida
como la pelicula de pulido (fig 4.1), posee uwna resistencia
electri mayor gue la solucion restante y controla la accion del

ca
SUavizZado.

LLa resistencia en el pico representado por la distancia A-B
sera menor que la depresion C representada por la distancia o 111
debido a que la pelicula es mas delgada en A-B. La corrients en A
ser& mucho mayor en A gue en C, causando asi que el metal se
disuelva mas r&pido en A gque en C, y produce una superficis casi
nivelada suavemente ondulada mediante la remocion de asperezas de

bamaro de micron O mayores.

m 0

La difusion molecular y idnica que es mas rapida &
través de la pelicula delgada de pulido en A, asi como las
diferencias en el fendmeno de polarizacién anddica en A Yy en O
puede contribuir también a la accidén de nivelado o suavizado.
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Huperficie a pulirse

Felicula de pulido

FIGURA 4.1
MECANISMO DE FULIDO ELECTROLITICO
8l

4.1.2.—- ABRILLANTADO

La accién de abrillantado ezta relacionada con la
eliminacion de iregularidades tan pequedas como la de 0.01
micras vy la eliminacion del atague en la superficie del metal.
Este comportamiento esté atribuido generalmente a la formacion de
wna pelicula delgada, parcialmente pasiva directamente sobre la
superficie del metal y siguiendo sus contornos.

as condiciones de abrillantado optimo han sido relacionadas
a las diferencias locales dentro de la pasivacién anddica en las
heterogeneidades y entre los picos y grietas secundarios junto
con los efectos inhibidores de pasivacion que influyen en la
formacion de la capa de ¢xido y el desarrollo del gas. Factoress
similares pueden contribuir también a la accion primaria de
nivelado o accion suavizante en el electropulido.

4.1.3.- RELACIONES DE CORRIENTE-VOLTAJE

Las condiciones de operacion de una combinacidn particular |
muestra-electrolito seran evaluadas mediante la preparacion de
una grafica del voltaje aplicado contra la densidad de i
corriente.

Estas varian en el alectropulido en las diferentes
electrolitos y para los diferentes metales. En la fig 4.2 se
muestra una relacidn simple en la cual el pulido ocurre sobre un
rango extenso de corriente y voltajes. A bajos veltajes se forma
una pelicula sobre la superficie y pasa una corriente pequefa o
nula, asi ocurre =1 atague pero no el pulido. A wvoltajes mas
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altos, ocurre &l pulido. Esta relacidn esta dada por los
electrolitos de acido perclérico utilizados para €l aluminio.
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FIGURA 4.2,
RELACION ESQUEMATICA ENTRE DENSIDAD DE CORRIENTE Y  POTENCIAL DE
ELECTRODD SIMPLE raRA ELECTROLITOS QUE POSEAN UNA ACCION DE PULIDO

SOBRE UN AMPLIO RANGO DE CORRIENTE Y VOLTAJES.
(81

Una relacion mas compleja, encontrada frecuentemente es la
que muestra la fig. 4.3, esta curva describe el voltaje de 1=
celda como funcien de la densidad de corriente del anodo para el
electropulido del cobre en una solucion acuosa de acido
ortofosférico usando un circuito potenciométrico.

curva de densidad de corriente contra el voltaje es

Esta
tipica de minerales acidos en soluciones orgéanicas viscosas donde
eg= formada una capa idnica. El pulido ocurre sobre la meseta L=
DY 5 @l atagque a bajos voltajes (A-B), y el desprendimiento del
Gas el picado a altos voltajes (D~E). El1 pulido optimo

generalmente ocurre en C. Si el area superficial catodica es
muche mis grande que el area superficial anodica, el catodo
reaccionara, por ejemplo, liberando hidrogeno, no alterara la
forma de l1a curva. Los procesos que ocurren en 1 anodao son
responsables de la forma de la curva de densidad de corriente
contra voltalje. Fara obtener curvas de este tipo, se reguiere un
circuito potenciométrico. La curva serd diferente en un circuito
er serie., donde se emplea una resistencia variable para variar el

voltaje.
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Como se menciont se distinguen cinco regiones sobre la
curva de voltaje de celda. En la region A-B la densidad de
corriente aumenta con el potencial, se disuelve algo de metal Y
la superficie tiene una apariencia desagradable de atague.

region B-C r

C-D indica

formada previamente alcanza un punto de equilibrioco y ocurre

el pulidos

permansce constante.

Las condiciones optimas de pulido ocurren & lo largo de g=-0
cerca de la regidén D. En la regidn D-E las burbujas de gas se
degsarrolllan lentamente, rompiendo la capa de pulido y causando
un picado severa. El pulido con un rapido desprendimiento de gas

estad representado por la regidn E-F.

Loz tipos de electrolitos de acido fosfdrico y sulfdrico vy
dcidos crdmico—acético usados para los aceros

representan
4,3

L&
efleja una condicidn inestable mientras gue la recion
una meseta estable en la cual la pelicula de pulido

durante la altima etapa la densidad de corriente

inoxidables también
la relacion compleja de miltiples etapas de la fig
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FIGURA 4.3

VOLTAJE DE CELDA COMD UNA FUNCION DE LA DENSIDAD DE CORRIENTE ANODICA
PARA EL ELECTROPULIDO DEL COBRE EN ACIDO ORTOFOSFORICO (500 GRAMOS POR

LITRO DE AGUA
(8]
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En el establecimiento de las curvas de voltaje-corriente
Como las de la figs. 4.2 v 4.3, debe permitirse gque la
electrdlisis proceda bajo condiciones fijas hasta que se haya
disuelto el metal suficiente como para producir una condicion de
"eztado estable" en 2] anocdo.

4.2.- MONTAJE DE LA PROBETA
4.2.1.— CONECCIONES PARA CONTACTO ELECTRICO

Solamente la parte de la probeta a ser pulida debe de estar
en contacto con el electrolito. Las probetas peguerdas deben de
montarse por los procedimientos convencionales de montaje por
moldeado en plastico, para un manejo mas facil en la preparacion
mecanica vy el subsecusnte electropulido. El contacto electrico
puede hacerse a través de la parte trasera de la montura dentro
de la probeta o mediante el empleo de una coneccion indirecta
como la de la fig. 4.4

Voltime tro

L— Anodo (probeta)

-b Amoperimetro

— Catodo perforado

Tubo abastecedor de aire ﬁkw

El s trolito-

Apagador
Recipiente de vidrio_7
o plastico Fuente de CD
FIGURA 4.4.
A

DISERD DE EQUIPD PARA ELECTROPULIDO EL CUAL ESTA FROVISTO DE ABITACION
POR AIRE DEL ELECTROLITO A TRAVES DE UN CATODO PERFORADO.
(a1
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Frobeta anodo?

Farte soldada

F.///ﬂ Alambre de contacto

L— Fedazo de metal

FIGURA 4.4

B

LA FIGURA MUESTRA UNA CONECCION ELECTRICA INDIRECTA FPARA

UNA PROBETA MONTADA,

NOTA: PARA OTRO TIFD DE MONTURA CONSULTAR EL ANEXD A DE "MONTAJE®,
(81

4.2.2.—- REACCION DEL PLASTICO DE MONTAJE CON EL REACTIVO

Debe de considerarse la posibilidad de una reaccion
violenta entre el plastico y algunos electrolitos cuando se
monten las probetas de plastico. For ejemplo, los materiales de
fenocl—-formaldehido, las resinas acrilicas, y los materiales Yy
las lacas aislantes a base de celulosa, no deben de usarse en
soluciones gque contengan &cido percldrico, debido al peligro de
explositn . Las resinas polietilénicas , poliesteres y epoxicas y

cloruros de polivinil pueden emplearse como materiales de montaje
en soluciones de acido percldérico sin peligro de explosion.

No es deseable 21 montaje de probetas en metales distintos,
debido a gue el metal en contacto con &l electrolito es probable
aque interfiera con el pulido y también porgue las aleaciones de
montaje fundibles que contienen bismuto pueden ser peligrosamente
reactivas en ciertos electrolitos gue contengan agentes
oxidantes. El bismuto gue contengan las aleaciones puede formar
compuestos explosivos en soluciones de Acido perclorico.
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Al  preparar una probeta inmontable para el electropulido,
pusde aplicarse un recubrimiento apropiado eléctricamente
aislante e inerte quimicamente en todas las superficies de la
probeta y 21 gancho de la probeta, exceptuando la superficie a
ser pulida, la cinta pléastica eléctrica es adecuada siendo
impenetrable a muchos electroliteos v facilmente removible de la
probeta después del pulido.

Otro disefio que ha sido empleado para el electropulido de
probetas aque no se montan, es el de empotrarlas en un orificio en
la pared de la celda.

4.3.— APARATO Y PROCEDIMIENTO

El equipn eléctrico utilizado para el slectropulido pueds
variar desde arreglos de sencillo disero de una celda de pilas
s@cas a un elaborado arreglo de rectificadores e instrumentos
electronicos de control. Comercialmente existen varios tipos de
aparatos, la eleccidn del eqguipo depende del namero vy tipo de
probetas a tratar v de la versatilidad y control deseados.

Las muestras metalograficas estan limitadas &a uwun area
superficial de 1 a 6.5 em(2).

Debido a que la densidad de corriente debe de ser controlada,
=g hace necesario ] medir el area superficial de la muestra.
Algunos instrumentos proporcionan ayuda mediante el uso de una
mascara con orificio contra la cual se sujeta la muestra. El area

superficial esta dada para cada una de las mascaras en
particular, y la densidad de corriente puede establecerse
simplementsa registrando la coriente mientras que se cambie el

voltaie. En los aparatos en los que la muestra es sumergide en el
electrolito, se hace necesario enmascarar la superficie que no
ira a ser pulida utilizandoe cinta aislante, pintura, etc, ya que
todas las superficies expuestas podrian ser pulidas.

4.3.1.—- CONSIDERACIONES FARA LA INSTALACION Y DISERO

La energia es proporcionada por lo reoular mediante una
fuente de poder rectificadora. Ya que los voltajes aplicados
algunas veces exceden de los 100 V , debe tomarse precaucliones
para evitar un choque eléctrico. Se requieren medidores del
voltaje v la corriente para controlar el proceso. Fara disminuir
loe efectos de punta indeseables, se debe de retirar répidamente
la muestra de la soclucidn por lo regular cuando adn se este
aplicando corriente. Algunos electrolitos son usados de una
manera ciclica, asi un instrumento para controlar el ciclo de
pulido puede ser (til. Debido a gue las soluciones y sus humos
SON COorrosivos, es mejor operar la celda bajo una campana
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extractora y colocar los controles sléctricos y 1la fuente de
poder a cierta distancia. La celda debe de ser resistente a la
corrosion, de facil desagile y limpieza.

4.3.2.— FUENTE DE CORRIENTE

Generalmentse se emplea corriente directa. La Tuente de
corriente puede consistir en una bateria, en un generador de
corriente directa o un rectificador. En general se emplea una
fuente de bateria solamente para voltajes bajos, debido a que se
utilizarian muchas baterias para producir voltajes mas altos.
Estos tres tipos de fuentes de corriente proporcionan L
abastecimiento constante de corriente directa.

4.3.3.— CIRCUITOS ELECTRICOS

En la fig. 4.5 se muestran dos circuitos tipicas.uno para
densidades de corriente altas y otro para bajas. Fara soluciones
en las cuales ocurre una pequera caida 2n el potencial a traves
de la celda, =25 mas apropiado un circuito potenciomé&trico para
densidades bajas de corriente (Fig.4.3a). A la inversa, cuando la
caida de potencial a través de la celda es alta, debe de usarse
un  circuito en serie para densidades de corrisnte altas, (Fig.
4.5%b), Deben de tomarse precauciones o provisiones para controlar
tanto 21 voltaje como la corriente.

FIBURA 4.5
SE MUESTRAN DOS TIPOS DE CIRCUITDS ELECTRICOS, Y EL DISERO DEL EQUIFD
QUE S5E EMPLEA PARA EL ELECTROPULIDOD DE PROBETAS METALOGRAFICAS.
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4.3.4.- LA CELDA ELECTROLITICA

lL,a celda es solo un contenedor para el slectrolito en el

cual estan suspendidos el catodeo y el anodo. La celda
generalmente esta hecha de vidrio, pero puede ser de polietileno
(o polipropileno para soluciones que contienen iones

fluorhidricos. Algunas wveces se emplea wna celda de acero
inoxidable, la cual sirve tambhién como catodo. For lo regular
esta celda estéd rodeada de agua o en un bafo de hielo o es
entriada por agua de alguna otra manera.

alouna forma para retirarla rapidamente del electrolitod su
coneccion eléctrica debe de ser simple vy de facil desprendimiento
para que la probeta pueda ser enjuagada 1nmediatamente después
del pulido (véase el arreglo del dnodo y catodao)d.

La probeta a pulirse, anocodo, debe de estar dispuesta de

4.3.4.1.— MATERIAL DEL CATODO

El catodo debe de estar hecho, de un metal gue sea inerte
al electrolito gue esta siendo empleado, 2]l acero inoxidable es
satisfactorico para la mayoria de las aplicaciones,
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4.3%.4.2.- REFRIGERACION DEL ELECTROLITO

Fara muchas aplicaciones, s necesario la agltacion con aire
del electrolito. Durante el electropulido bajo condiciones
estacionarias, los productos de la regiodn anddica se acumulan
sobre la superficie del metal pulido. For lo regular los procesos
de difusidn natural y de conveccidon no pueden guitar lo
suficientemente rapido dichos productos de la superticie
anddica, vy la excesiva acumulacion de estos productos de reaccion
interfieren con los procesos de electropulido. La agitacion por
aire acelera la remocidn de estos productos previniendo el

calentamiento localizado sobre la superficie. manteniende una
temperatura wuniforme del bafo vy retirando o removiendo las
burbujas de gas gue de otra forma pueden adherirse a la

superficie y causar el picado. Adn as1l el emplear la agitacion
por lo regular requiere un incremento en la densidad de corriente
a modo de mantener el espesor suficiente de la pelicula de
pulido. En algunas aplicaciones el movimiento vibratorio de la
probeta puede sustituirse por la agitacion. En otras aplicaciones
tanto la agitacion del electrolito en la celda y 21 contreol de la
temperatura de electropulido pueden llevarse a cabo mediante la
circulacion del electrolito por medio de wuna bomba Vv LN
dispositivo o bafo refrigerante sxterno.

Fara prevenir e impedir el "surcado" o "estriado" de la
superficie a ser electropuliday el movimiento del electrolito, v
el HAas, contra la superficie del metal debe de ser suave v no
direcciaonal.

4.3.5.~- DISEAO DEL ANODO Y CATODO

En la figura 4.5 se muestran dos maneras de colocar la
probeta, anodo, v el catodo. En cada arreglo solo se expone la
parte de la probeta en el eslectrolito.

Sa. La superficie a pulirse es horizontal y con cara hacia
2]l catodo. Esta disposicidn ayuda a mantener una capa
estable cercana a la supeprficie a pulirse v e3 usada en
forma ordinaria cuando el pulido ocurre bajo una capa
viscosa

% 2 Agui la superficie a pulirse esta vertical y de cara
hacia el catodo. Este arreglo se utiliza en algunas
pcasiones cuando el pulido ocurre con desprendimiento de gas
debido a gque este permite el escape facil de las burbujas de

gas. Sin embargo la evaporizacion direccional puede causar
el rayado de la superficie a pulir a mgnos que se de
atencion especial a la colocacion y & la agitacion. Es de

gran ayuda para evitar el rayado de la probeta, =1 moverla
alternadamente.
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En el disefdo que muestra la fig. 4.5 son evitados en forma
efectiva tanto el picado como el rayado, en este disero de celda
ern  la cual es proporcionado un movimiento suave unidireccional
del electrolito en la superfigcie a pulir mediante la introduccion
de aire a través de perforaciones en un catodo horizontal en el
fondo de la celda. Aungue en esta figura se muestra un circuito
@léctrica (en serie) gue es el gue se uwtiliza ordinariamente
puede usarse también el circuito potenciométrico de la 4.5a.

La conexion eléctrica de la probeta ssta realizada
indirectamente a traveés de un blogue de metal y un alambre de
contacto gue estd soldado al reverso de la probeta y £l blogue de
metal antes de gque el ensamble sea montado en la resina epoxica u
otro materisl aopropiado. Despues del montaije se perfora un
orificio a través de la parte trasera de la probeta hasta el

blogue del metal para permitirer la conexidn del alambre
conductor electrico. La conexidn indirecta evita el peligro de
perder 2]l enlace de la probeta a la montura gue podria existir
con la conexion directa atraveés de un orificio perforado dentro

de la misma probeta.

El disedo mostrado en la fig., 4.3 es especialmente adecuado
para el ectropulido & densidades de corriente altas vy medias.
La montur esta soportada convenientemente en un "caiman' que
tiene wxtensiones de acero inoxidable soldados a las guijadas. El
caiman esta prendido a un gancho gue puede ser soportado sobre un
anodo horizontal en barra para un manejo mas facil. Mediante el
cologado del gancho sobre la barra el contacto eléctrico a la
pieza o probeta es hecho casi simultaneamente con la inmersidn
en el electrolito. El1 contacto se rompe casi simultaneaments  con
el retiro o remocidn del electrolito cuando se retira el gancho
de la barra anocdo, esto permite el enjuague rapido para evitar el
manchado de la superficie pulida.

& = i)

Un arreglo similar se muestra en la fig. 4.6 , en la cual
e#]l cétodo #s una palanguilla de forma de "L" y la agitacion se
proporciona por medio de un agitador magnético abajo del cétodo.
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DISERD BASICO DE LABORATORID PARA EL ELECTROPULIDD Y EL ATAGUE QUIMICO
8l

Fara el electropulido a bajas densidades de corriente por
1o general no se emplea la agitacidén. Cualquier arreglo de celda
de los que se han descrito pueden emplearse para estas
aplicaciones. Sin embargo, cuando son empleadas bajas densidades
de corriente, existen algunas ventajas de coleocar la probeta en
forma horizontal al centro de wn celda circular cubierta
verticalmente de vidrio o plastico inerte, en el cual el catodo
es wna hoja de acero inoxidable que se le ha dado un forma
circular alogo ma&s pequena que la celda.

4.4.- DESARROLLO DEL PROCEDIMIENTO PARA EL ELECTROPULIDO

4.4.1.—- EFECTOS DEL TIPD DE ALEACION

Generalmente resulta de ayuda el comparar la posicion del
componente mayor de la aleacidn con elementos del mismo grupo
general en la tabla periddica, y estudiar el diagrama de fases,
=i se dispone, para predecir el namero de fTases Yy SUS
caracteristicas. Las aleaciones de una sola fase son generalmente
faciles de electropulir, mientras que las aleaciones multifasicas
S0On dificiles o imposibles de pulir mediante el metodo
electrolitico. AGn las adiciones pequedas de aleantes al metal
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pueden afectar profundamente la respuesta del metal a pulir 2n un
electrolito dado.

4.4.2.—- PRINCIPIOS GENERALES

filgunas veces la posiblidad de pulir un metal vy las
condiciones de pulido de un electrolito dado pueden s
descubiertas mediante el graficado de la densidad de corrients
contra potencial del eslectrodo. La curva de la fig. 4.2 es tipica
de electrolitos gque pulen sobre un amplio rango o que no  puliran
del todo. La curva en la fic., 4.2 es caracteristica des
electrolitos aque forman una capa ionicas el pulido ocurrira
entre T yv D en este tipo de curva, y 825 m2]or cuando se acerca a
el punto D.

En una celda disefada de modo que €1 anodo sea claramente
visible durante la electrdlisis, la meseta de la grafica pueds
determinarse mediante la observacioén del 4Anodo mientras s
incrementada gradualmente la corriente. Fara resultados estables
vy reproducibles, sg pasa corriente por 20 minutos antgs de
registrar el datoy y la corriente se incrementa lentamente.

Despugs de gue se determina el rango de pulido, las otras
constantes tales como preparacidn, agitacion y tiempo, pueden
determinarse experimentalmente., La cantidad a grado de

preparacidn reguerida depende de la naturaleza de la probeta vy
los resultados deseados.

4.4.3.- PREFARACION DE LA FROBETA

Ezsta puede ser por lo regular realirzada mediants el uso de
papel metalogr&fico No. O en una pulidora de motor. En otros
casos es necesario £1 tensr un buen pulido mecanico como €l gue
se obtiene a partir del uso de la No. 00, antes de empezar el
gelectropulido. Los metales suaves (plomo y cobrel, pueden
necesitar atague guimico después del pulido mecanico.

La superticie a pulirse debera estar limpia en todo sentido

para permitir el atague uniforme por el electrolito. For lo gue
gdebe de manejarse la probeta con pinzas para evitar la
contaminacidn con la grasa de las manos, despues de 1s

preparacion final para el electropulido.
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4.5.- VENTAJAS Y LIMITACIONES DEL ELECTROFPULIDO

4.5.1.— LAS PRINCIFALES VENTAJAS DEL ELECTROPULIDO SONs:
1.

- Para algunos metales, el electropulido pusde producir un
acabado superficial de alta calidad gue es sguivalente al

meior que pueda obtenerse por medios mecanicos.

I

.=~ Una wvez gue se ha establecideo el procedimiento, pueden

aobtenerse mejores resultados con menos habilidad del operador

gue £1 gue se reqgquiere para el pulido mecanico.

'« — Pudiera haber un significativo ahorro de tiempo si  son

pulidas muchas probetas del mismo material en forma
consecutiva.
4.— El electropulido es adecuado especialmente para metales

swaves, los culales son dificiles de pulir por los medios

MeCan icos.

D«= En 21 pulido s2lectrolitico no se producen rayas. La ausencia

de ravas 8 una ventaja decisiva en la observacion des

superticies electropulidas de alta calidad de
tpticamente activos bajo la luz polarizada.

L.~ Los enmascaramientos que resultan de la deformacion

tales como material darado o bandas mecanicas, las

materiales

mecanica,
cuales ==

proaducen en la superficie adn mediante el desbaste vy pulido
mecanico cuidadoso, situaciones aque no  ocurren con el

electropul ido.

7.— Las superficies resul tantas del glectropul ido sstan

s1in trabajado por el procedimiento de puliado

caracteristica es importants en las prusebas de
cargas peqguernas o estudios de Rayos-X.

8.~ En algunas aplicaciones, puede llevarse a cabo,

= Ezta
dureza de

el atague

mediante la simple reduccion del voltaje a aproximadamente un
décimo del potencial requerido para el pulido, después de
continuarse la electrdlisis por unos cuantos segundos.

Z.— El electropulido es Gtil frecuentemente en 1la metalografia
electrdnica (donde son importantes altas rescoluciones).,
debido a gue producen superficies de metal limpias v sin

distorsion.

La preparacion metalografica por electropulido estid sujeta
a wvarlas limitaciones, las cuédles deben de conoccerse pars

prevenir o evitar la aplicacion erronea del método vy

resultados desacuerden.

que los
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4.5.2.—- LAS DESVENTAJAS SON :

l.as sustancias v combinaciones guimicas uwusadas en el
glectropulido son toxicas, muchas son altamente flamables o
explosivos en potencia. Solo debe permitirse el manejo a
personal bien entrenado gue wste suficientemente
familiarizado con procedimientos de laboratorio .

Las condiciones v electrolitos requeridos para obtener
superficies satisfactoriamente pulidas difieren para las
diferentes aleaciones, de ahi, qgue parsa desarrcllar un

procedimiento para las aleaciones nuevas toma wn  tiempo
considerable, si es que este puede desarrollarse del todo.

En las fases de zleaciones miltiples, con frecuencia los
grados de las diferentes fases no son las mismas. Los
resultados de pulido dependen grandemente, va sea =i la
segunda o tercera fase son fuertemente catodicas o anddicas
con respecto a la matriz. La matriz =3 disuelta
preferentemente si las otras fases Son relativamente
catddicas.

También puede ocurrir el ataque preferencial en la interfase
entre dos fases. Estos efectos son muy pronunciados cuando
lag fases contrariazs a la matriz son virtualmente inatacadas
por el bafo de pulido. Loz efectos son contrarios cuando la
fase matriz es relativamente catddica.

Fuede necesitarse un gran namero de electrolitos para pulir
la variedad de metales gue llegan a un laboratorio para su
preparacion metalografica.

Los materiales plésticos o metalicos de montaje ouaden
reaccionar con 21 electrolito.

Las superficies slectropulidas presentan un ondulado en vesz
de una superficie plana, y en  alogunos Casos resul tan
inapropiadas para examinarse a todos los aumentos. Bajo
ciertas condiciones puede producirse el estriado y el picado.

Los efectos de las puntas limitan las aplicaciones que
involucran a las probetas peguefas, fenomenos de superficie.
recubrimientos, intercaras y fisuras.

El ataque alrededor de las particulas no metalicas Y
materiales adyacentes , huecos y varias inohomogensidades
pusden nNo ser las mismas como las de la matriz.

Las superficies electropulidas de ciertos materiales puede
pasivarse y ser dificiles de atacar.
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4.6.- CAUSAS DE FALLAS EN EL ELECTROPULIDO Y SU SOLUCION

Las

recomendac iones

BlQuUiEsnTEes Sse ':'L,lt:.ji‘f-.'-.'l"E'!"! de

al estandar de ASTM E 3 para la correccidn de los problemas

comunes encontrados en

2l electropulido de metales v

TAELA 4.1
PROBLEMAS DE ELECTROPULIDO Y SU CORRECCION

PROBLEMA

CAUGSA

CORRECCTION

Centro de la probeta
profundamente
atacada

Picado o atague en
los bordes de la
probeta

Suciedad sobre

la superficie

Superficie rugosa o©
aspera

Ondulaciones o ban-
das sobre la super-
ficie pulida

Manchas sobre la -
superficie de puli-
da

Regiones sin pulir
# pjos de buey

Fases sin ataaque

Ficado

No hay pelicula de pulido
en el centro de la probeta

Felicula
gspesa

muy viscosa O

Producto anddico insoluble

Pelicula de pulido
insuficiente o inexistente

Tiempo insuficients.
Agifacion incorrecta.
Preparacion inadecuada.
Demaziado tiempo.

Atague después de que esta
desconectada la corriente
de pulido.

Burbujas de gas

Pelicula de pulida
insuficiente
Pulido muy  prolongado.

Voltaje muy alto.

Aumentar voltaje. Disminuir agitacicn.
Usar un electrolito mas viscoso.

Disminuir voltaje. Aumentar agitacion.
Utilizar un electrolito menos viscosc.

Probar nuevo electrolito. Aumentar

temperatura. Aumentar voltaje.

Aumentar valtaje. Utilizar un

electrolito mds viscoso.

Aumentar y disminuir tiempo. Utilize una
mejor preparacion. Incremente voltaje v
disminuya tiempa.

Retirar la probeta mientras la corriente
esta prendida. Frobar un electrolito
menos corrosivo.

fumente agitacidn, Disminuya voltaje.

Aumente  voltaje.  Utilize mejar
preparacion, Disminuya tiempo.

Utilize una mejor preparacicn. Disminuya
voltaje. Disminuya tiempo. Frobar un
electrolito distinto.

]

acuerdo

aleaciones.
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ElL ECTROL ITOES A Bl ECTROFUL TID0O
S.1.— CARACTERISTICAS DE LOS ELECTROLITOS
Las caracteristicas preferidas , o algunas veces reqgueridas

para un electrolito son :

l.— Debe ser algo viscoso para controlar los grados de difusidn
y conveccion.

2.— Debe ser buen solvente para el metal del ancodo (probeta)
durante las condiciones de electrdlisis para obtensr un
pulido mas wniforme.

J.— De preferencia no debe atacar el metal del ancode cuando no
haysa paso de corriente.

4.— Debe de contener uno o mas iones de radio idnico grande
tales como cloratos, fosfatos, y sulfatos, y algunas veces
moleculas arganicas grandes.

g.— Facil de mezclar, estable y seguro de manejarse (muchosg
electrolitos conocidos deficientes en este aspecto).

6.~ Debera funcionar sin problemas a temperatura ambiente y no
ser sensible a cambios de temperatura.

S.2.-PRECAUCIONES PARA EL USO DE LOS ELECTROLITOS
Muchos electrolitos empleados para el electropulido pusden

ser peligrosos si son manejados inapropladamente. Antes de

mezclar cualgquisr electrolito se recomienda  sean lelidas las

sigulentes i1nstrucciones.
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I N S T RUULCCC I ODNMNME S

S«.2.1.—- RESTRICCIONES DE EMFLEO

Las mezclas de acido percldrico y anhidrido acético son

extremadamente peligrosos para prepararlos Y sor mass
impredecibles Dara USarss. Muchas Tirmas industriales '
laboratorios de investigacidn han prohibide su uso. Estas

mezclas son altamente corrosivas a la piel y los vapores de
anhidrido acético pusden causar dafos severos si se inhalan.

Estos riesgos son  consideradas razon suficiente Dara
recomendar qgue estas mezclas a pesar de su efectividad como
electrectrolitos de electropulido, no se empleen.

Las mezclas de compuestos organicos oxidantes gue son
agentes de poder oxidante son siempre potencialmente peligrosos.
Después de alglin uso, cualguier electrolitoc estara cargado

fuertemente con iones de los metales pulidos. Estos iones pusden

catalizar la descomposicion del electrolito, y las sales
etdlicas gue pueden cristalizar a partir de los reactivos
pueden  sep “plosivas. Los electrolitos deben ser desechados

inmediatamente después de usarlos.

S.2.2.— TIFO DE CONTENEDORES

El mezclado, almacenaje, y manejo de los electrolitos debe
hacerse en contenedores y squipos hechos de materiales adecuados
para las sustancilas empleadas. El vidrio ez resistents a casi
todos los compuestos quimicos.

El polistileno, polipropileno y algunos plésticos similares
inertes son resitentes al &cido fluorhidrico, fluorosilico vy
flourbdrico asi como también a las soluciones gue contiensn sales
de estos acidos. Estos materiales también se recomiendan para el
almacenaje prolongado de soluciones fuertemente alcalinas v
scluciones fuertes de &acido fosforico, las cuales atacan al
vidrio (especialmente los grados normales de vidriol.

5.2.3.—- TIEMPO DE ALMACENAJE

No se debe de permitir a las soluciones de electrolitos gue
se vuelvan electrolitos cargados fuertemente con iones de los
metales disueltos en el uso, y nunca debe de permitirse gue se
vuelvan méas concentrados por la evaporacidn durante el almacenajes
Y Uuso.
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S5.3.— ELECTROLITOS FARA PULIDO

Los electrolitos de la tabla 3.1 se clasifican por los fTipos
de guimicos en ocho grupos. Sus componentes guimicos se enlistan
en el orden de mezclado. S8in embargo, contrario a la practica
comon 5 el enlistado en este orden se hace para evitar la

posibilidad de cometer errores peligrosos. A menos gue s den
otras indicaciones, se pretende utilizar estos electrolitos en el

rango de temperatura de 18°% a I8° C.

farmulas de ocho grupos de electrolitos:

iciones de su uso en el electropulido de
leaciones. a tabla .2 sintetiza la

o L
estos electrolitos para el electropulido de




ELECTROLITOS FPARA ELECTROPULIDO Y SU EMPLED P&
T A B L A S
TABLA 5.1
ELECTROLITOS PARA EL PULIDO ELECTROLITICO DE DIVERSOS METALES Y ALEACIONES
[8]
6 R U P O I
ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO PERCLORICO Y ALCOHOL CON O SIN ADICIONES DRGANICAS
CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMFO a2 NOTAS }
I-1 800 al de etanol absoluto, 140 ml de Aluminio v aleaciones de aluminio
agua destilada, 60 ml de 4cido menores al 2% 30-80 15-60 s '
perclérica (60%) Aleaciones al carbon y ac. inox. 35-65 {5-60 5
Pb, Pb-Bn, Pb-5n-Cd, Pb-5n-5b 12-35 15-60 s .i
In, In-Sn-Fe, In-Al-Cu 2050 e
Aleaciones de Mg v alto Mg b
I-2 800 ml de etanol, 700 a1 de 4cido Acero inoxidable, aluminios 35-80 15-50 s i
percldrico (60%)
I-3 540 ml de etanol, & ml de agua Aceros inoxidables 35-40 15-60 FES
destilada, 34 ml de acido perclérico
-4 700 ml de etanol, 120 ml de agua Acero, hierro colado, aleaciones 15-50 1560 s C
destilada,100 ml de Z-butoxistancl, de Al y Al, Ni, Sn, Aa, Be, Ti,
BO ml de 4cido percldrico (60%). Ir, U, y aleaciones resistentes
al calor
-3 700 ml de etanol, 120 ml de agua Inoxidables, aceros alta veloci- 15-50 15-60 s d
destilada, 100 ml de qlycerol , 80 dad, Al, Fe, aleaciones Fe-5i, Fb,
ml de &cido perclérico (&0%). Ir
I-4 760 ml de etanol, 30 ml de agua Al, aleaciones aluminio silicio, 35-40 13-40 s E
destilada, 190 al de éter,20 al de aleaciones Fe-5i
acido perclérico (607).
I-7 60 al - Mo, Ti, In, Ir, aleaciones uranio- 60-130 -30 s

de etanol, 370 ml 4
butosietancl, 3I0 wml de 4

(60%) .

percliorico

zirconio




ELECTROLITOS PARA

ELECTROPULIDO Y SU EMPLEO
N (U .0 WO S—

CONTINUACION BRUFD 1

FORMULA

EMPLELD

VOLTAJE CELDA

B840 ml de etanol, 4 ml de agua
destilada, 125 ml de olycerol, 3I
ml de acido perclérico (70%).

390 ml de etanol, 6 ml de agua
destilada, 350 ml de Z-butoxietanol,
54 @l de acido perclérico (70%).

930 ml de metanol, !5 ml de 4cido
nitrico, 350 ml de &cido percldrico
(60%) .

Al, aleaciones Al-5i, aleaciones
Fe-5i

Germanio
Titanio
Vanadio
Lirconio

Aluminio

50-100

25-35
o8-66
30

TA-T=
! [J_-?J

3040

u

m o wm nm oun
T =% =
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1. A& B L A 'S

ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO PERCLORICD (60%) Y ACIDO ACETICO GLACIAL

1
CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMFD 2 NOTAS |
I1-4 940 ml de Acido acético, 60 w1 de Cr,Ti, U, Ir, Fe, hierro colado, 20-60 -5 m i
acido perclorico. inoxidables
I1-2 00 ml de dcido acétice, 100 81 de 1Ir, Ti, U, Aceros,superaleacionss 12-70 2 M o
acido perclérico.
I1-3 800 ml de acido acético, 200 ml de U, Ir, Ti, Rl, aceros, superalea- 40100 1-15 m .
dcido perclérico. ciones
11-4 700 @l de Acido acético, 300 ml de WNi, Pb, aleaciones plomo-antimonio 40~-100 1-3 o
arido percldrico.
II-5 620 ml de 4cido acético, 350 ml de Hierro al 34 de Silicio S m

acido percldrico.
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ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO FOSFORICOD (B5%) EN ABUA O SOLVENTE ORGANICO

CLASE FORMULA ENPLED VOLTAJE CELDA IEMPO a  NOTAS
IT1-1 1000 ml1 de Acido fosfdrico. Cobalto 1.2 9 m .
I11-2 175 nl de agua destilada, 825 ml de Cobre purc I~1.4 10-40 m i
acido fasforico.

[II-3 300 ml de agua, 700 el de Acido Acero inoxidable, latdn, Cuy 1.5~1.8 1S m m
fosforico. aleaciones de cobre, exceptuando

el bronce al estano

I11-4  &00 nl de agua, 400 ml de é&cida Cu-Fe, Cu-Co, Co, Cd, latones al- -2 <15 m n
fosforico. fa o alfa + beta

ITI-5 100 =&l de agua, 580 gr. de 4cido Cu, Cu-In 1-2 10 n m
pirafosforico.

I1I-6 500 ml de disthylene glycol Acero 520 1S D
monoethyls éter, 500 ml de 4cido
fosférico.

II1-7 200 ml de agua, 360 ml de etanol AI, Mg, Ag 25-30 46 n
{795%4), 400 ml de &cido fosférico.

III-8  I00 =l de etannl,300 al de Uranio v = .
alycerol#{cp), 300 ml de acido
fosfdrico.

II1-9 500 nl de etanol (95%), 250 ®l de Manoaneso, aleaciones cobre, man- 18 vals v
Glycercl#., 230 ml de dcido fosférico ganesc

[II-10 300 wl de agua destilada,250 ml de Cu, y aleaciones base cobre s 15 m b

etanol (93%), 250 sl de cido
fosfdrica.




ELECTROLITOS PARA ELECTROPULIDO Y SU EMPLED 100
O, R - L =W, S

CONTINUACION GRUPD III

E CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA  TIEMPO a  NOTAS
I1I1-11 Etanol para hacer 1000 @l de Aceros inoxidables y todas las 1T 10m r
solucidn, 400 gr. de édcido aleaciones austenificas resiten-
pirofostérico. tes al calor
IT1-12 623 =l de etanol (95%), 375 ml de Mg-In 1.5-2.5 FHm o

acido fosfdrico.

I11-13 445 al de etanol (95%), 275 ml de Uranio 18-20 515 m B
glycol etileno, 273 ml de é&cido
fosfdrico
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ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO SULFURICO EN AGUA O SOLVENTE ORGANICO
CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMFD a2 NOTAS
V-1 250 =l de agua, 730 ml de &cido Acercs inoxidables 1.5-4 -2 m :
sulflrico
V-2 400 ml de agua, 600 ml de Acido Aceros inoxidables, hierro, Ni 1.5-4 -6 m
sulflrico,
V-3 750 ml de agua, 250 ml de é&cido Aceros inoxidables, hierro, Ni 1.3 -10m
sulfirico
v-4 900 =l de agua, 100 ml de 4cido Molibdeno 1.5-5 39-1 A t
sulflrico
V-5 70 ml de agua,200 ml de glicercl, Aceros inoxidables 1.5-4 g9 m t
720 ml de acido sulfGrico
V-4 Z20 @l de agua, 200 ml de qlicerol, Aceros inoxidables, aluminio 1.5-12 1-Z20 =
380 ml de acido sulfarico.
V-7 875m1 de metanol, 125 ml de &cido HMolibdeno 6-18 51.5m u
sulfdrico
E R U P O v
ELECTROLITOS COMPUESTODS DE ACIDO CROMICO EN ABUA
CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMPO & NOTAS
V-1 830 ml de agua, 420 gr de é&cido Aceros inoxidables 1.5-9 2-10m
cromico
V-2 830 ml de agua, 170 gr de acido Iinc, Latones 1.5-12 10-60 s

cramico
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ELECTROLITOS COMPUESTOS DE MEZCLAS DE ACIDOS O SALES EN ABUA O SOLUCIONES DRGANICAS
CLASE FORMULA ENPLED VOLTAJE CELDA TIEMFO a2  NOTAS

Vi-1 600 al de &cido fosforico (B34}, 400 Aceros inoxidables sah i o
ml de acido sulfirico

Vi-i 150 =l de agua, 300 ml de 4cido Aceros inoxidables P 2 n v
fosfdrico (B3%), 350 ml de a&cido
sulfarico

VI-3 240 ml de agua, 420 ml de &cido Acercs inoxidables ves 2-10 m W
fosfdrico (B834), J40 ml de Acido
sulflrico

Vi-4 330 ml de agua, 330 ml de d&cido Aceros inoxidables 1 = X
fosfdrico (B3X), 120 ml de 4cido
sulflrico

VI-3 450 ml de agua, 390 =l de acido Bronce (al 9% de estaqo) o -5 m y
focfdrico (B3N), 160 ml de Acido
sulfirico

Vi-6 130 ml de agua, 580 ml1 de &cido Bronce (al &% de estana) 1-5 m y
fosférico (B34), 90 el de écido
sulflrico

vI-7 140 al de agua, 100 ml de glicerol, Acero 15 m z
30 al de &cido fosfdrico (85%), 330
ml de acido sulflrico

VI-B 200 ml de agua, 370 ml de glicerol, Aceros inoxidables R S & aa
100 ml de &cido fosférico (BSX), 110
ml de &cido sulflrico

Vi-9 250 ml de agua, 175 gr de Acido Aceros inoxidables KON bb
crdmico, 175 ml de dcido fosférico
{B54), SBO ml de acido sulflrico

VI-i0 175 ml de agua, 105 ¢r de 4&cido Aceros inoxidables 60 m ce

cromico, 460 el de acido fosfdrico
{B5%), 390 ml de &ido sulfirico
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CONTINUACION GRUPD VI

CLASE

FORMULA

ENPLED

VOLTAJE CELDA

TIENO & NOTAS ]

V-1l

Vi-12

VI-14

VI-15

VI-156

Vi-17

VI-18

240 ml de agua, B0 gr de 4&cido
cromico, 430 al de écido fosfdrico
{85%), 130 m] de &cido sulfirico

100 ml de &cido fluorhidrico, 900 ml
de acido sulfdrico

210 ml de agua, 180 ml de é&cido
fluorhidrico, 610 ml de &cido
sulfarico

800 ml de agua, 100 gr de acido
crémico, 46 ml de dcido sulfirica310
gr de dicromato de sodio, 96 ml de
acido acético glacial.

260 ml de perdxido de hidrdgeno
{307), 240 ml de acido
fluorhidrico, 500 el de 4cido
sulfarico

320 ml de agua, B0 ml  de acida
fluorhidrico, 400 ml de Aacido
sulfirico

600 @l de agua, 1B0 gr de A&cido
crémico, &0 ml de Acido nitrica, 3
ol de acido fluorhidrico, 240 ml de
acido sulfirico

730 nl de glicercl, 125 ml de 4&cido
acético clacial, 123 ml de acido
nitrico

Inoxidables y aceros aleados

Tantalio

Aceros inoxidables

Zinc

Aceros inoxidables

Aceros inoxidables

Aceros inoxidables

Bismuto

wwr

L]

60 m

am

95*‘5‘ i |

-5 m

dd

ff

49

fh

ki
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ELECTROLITOS ALCALINDS

CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMPO 2 NOTAS

VII-1 80 gr de cianuro de potasio, 40 gr Oro, Flats 7.3 -4 nn
de carbonato de potasio, 30 gr de
cloruro oro, para hacer 1000 ml de
solucidn en agua

L3

Vil-2 100 gr de cianuro de sodio, 100 gr FPlata 2.5 Al m fi
de ferrocianuro, aforar a 1000 ml
con agua

VII-3 400 gr de cianuro de potasio, 280  Plata 89 0o

gr de plata, 280 gr de dicromato de
patasio, aforar a 1000 ml con agua

VII-4  Fara un litro de soclucidn, solvente Tugsteno ik 10 m op
agua, 160 gr de fostato trisddico,

VII-3 100 gr de hidrdxido de sodio en un Plomo. Tugsteno B0 m aq
litro de agua,
Vil-6 200 gr de hidrdxido de potasio Zinc, estaro 2-6 15 m rr
aforar a 1000 ml
6 R U P D VIII
ELECTROLITOS COMPUESTOS DE METANOL Y ACIDO NITRICO
CLASE FORMULA EMFLED VOLTAJE CELDA TIEMFD =  NOTAS
VITI-1 400 ml de metanol absoluto, 330 aml Ni, Cu, In, Monel, Latén, 40-70 10-60 s =5

de icido nitrico Nicromo, acero inoxidable
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NOTAS REFERENTES A LA TABLA 3,1

a s = segundos, & = minutos

b cétodo de niguel

¢ uno de los mejores electrolitos universales

d electrolito universal comparablle al I-4

e  mejores resultados si es particular de las aleaciones Al-Ei

f solo para pulido

w0

ciclos de I segundos repetidos unas 7 veces para prevenir el
calentamiento

h pulir y atacar simultaneamente

] buen electrolito para usos gensrales
k 0.06

id catodo de cobre

n cétodo de cobre o de aceroc inoxidable
p 49°C

q cdtodo de aluminio, 38 a 43°C

r 38°C

5 0.03 aupfcm:

t bueno en particular para molibdeno sinterizado, de 0 a 27 °C

2

v 0.3 amp/cam

4 0.1 a 0.2 amp/ca’
2

X 0,05 amp/cm

2
Y 0.1 amp/cm

z 1a5 amp/cm , 38°C

aa | amp/ca’, 27 a 49°C
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bb

o o

dd

po

aq

re

g8

0.6 ampf:mz. 27 a 49°C
0.5 amp/can”, 27 a 49°C
. I
0.3 amp/ca, 38 & 4°C
cdtodo de grafito, 0.1 anpf:m;. 32 a 38°C
0.5, ampfcmz o 2l a 89°C
0.002 ampfan, 21 a 38°C
0.5 amp/cn, PRECAUCION: PELIGROSA
0.08 a 0.3 amp!cmL
2
aprov. 0.0 amp/cm
catodo de grafito
catodo de grafito
cétodo de grafito, 0,003 a 0,00 amp/ca”
catodo de grafifo, 0.09 ama;'tmz. 38 a 49'C
catodo de grafito, 0.03 a 0,05 ang/ca”

catodo de cobre. 0.1 a 0.2 amufcm2

electrolito muy Gtil para ciertas aplicaciones, pero suy peligroso,

ver texto de precauciones
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APLICACION DE LOS ELECTROLITOS DE LA TABLA 5.1 PARA EL ELECTROPULIDO DE METALES Y ALEACIONES

TABLA 5.2

8]

METAL

ELEET R ILITE

Aluminio

Aleariones aluminio silicio
Antimonio
Berilio

Cadmio

Hierro colado
Cromo

Cobalto

Cobrs

Aleaciones Cu-Ni
Aleaciones Cu-Sn
Aleaciones Cu-In
Germanio

Oro

Hierro puro
Aleaciones Fe-Cu
Aleaciones Fe-5i
Aleaciones Fe-Ni
Plomo

Magnesio
Manganeso

Molibdeno

I-1, I-2, I-4 15
-6, 1-8, 1-10, 1I-3, III-7, IV-&

1-b, 1-8
11-4

I-4

111-4

1-4, 111

111, VIII-1

1-5, 111-1, I11-4

111-2, I11-3, 111-4, I11-5,I11-10, VIII-1
111-3, 111-10, VIII-1

I11-10, VI-5, VI-b, VIII-1

111-3, 111-4, 11I-5, I1I-10, V-2, VIII-1
I-9

yII-1

1-5, 11-1, Iv-2, IV-3

111-1, 111-4

1-5, I-6, I-8, 1I-5

I-5, 11-1, II-2, 1I-4, IV-3, VIII-1

I-1, I-5, II-4, VII-5

I-1, 111-7, 11I-12

111-9

1-7, IV=3, IV-8, IV-7
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CONTINUACION TABLA 5.2

ELEC T ROLE I

Niguel

Aleaciones Ni-Cr
Plata

Aceros: austeniticos

inaxidables
superaleaciones

Acero al carbon y aleaciones

Tantalio
Torio
Titanio
Estano
Tungsteno
Uranio
Vanadio
Linc

Iirconio

1-4, 1I-4, IV-2, VIII-1

11-4, VIII-1

1-4, II1-7, VII-1, VII-2, VII-3

14, 9, -5 4, T8

11-1, 11-2, 11-3

[11-3, I1I-6, I1I-11, IV-{

V-2, IN-3, IV-5, IV-6, V-1, VI-1, VI-2, VI-3
yi-4, vVi-7, vi-8, VI-9, vi-10, VI-11, VI-13
VI-15, VI-te, VI-17, VIII-1

I-1, I-4, I-5

-, H-2, 11-3

I11-6, VI-3, VI-7, VI-1i

Vi-12

I-3

-4, I-7, I-%;11-1; II-2, H-3

-4, VI-5,; VI-§, VII-6

VIi-4, VII-5

1"41 I"?t II'I; II‘Z! II"‘S‘ II!_B, 111_13
I-9

I-1, I-5, I11-12, V-2, VI-i4, VIi-4, VIII-1

I-4, 1-5, 1-7, 1-9, 11-1, 113, 113
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S5.3.1.- CATODOS PARA EL USO DE ESTOS ELECTROLITOS

Se recomienda el emplen de catodo de acero inoxidable con
estos electrolitos a menos gue se indique lo contrario.

S5.3.2.—- CAS0 ESPECIAL DEL ACIDO PERCLORICO

Los electrolitos del grupo I y 11 contienen &acido perclorico
debido a su efectividad dnica en el electropulido de muchos
metales. No debe de hacerse intento alguno de almacenar, mans jar
o preparar mezclas de Aacido percldrico sin un completo
entendimiento de todas las precauciones que deben de absesrvarse
patra evitar accidentes.

l.a tendendia de las mezclas de acido percldrico de ser
explosivas se relaciona con su concentracidn. En la figura 3.1 se
ilustra el diagrama ternario para 21 acido perclorico, agua v

acido acetico. Las mezclas que se encuentran fuera proximas a la
zona de peligro pueden sufrir cambios locales en concentracion ya
sea por evaporacidn, aumentos de temperaturas contacto con
material organico, o contacto con bismuto. 51 esto ocurriera,
entonces la solucion puede moverse dentro de la zona de peligro,
si el operador no toma las debidas precauciones. Fara disminuir
tales peligros, el electrolito debe de agitarse y enfriarse. Aun
asi siempre debe de mantenerse las debidas recomendaciones cuando
g2 use el acido percldrico.

Algunas mezclas de acido perclorico de alta concentracion
pueden ser explosivas por detonacidn, otras gue no lo son pueden
ser prendidas por chispas o mediante un calentamiento general,
el fuego sin lugar a dudas puede dar resultado a una explosion.
Las soluciones de Acido percldrico no deben de emplearse en
contacto con materiales organicos, los polietirenos,
poliestirenos, o resinas epdxicas y cloruros de vinilo son los
materiales considerados suficisntemerie seguros para usarse oon
dcido perclorico.
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S5.4.- RECOMENDACIDNES FARTICULARES DE SEGURIDAD

En los siguientes parrafos ze encuentran las precauciones
necesarias patra cada grupo de glectrolito a2 ocupsr, una vez gue
s hayva hecho la seleccidn adecuada para &1 material & pulir,
proceder a consultar lo siguiente:

S.4.1.—- ELECTROLITOS DEL GRUPO 1

Compuestos de &cido percldrico vy alcohol con o sin adiciones
orgdnicas: son seguros al mezclarse y usarse si se llevan
egtrictamente las sigulentes precauciones i
lL.— Los baflos deben hacerse solo en peguenas cantidades v

almacenarse en botellas de vidrio tapadas y de tal tamado
que estas gsten llenas exactamente por el electrolito.

Z.~ Debe de rellenarse cualguier evaporacion de solvents a modo
de mantensr la botella llena.

3.~ Deben de desecharse los barfos agotados.

4,.- No deben de permitirse modificaciones a la foarmula indicads
0 sefalada, el método de mezclado, o la fuerza del &Acido
empleado.

S.~ El1 electrolito siempre debe de estar protegido del calor o
Tuego.

5.4.2.— ELECTROLITOS DEL GRUPOD II

Son compuestos de Acido percléorico y acido acetico glacial
en proporciones variadas. Cuando se mezclan estos dos solo se
desarrolla un calentamiento muy lave. Al mezclarse debe de
agitarse al agregar el acido perclorico al acido acetico.

Aunaue estas mezclas se consideran seguras, debe de observarss
precauciones al mezclarlas vy usarlas. Nunca debe de permitirse
gue la temperatura exceda 20°C., Son flamables y deben de
protegerse contra el fuego y la evaporacion del Aacido acetico.

Laz partes plasticas son muy faciles de ser rapidamente
daradas, por exposicidn a dichas mezclas.
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S9.4.3.—- ELECTROLITOS DEL GRUFPO III

Compuestos de 4&cido fosfdrico #n agua o soclvente
organico; son generalmente mas faciles de preparar. Al mezclarse
debe de wvaciarse muy lentamente 21 dcido dentro el agua o
solvente con una agitacidn constante para impedir la formacidn de
una capa pesada de Acido en el fondo del matraz. El a&acido
pirofosfdrico reacciona vigorosamente cuando se disuelve en agua,
se& hidroliza en agua para formar 21 Acido ortofosforico mas
lentamente en agua a temperatura ambiente y rapidamente en agua
caliente.

5.4.4.—- ELECTROLITOS DEL GRUFOD IV

Compuestos de acido sulfurico en agua o solvente organico.
Algunas veces la disclucidn del acido sulfurico =2n agua =8

giticil, yva gue se acompafila por una reaccidn axtremadamsnta
exatermica. Siempre debe de vaciarse 21 Acido en £l agua en una
forma lenta vy con agitacidn constante para pravenir un

calentamiento violento. Debe de tomarse gran cuidado para evitar
@l chisporroteo.

El mezclado se debe de hacer en una campana extractors vy
debe de usarse proteccidn . Aun las scluciones diluidas de acido
sul furico atacan fuertemente la piel o la ropa. Dichas soluciones
son muy higroscépicas. Atacan vigorosamente la mayoria de los
plasticos, stlo algunos materiales de montaje como cloruro de
polivinilo proporclionan Lina resisztencia satisfactoria.
Generalmente son mas comunes como electrolitos las mezclazs de
dcido sulfurico con acidos inorganicos.

S5.4.5.— ELECTROLITOS DEL GRUPO V

Compuesstos de acido crdmico 2n agua. La disolucidn de los
cristales de Acido crémico en agua no es problema, ya que solo s&

desarrolla un calentamiento muy leve. 8Sin embargo, al 4&acido
cramico es un  oxidante poderoso y bajo ciertas condiciones
reaccionara violentamente con materia organica u otras

substancias reductoras.

El Acido crdmico es por lo general peligroso vy puede se
de facil incendic en la presencia de materiales oxidantes. No
puede mezclarse con la mayoria de los liguidos org&nicos. For lo
general pusde mezclarse con seguridad con los Acidos organicos
saturados. El &cido cromico no puede utilizarse en contacto con
las partes plasticas sin gue las destruya.
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Hay gues tenesr precaucion en el contacto de sstas soluciones
con la piel va gue una exposicion continua, incluso &aun  en
soluciones diluidas de éste acido o cromatos en soluciones acidas
podria causar hasta Glceras dolorosas.

S5.4.6.— ELECTROLITOS DEL GRUPD VI

Conformada por las mezclas de acidos o sales 21
solucionss de agua.

Son seguros al mezclar, procurando hacer la mescla
cuidadosamente en la secuencia acostumbrada. En todos los casos,
@l &acido debe de adadirse al solvente lentaments y con una
agitacion constante. 81 en la fdrmula existiese acido sulfarico,
este debs de agregarse al final y con cuidado despues de haber
enfriado la mezcla preparada al inicio hasta la temperatura
ambiente, s1 s necesario.

Si en la formula existe &cido fluorhidrico o floruros. los
matraces empleados deben de ser de material de polistileno o
cualguisr otro material con resistencia similar a esste &acido.
Debe de tenerse especial cuidado (evitar) estar en contacto «on
la piel con estos fluoruros acidos, ya gue al principio su efescto
puede pasar desapercibido pero m&as tarde pueden resul tar
guemaduras serias.

Debe de llevarse a cabo una precaucion extrema cuando se
meEzclen electrolitos gue contengan cloratos de aluminio
deshidratados la reaccidn entre este compuesto y 2l agua 25 casl
siempre sxplosiva.

Comoe se menciond en el grupo anterior, 21 acido crdmico no
puede ser mezclado con seguridad con la mayoria de los liguidos
organicos pero si con los &cidos organicos saturados. Hay que
recordar tener cuidado con el contacto con la piel.

S5.4.7.— ELECTROLITOS DEL GRUPO VII
Grupo de los electrolitos alcalinos.

Como es sabido, el empleo de cianuro para alguien gue no
esteé familiarizado y preparado adecuadamente es extremadamente
peligroso.

Los cianuros son de los reactivos de mas pronta accidon y de
los mas potentes venenos aque se encuentren en el laboratorio; ¥
no se puede detectar una concentracion letal de gas de cianuro
de hidrogeno por olor o por accidn irritante. El cianuro es de
tan rapida accion v mortal, gue £l administrar el antidoto gueda
por lo aeneral sin efecto.




ELECTROLITOS PARA ELECTROPULIDO Y SU EMPLEOD 114
S E 6 U R I D A D

e

Debe tomarse extrema precaucion para no dejar gotear la
solucién o algun cristal que por accidente caiga en la boca. 8i
ocurriera algin chisporroteo, debe de recogerse tanto como sea
posible con alguna esponja o agua. Los sobrantes pueder
@liminarss lavando 21 area con una splucidn de a&cido nitrico muy
diluida.

Las soluciones de los hidroxidos alcalinos  son MLy
enpleadas para el pulido de ciertos metales anfoteéricos, tales
como el plomo, 21 estafo, el tungsteno y zinc. Debe de tensrse
mucha precaucion con su empleo, ya gue 81 atague de estas
solucionas sobre la piel tiense efectos drasticos. Estas
scluciones desarrcllan una considerable cantidad de calor al
contacto con el agua, y deben de disolverse con una aglitacion
constante empleando métodos de enfriamiento y agregando el

hidroxido en pequefas proporciones al preparar zolucionas
concentradas. 51 gqueda un mezclado incompleto, puede darse el
caso de "capas" corriéndose el peligro de reacciones violentas

en las subcapas.

5.4.8.—- ELECTROLITOS DEL GRUFO VIII
Mezclas de metanol y acido nitrico.

Con un manejo apropiado y cuidadoso el acido nitrico puede
mezclarse con seguridad con el metancly el primero debe de

agregarse gradualmente al alcohol con agitacion constante. Bin
embargo, @l Aacido nitrico no puede mezclarse con la misma
seguridad con el etanol o con los alcoholes mas pesados,

exceptuando soluciones no mas fuertes gue un 54 en volumen de
acido nitrico .

5i se emplean quimicos puros, la mezclas de &cido nitrico vy
metanol son ligeramente estables si se procura gue nunca se
calienten o resaguen 3 no deben de almacenarse en recipientes
cerrados.

Bajo ciertas condiciones, pueden formarse los nitro
compuestos extremadamente inestables o explosivos. For medio de
impurezas b de calentamiento puede ser catalizada la
descomposicidn espontanea. Siempre debe de desecharse el

@lectrolito tan pronto gue se ha utilizado.

Este electrolito es extremadamente Otil parsa ciertas
aplicaciones, pero debido a su naturaleza tan peligrosa, no
deberia de emplearse si su uso puede evitarse.
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COMPFARACTON DE LOS METODOS
MECAM TS Y ELECTROLITICOS DE
FLAL_TIDC

Actualmente un metaldgrafto posee los métodos gquimicos vy
electroliticos de pulido a su disposicion, asi como los metodos
mecanicos que ya se han discutido. Los métodos electroliticos son
los mas importantes de esztos dos y aungue fueron los primeros
aplicados a la metalografia por JACQUET L[Z2] en 19385, hoy se
disponen de un amplio rango de métodos gue cubren casi todos los
metales vy aleaciones concebibles.

Lo que se tratard a continuacion comprende los campos
relativos de aplicacion de los dos métodos basicos de pulido,
esta comparacion no se habia realizado anteriormente en la Dbase
de los principios que hemos establecido: uno de ellos podria ser
2]l de preguntarse el porgué los métodos de pulido electrolitico
no han suplantado completamente a los métodos mecanicos. Ya que
los métodos mecanicos ann son usados extensivamente, € incluso
auri: preferidos en muchas circunstancias,.

S8in embargo, se hara un esfuerzo para establecer en alguna
zituacion dificil v compleja algunas reglas gque puedan s=r usadas
por el metaldgrafo cuando tenga que hacer una seleccion entre
pstns dos metodos.

Frimeramente recalcaremos alogunos rasgos caracteristicos
badsicos de los procesos de disolucidn anddica que se involucran
tanto en el pulido quimico y en el electrolitico. Uno es gue el
proceso necesita hacer dos cosas. Frimero el de suavizar O
nivelar la superficie eliminando las irregularidades de gran
tamafio, y en segundo, abrillantando la superficie por ejemplo,
retirande o removiendo las irregularidades de escala peguens
(las cuales, en nuestra situacion son responsables para
determinar va sea gue la superficie refleje la luz especular o
difusamente). Fara todos los propésitos e intentos los dos
procesos suceden simultianeamente en el pulido mec&nico, pero son
distintos 20 el proceso anddico. El1 procesc de pulido
electrolitico est& disefado para desarrollar bien la funcion del
abrillantado , pero este no puede ser casi tan efectivo en la
funcidn de aplanado.

Como una consSsScuencia practica inmediata de esto, es que la
superficie sometida al pulido electrolitico necesita ser tan
plana como sea posible. Aunque es cierto, que algunas veces esta
presente una superficie plana sobre una probeta recieén recibida
los ejemplos clasicos suelen ser una hoja rolada de buena
calidad, © probetas las cudles han estado sujetas a algin
maguinado mecanico o tratamiento de abrasidn Jjusto antes de que
sea pulida electroliticamente.
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También es necesario recalcar gue aunque difieren en 1los
detalles, las presentes teorias atribuyen la parte "suavizadora"
del proceso de pulido electrolitico a la formacion de una espesa
pelicula viscosa de productos de reaccidn en la sclucidn rodeando
el anodo, y la parte abrillantadora a la formacidn de una
pelicula delgada sobre la superficie del mismo &nodo. La capa ©
pelicula viscosa posee verdaderamente una naturaleza quimica

compleja; dicha pelicula es probablemente., aungue no siempre, un
Gxido que puede o no disolverse en 2] bafo de pulido. Estas capas
(=} peliculas S 0n generalmente una fuente potencial de

contaminacidn auimica. Finalmente debemos recalcar gque pueden

estar involucradas pocas veces densidades de corriente alta en el
proceso de pulido electrolitico.

Se compararan los dos procescs de pulido basandose en cuatro
factores, siendo estos los requerimentos para la produccion de
superficies verdaderamente representativas.

REQUERIMENTOS DE LA SUPERFICIE FINAL

et
.
|

No deben estar presentes peliculas superficiales gue pudieran

nscurecer rasgos estructurales.

- No deben de introducirse estructuras falsas (artifacts).

- Todos los campos de visidn deseados deben de ser coplanarss,
pztns deben de estar precisamente entre los limites de la
profundidad de campo del sistema dptico a emplearse para el
eyamen.

4,- La superficie debe de estar libre adecuadamentes demanchas Yy

otras contaminaciones guimicas.

4 K

&.1.- SUSCEFTIBILIDAD DE CAPAS SUFERFICIALES OBSCURECIDAS

La Fformacidn de una capa superficial obscura, comunmente
llamada capa Beilby., algunas veces se ha tomado en evidencia como
la mayor desventaja del pulido mecanico, Sin embargo, se conoce
gque tal capa no se forma durante un procedimiento aceptable de

pulido mecénico. Ciertamente. no se forma tal tapa que pusda
interferir con el examen del microscopio éptico. Fodremos, por
esto. destituir este factor de nuestras consideraciones. {(Ver

capitulo 3).
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6.2.—- SUSCEFTIBILIDAD DE ESTRUCTURAS ENMASCARADAS
# DEFINICION DE ARTIFACTS #

Un rasgo de una marca artificial (tales coso una
rayadura 0 una pieza de polvo en una probeta
netalogréfica) gue pueda ser interpretado
srrdneamente como un rasgo o caracter distintivo
real. En la inspeccidn un # artifact por lo
regular produce una indicacidn falsa,

Agui, de nuevo, existe una creencia mantenida por mucho
tiempo, que los metodos de pulido mecanico estan n una serila
desventaja comparado con el pulido electrolitico porque estos son
susceptibles intrinsicamente a la formacion de enmascaramientos.

Aauwl debe de considerarse dos tipos de enmascaramientos, es
decir. aguellos que se introducen durante los tratamientos de
abrasitn mecénice y aguellos gue se introducen por los efectos de
pulido mecanico. A continuacion se explican los mecanismos de
dichos enmascaramientos.

6.2.1.—- ENMASCARAMIENTO POR ABRASION

Recien =) ha visto aue el pulido electroliticao
frecuentemente estd precedido por los procesos de abrasion
mecanica., en dicho proceso existe justamente tanta causa para gue
de =fecto acerca de la presencia de enmascaramiento por abrasion
en la superficie final como para las superficies completamente
preparadas por métodos mecanicos. Mo existe ninguna duda gue los
enmascaramientos por abrasidn pueden ser encontrados en
suparficies con pulido final yva sea por cualguiera de los dos
métodos de pulido.

El pulido mecanico se ha considerado desde el punto de vista
de los tiempos de pulido requeridos (tabla 3.1) y se ha concluido
que la verosimilitud del éxito depende en mucho del agrado o
velocidad de pulido logrado por el proceso en particular gue esta
siendo usado. De agui depende la clave de los reportes acsrca de
1a deficiencia del pulido mecanico por la produccion de
superficies aque contiensn enmascaramientos. Generalmente la
investigacidn indica gue la base para la comparacidn ha sido la
secuencia de pulido la cual nosotros podemos ahora considerar gue
ha sido insatisfactoria.

For ejemplo, la abrasidn o pulido debe de continuarse pero
na por mueche tiempo mas que €l gque pusda retirar las rayas
preexistentss o las etapas de abrasidn deben ser inmediatamsnte
seguidas por uwuna etapa final de pulide la cual se espera gue
produzca la capa final.
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El pulido electrolitico s un proceso de disolucidn
daro
maste

ezte debe de remover eventualmente el
una consscuencia del hecho es gue

de disolucion controlado en el gue =1 metal
Mas lentamente. La velocidad o grado de
realidad comunmente solo del orden de 1
He resumen

tanto
BPBero
s&

T A B L A 6.1

VELOCIDADES TIFICAS DE DISOLUCION EN LOS

material
um/min.
velocidades de disolucion para algunas

por lo
abrasicon.
proceso

por
2= un
est&d disolviendo
retirado es en
En la tabla &.1
Alpaciones:

FPROCESOS DE PULIDO

ELECTROLITICO

[21

DENSIDAD DE VELOCIDAD DE

CORRIENTE DE DISOLUCICN

| METAL ELECTROLITO PULIDD um/min
[ A/dn?
|

Aluminio Acido perclérico-anhidrido acético 7 2.0
Cobre 1000g/1 é&cido ortofosfarico 4 0.9
Hierro Acido perclérico-anhidrido acético = 1.0
Acera fcido percldrico-anhidrido acético 4-10 0.7-0.8
Acero Acido percldrico-anhidrido acético = 0.6
austeniti-
co
tipo 1B/B
Niguel Acido perclérico-anhidrido acético 40 &
Estano Acido percldrico-anhidrido acético 10 g
Titanio Acido perclérico-anhidrido acético 20-30 12
Uranio Acido perclérico-anhidrido acético 3 1.2
Zinc Acido ortofosforico-alcohol 0.3 0.2
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El tiempo de pulido electrolitico reguerido para retirar la
capa qgue contiene el enmascaramiento producido durante los
tratamientos preliminares de abrasion pusden ser mas grandse en
los casos criticos (ver tabla &.2 vs. tabla Z.1), para un
analisis similar del pulido mecanico. El ahorro sta, en gue en
contraste con 21 pulido mecanico los tiempos m&s largos de pulido
son  muy poco practicados. Lo gue debemos de tomar en cuenta es
aue el uso del pulido electroquimico por si mismo no asegura la
produccion de una superficie libre de enmascaramiento; esto pusde
lograrse unicamente si el procedimiento de pulido se lleva & cabo
por un tiempo lo suficientemente largo. como para producin dicha
superficie.

T A B L A 6.2

TIEMPOS DE FULIDO REQUERIDOS PARA RETIRAR TODO
EL DARD POR ABRASION FOR EL PULIDOD ELECTROLITICO

£
METAL VELOCIDAD DE DISOLUCIOM TIEMFD PARA RETIRAR
um/min TODG EL DARD
DE ABRASION
min
Latén 70:30 0.9 Y]
Acerr austenitico 0.6 10
{tipo 18/8)
Iinc 0.2 75
NOTA:

Las probetas fueron pulidas sobre lijas de carburo de silicio hasta grado
600,

También wvale la pena mencionar agqui los resultados gue se
gbtuvieron cuando se llevaron a cabo prugbas de dureza con cargas
muy pequedas de indentacidn sobre superficies pulidas, debido a
gue por lo regular es necesario llevar a cabo este tipo de
prusbas sobre las probetas metalograficas. Se hace comin el
reportar gue los resultados anormalemente altos Tusron obtenidos
cuando pruebas de esta naturaleza se llevaron a cabo sobre
superficies pulidas mecénicamente, particularmente en el caso de
los metales puros recocidos. Una capa superficial de considerables
espesor cerca de dos diametros de la impresion deformada

= D |
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pldsticamente a €l equivalente de varios porcientos de compresidn
tendria que estar presente antes de gue cualguier incremento en
la dureza pudiera ser detectado en estas pruebas. Hemos visto que
las capas deformadas pléasticamente de esta naturaleza s0M
producidas durante los procesos de abrasicn pero no durante los
procesos normales de pulido, por consecuencia, ips resul tados
anormalmente altos pueden unicaments ser debido a una porcion
significativa de las capas de deformacion por abrasidn gue han
sido dejadas en la superficie final. La eliminacion de esta capa
es exactamente el mismo problema al cual nos hemos referido.

6.2.2.- ENMASCARAMIENTOS DE PULIDO

Los procesos normales de pulido mecanico producen trayas vy
una capa superficial deformada la cual puede ser responsabls  de
los enmascaramientos caracteristicos de pulido mecanico. Como una
generalizacidon debemos decir que estos tienden a ser del tipo
problem&tico, particularmente en materiales y aleaclones suUuaves
cuanda la combinacidn metal-reactivo de atague es sensible a la
deformacion., Sin embargo, también deberiamos de recordar agqui el
hecho de gue la Tormacion de estos anmascaramientos puede ser

evitada mediante técnicas de * etch-attack para el pulidg final.

Por supuesto los métodos de pulido electrolitico no
introducen del todo enmascaramientos de esta naturaleza. En este
respecto. de nuevo., la técnica posee una clara ventaja sobre el
pulido mecé&nico. Es cietto, que i no fuera esta desventalja, 21
pulido electrolitico podria probablemente haber suplantado
completamente el pulido mecanico para los materiales suaves O
sensibles a los dabos de pulido.

Sobre este punto nosotros solo hemos considerado los efsctos
debido a la deformacicon plastica de las caras superficiales
cuando se hacia referencia a la preparacion . Esta deformacion no
es la (Gnica fuente de enmascaramientos han habido varias Tfuentes
en el pulido electrolitico y guimico las cuales son tan
inherentes al proceso como los enmascaramientos por deformacion
al proceso meCAnico.

En la consideracion de esto es major discutirlc con un
ejemplo. Se ha conocido por muchos afos que el cobre contiene
pequefas cantidades de bismuto que lo convierten en guebradizo en
LUN& manera intercristalina después de ciertos tratamientos
térmicos. Lineas finas oscuras fueron notadas en los limites de
grano de las probetas cuando fueron preparadas para el examen
microscepico mediante el pulido electrolitico, y de ani una Vez
m&es e suposc gque estas eran Capas de bismuto elemental, una
suposicion muy razonable en la base deg la evidencia gus entonces
se disponia. Sin embargoO, las subsscuentes investigaciones
mostraron, que las lineas oscuras no eran peliculas de bismuto
pero eran debido al dezarrollo de un contorno pecualiar de surco
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de rebaba &0 los limites de ograno durante el pulido
electrolitico. La explicacidn més probable del fendmeno es gue
en las lineas oscuras €l bismuto se ha segregado y 25 mantenido
ahi en una solucion supersaturada {("segregacion de equilibrio").
l.os procesos electrogquimicos mediante los cuiles se desarrolls
gste fenomeno atn no han sido bien determinados.

Aungue puede discutirse gue sstas plicaduras y estrias estan
asociadas como wuna caracteristica de la aleacian, estan
clasificadas agui como enmascaramiento de pulido debide a gue
seria preferible revelar estas caracteristicas estructurales por
medio de un experimento de atague controlado y debido a su
naturaleza no pueden determinarse sin eguivocacion mediante el
axamen de las superficies solo pulidas slectroliticamente.

Del otro lado, se ha establecido con certeza gue los
precipitados mas finos gue son resolvibles opticamente puedsn ser
detectados sobre superficies pulidas mecénicamente mediante un
pulido de calidad. Las particulas minlUsculas de fase gamma v las
particulas no metdlicas y particulas ricas en hierro han sido
detectadas en los latones beta, las ricas &n hierro, se han
detectado en aluminios conteniendo tan poco como €.04 % de hierro
v los precipitados diminutos de estafo, indio y cadmioc s& han
detectado en los limites de grano de aleaciones de aluminio de
alta pureza.

Fodria concluirse gue la funcidn abrillantadora de un buen
metodo de electropulide podria tambiéen asegurar gque el
microatague preferencial fuera omitido durante el proceso  de
disolucion. La mayoria de los métodos de pulido son de gran exito
@en esta consideracidn aungue unos cuantos no lo son aon cuando
se opetren bajo ciertas condiciones optimas. Una subestructura
estriada o celular puede desarrollarse, la ©ual no esta
relacionada a la estructura del material, pero la cual
aparentemente estd determinada por las variaciones locales en  la
naturaleza de la pelicula delgada establecida scbre la superficie
durante =1 pulideo electrolitico. El caso gque mas ampliamasnte
ha sido investigado de esta naturaleza es el de la subestructura
que desarrolla el aluminio pulido en ciertas soluciones. Una vez
mas esta estructura confunde la estructura cristaloorafica
verdadera, pero esto no es de mayor interes para nosotros debido
a que esta pusda ser detectada sclamente por €l microscopio
electrodnico. Sin embargo, cuando menos un caso ha sido reportado
cuando sl efecto puede observarse por 21 microscopio dptico.
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Algunas soluciones de electropulido atacan a la probeta en
ausencia de un potencial aplicado. Un ejemplo tipico se ha
encontrado en las soluciones de &cide fosfdrico con alcohol gue
se emplean para el pulido de Zinc., Ocurre algin atague minimo de
la probeta y s inevitable entre el tiempo de retirada del
aparato vy el lavado de la probeta. Un efecto gque este puede tener
2s que se desarrollan regularmente estrias o ranuras en  la
superficie esto induce polarizacion eliptica dentro de un haz de
luz reflejado en €1 plano horizontal, de tal modo que se
incrementa la actividad dptica de la superficie. El1 fendmeno es
mas marcado entre mas grande sea la demora del lavado de la
solucidn =lectrolitica. Esto es una ventaja en Examenes
cualitativo en los cuales se incrementa el contraste de la
superficie viéndolo bajo la luz polarizada. S5in embargo, debe de
considerarse como wun efecto de enmascaramiento en cualguier
examsn ruantitativo o comparativo, en el gue una porcion
desconpocida de la actividad optica no s& debe a las propiedades
de la probeta por si misma.

m

]

Se ha visto que un picado muy fTino de atague puede
dezarrollarse en la superficie pulida mecénicamente cuando hay un
constituyente de fuerte atague . Este picado es cristalografico
pero no aumenta el efecto de polarizacidn debido a que para
hacer esto son necesarias las estrias elonogadas con  facetas
inclinadas a aproximadamente 90 grados.
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6.2.3.— DIFERENCIA EN LA ACTIVIDADES OPTICAS

Este es un lugar conveniente para discutir las actividades
spticas relativas de las superficies pulidas mecanica Y
electroliticamente. Es frecuentes reportar aque los me Jjores
resultados son obtenidos mediante el pulido electrolitico cuwando
la probeta va a examinarse bajo luz polarizada y estoc sin lugar a
dudas es verdad. Cuando deben de tomarse las precauciones es en
el resumen de las conclusiones a partir de las observaciones, por
ejemplo, algunas veces es sugerido gque los bajos contrastes que
se obtienen a partir de las superficies pulidas mecanicamente, es
@videncia de la presencia de una capa de Beilby de forma amorfa,
pero esta conclusicon est& sin garantia. La diferencia en los
contrastes obtenidos de los dos tipos de superficie pusden
deberse al menos a otras tres causas, solo o en combinacion,
sefalandolas serian:

. 30 PR Un incremento &n la actividad de la
superficie pulida electroliticamente debido
al desarrollo de facetas.

4 B Un incremento en la actividad de la
superficie pulida electroliticamente debido a
la formacidén de una capa de oxido, la cual es
epiaxial vy la cual va sea qgue fuera
birrefringente o tenga un superficie facetada.

313 Yo Degradacion del contraste a partir de las
superficies pulidas mecanicamente, debido al
barrido difuso de las superficiese inclinadas
de la rayas de pulido.

Estozs efectos no han sido investigados sistematicamente, vy
hasta gue no lo sean, no es posible hacer ninguna contribucidn de
su relativa importancia en una situacion particular. La actividad
dptica de las superficies pulidas es un fendmeno muy delicado vy
por 1o regular 23 necesario una experimentacidn empirica  &n 1z
practica para obtener un efecto més significativo.

6.2.4.- INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA

Una fuente posterior de enmascaramiento en la superficie
electropulida nace a partir del hecho de gque en algunos casos
(particularmente en los bafos de pulido de soluciones de acido
percldrico), hay un considerable aumento en la temperatura del
electroclito durante el pulido. El calentamiento de la solucidn de
pulido puesde controlarse mediante los disefos adecuados de
refrigeracidon. S5in embargo, parte del efecto de calentamiento es
debido a las altas resistencias de la pelicula viscosa sabre el
anodo o cual causa el calentamiento de las peliculas
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superficiales de las probetass estas peliculas superficiales
pueden ser enfriadas solo mediante la conduccidn dentro de la
probeta y pueden por CcOonsecuencia, alcanzar temparaturas
considerables. El efecto se ha investicgado aungque solo se han
hecho cobservaciones rapidas en las cuales la temperatura promedio
de la probeta alcanza de 70° a 100°* C.

6.3.— FPLANICIDAD DE LA SUPERFICIE

En la planicidad de la superficie influyen los sigusntes
aspectos:

6.3.1.— INFLUENCIA DE LA LIMPIEZA

Mediante la comparacicn de superficies pulidas mecénicamente
con las gue se pulen electroliticamente, estas son mejores vy de
ondulaciones més suaves, pero esto es solo cuando estas
ondulaciones son poco rugosas v que dificulten el levantamiento
de impure:zas. Esto hace dificil, por esjemplo, €l obtener un foco
@xacto sobre el campo entero de resolucion a grandes aumentos.
Mas problemas presentan las manchas vy elevaciones aque =&
desarrollan sobre la superficie como un resultado de la
proteccidn localizada durante la disclucidn anddicas generalmente
esto es causado por suciedad o burbujas de gas que se adhieren a
la superficie. Estas irregularidades tienen gue evitarse cuando
=8 esCoga un campo de vision para la fotomicrografia.

6.3.2.~ INFLUENCIA DEFPENDIENTE DEL TIFD DE MATERIAL

La influencia del material es debido principalmente a
posiblies defectos del mismo como pueden ser:
6.3.2.1.- PRESENCIA DE SEGREGACIDONES

Algunas veces tambien se desarrollan ondulaciones menores
durante el pulido electrolitico como un resultade de la no

homogeneidad estructural en el material a ser estudiado. Ejemplo
de inhomogeneidades que pueden causar efectos detectables son las

segregaciones dendriticas, en materiales coladocs vy ciertos
imprasiones del trabajado en frio - En este sentido las
superficies pulidas electroliticamente son comparables a la
superficie pulida mecénicamente que han sido ligeramente

atacadas.
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6.3.2.2.—- PRESENCIA DE CAVIDADES Y FISURAS

Sin  embargo, nusstras comparaciones solamente se han
considerado como un area aislada =n el interior del metal puro.
Muchas probetas contienen un segundo constituyente , aun solo si
esta en la forma de inclusiones no metalicasy; otras contiensn
Tisuras y cavidades; en otras, las areas de interés se localizan
inmediatamente adyacentes a un borde. En todos estos modelos es
esencial aque las diferencias de nivel locales en las areas dea
interés de las superficies pulidas finales sean mantenidas dentro
de los limites gue aseguren que todas las porciones del campo de
vizion puedan ser enfocadas finamente. Ademas., los desniveles de
los contornos locales no deben ser tan agudos como para que cause
que 21 haz de luz directa sea reflejado fuera de la apertura del
chjetivoy esto podria aparecer oscuro en el campo de vision de
tal modo que impida las observaciones apropiadas de las areas de
interes,

Se ha dado mucha atencion a estos factores cuando se
considerd el pulido mecanico y se habia mostrado gque mediante
variaciones adecuadas en las técnicas, se puede lograr una miLy
alta normalizacién de las probetas. La situacidn difiere un poco
en el pulido electrolitico, sin embargo, debido a que las
diferencias de potencial locales estan establecidas alrededor de
las irregularidades las cudles perturban el verdadero proceso
anddico .

6.3.3.— INFLUENCIA DE LA FORMA DE LA FROBETA

La primera dificultad comienza en cualquiera de los bordes
de 1la probeta; consecuentemente la retencidn de los bordes
durante el pulido electrolitico es un poco mas deficiente
comparado con el pulido mecanico. En comparacidn., la retencidn de
los bordes puede obtenerse solo en aguellas situaciones cuando el
borde pueda ser protegido por medio de un electrodeposito el cual
es similar electroguimicamente a la probeta, pero, claramente
esta paridad puede lograrse en un limitado namero de casos.
Ademas esto no puede ser aplicado para proteger los bordes
internos: por ejemplo todas aguellas fisuras y Cavidades gue se
tengan CLies analizar. lLas cavidades y fisuras San
considerablemente engrandecidas durante el pulido electrolitico y
esto puede ser lo suficientemente externso como para distorsionar
su forma completamente.
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6.3.4.— INFLUENCIA DE UN SEGUNDO CONSTITUYENTE

Un segundo tipo de dificultad nace siempre ague un segundo
canstituyente o fase esté presente; las particularidades dependen
ya sesa =1 la segunda fase es ancodica o catddica, con respectoc a
la matriz.

La matriz es disuelta preferencialmente en la segunda fase

51 esta segunda fase es relativamente catddica, 1o cuwal causa
aque la segunda fase permanezca en reposo. También pusde ocurrir
el atague preferencial en la intercara de las dos fases en tal
cas=o las particulas peguefas particularmente si son de forma
globular o de bastos, pueden ser trasminadas y siendo desalojadas
& partir de la superficie dejando un picado. Estos efectos son
mas pronunciados entre mas catddica sea la segunda fase, v
alcanza su punto critico cuando esta es virtualmente inatacada
por el bafio de pulido. Fosteriormente procede la situacidn con
inclusiones no metalicas; no solamente hace imposible el

A

muchas m
examinar & las mismas inclusiones. sino  gue unas pastula
desagrables son desarrolladas en la superficie.

6.3.5.~ INFLUENCIA DE LAS VARIABLES DEL PROCESO

La magnitud a la cual estos efectos se desarrollan dependen
sobre un ndmero de factores, aungue aqui existe un cierto minime

irreducible para cualquier aleacion y barfo de pulido &n
particular. El relieve es incrementade por una diferencia
electroguimica mayor entre las fases, tiempos de pulide

incrementados, v densidades de corriente incrementados. El  area
relativa de la fase menor es importante cuande esta =3 anadica
y& gue puede esperarse que el grado de relieve se incremente
cuando la proporcion de la fase menor disminuye.

Y aun una situacidn mas evtrema compatrada con aguella gue

se discutio antes, es lograda en las probetas compuestas en las
cuales las areas grandes de metales electroguimicamente
desiguales estadn en contacto. La situacidn es un imposible cuendo

uno o mas de los componentes es no conductor.

Despu&és de todo, los métodos mecanicos de pulido son
marcadamente superiores a los métodos electroliticos desde este
punto de vista., Este es uno de las principales justificaciones
para persistir con los métodos mecanicos. Esto conduce a aue los
procedimientos de pulido mecdnico deben de ser disedados oara gue
tomen una ventaja amplia a partir de esta distincion.
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6.4.- CONTAMINACION QUIMICA DE LA SUFPERFICIE

Las superficies pulidas mecénicamente son contaminadas por
un  axido resultante de la exposicion del metal al aire y es
| escasa la posibilidad de que la formacidn de esta pelicula puede
@vitarce completamente. as superficiss pulidas
electroliticamente por lo general estaran cubiertas por una
pelicula similar, aungue ahi puede haber fuentes adicionales de
contaminacidén, en este ejemplo debido tanto a la formacion de
una pelicula delgada sobre la superficie anddica comoc una parte
esential Yy a la posibilidad de absorcidn de los iches complejos
ya sea que se formen en la capa viscosa durante el pulido o estén
presentes en la misma solucion de pulido. Aungque la naturaleza de
la pelicula de contaminacion que resulta ha sido investigada
intensamente, no es posible el hacer alguna conclusidn
generalizada debido a gue estos efectos observados adn con otro
metal y varian significativamente con las diferentes soluciones
de pulido y condiciones de lavado y el método gue investica la
contaminacion.

Algunos de los efectos que han sido observados incluyen el
desarrollo de peliculas de oxido sobre aluminio, su espesor varia
grandemente dependiendo de la naturaleza del electrolito de
pulidog peliculas pasivadoras indefinidas que contienen
compuestos fosforosos sobre cobre, zinc y magnesio, pulidas en
soluciones de Acido fosfdrico; peliculas pasivantes de niguely
peliculas redepositadas de cobre sobre aleaciones cobre aluminic
y la deszincificacon de las aleaciones cobre zinc: no se han
experimentado mayores dificultades en la practica metalogratica
debido & la presencia de estas capas, a menos que Sean un poco
mas espesas. Estas peliculas mas espesas pueden incrementar

significativamente los tiempos de atague, © incluso hacer el
atague dificil y se ha observado gue las peliculas espesas de
Gxido sobre &1 aluminio causan la formacion de Ccapas des

enmascaramiento sobre la superficie del aluminio durante los
experimentos de deformacidn.

Sin embargo, la posicion es diferente si las superficies
tienen gue ser usadas en experimentos electroguimicos y de
corrosion. For ejemplo, el potencial de solucicdn de superficies
de aluminio pulidas electroliticamente pueden variar desde =0.7&6Y
8 —1.1&60V (el valor tedrico) dependiendo de las precausiones gue
se tomen para prevenir la formacion de una capa de Oxido. El

potencial de solucidn de superficies de aluminio pulidas
mecanicamente, a modo de comparacion, se reporta por lo general
que es de -0.76V, aunque algunas veces se han medide valores tan
bajos como ~1.30V. El wvalor de ~0.76V es tomado cmo

caracteristico de superficies cubiertas por peliculas de 6xido
formadas por aire.
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6.5.-FPROBLEMAS FRACTICOS

Se han discutido las dificultades practicas v los problemas
gue nacen durante el pulido mecanico para ponerlas a estas en
perspectiva, ahora se consideran las dificultades principales gue
contrasta del pulido electrolitico.

6.5.1.- REPRODUCIBILIDAD DEL PROCESO

Aungue las condiciones apropiadas del pulido electrolitico
han <sido clasificadas para wn amplio rango de metales v
aleaciones, es casi aln invariablemente necesario 1 establecer
por pruebas las condiciones dptimas para la aleacion &
particular . Esto requiere alguna experiencia y una comprensidn
inteligente de los principios involucrados. Una vez que estas
condiciones oOptimas hayan sido establecidas, por lo regular el
proceso puede repetirse en una forma rapida y precisa:; entonces
pueden manejarse mayor namero de probetas con mavor eficiencia
requiriendose sdlo un pequefo grado de entrenamiento para el
operadar. Es posible que suria una dificultad esn el laboratorio
que maneje un rango amplio de aleaciones en el gque debe de
mantenerse un correspondiente rango de soluciones en reserva vy
@sto puede presentar problemas de almacenamiento.

6.5.2.- MANEJO DE PROBETAS

Hemos visto gue probetas de cualquier forma y dimension con
un area superficial de 4 ecm(2), pueden manejarse por los métodos
mecanicos. 8Sin embargo, solo superficies planas pueden ser
pulidas y necesita cortarse y colocarse la probeta en la monturas
las areas localizadas de las probetas o materiales Mayoras,
pueden pulirse "in situ", pero con alguna dificultad. El pul ido
electrolitico es mucho mé&s flexible con respecto a alouno de
estos factores, pera no con respecto a otros. La densidad de
corriente de operacidn de los bafivs de pulido electrolitico
varian del Amp/dm(2) a 200 Amp/dm(2) o mé&s. En el caso de los
bafios que operan en la parte baja de este rango, es posible pulir
areas mucho mas grandes gque las que pueden pulirse
convencionalmente con los métodos mecénicos. En el caso de los
bafos de operacidn que trabajan en las porciones media y alta de
este rango, hay un 1limite de aArea a pulir si la fuente de
corriente no se vuelve complicada: este limite puede ser de 1
cmi2) o MmEnos. Sin embargo, superficies que no son planares
pueden manipularse y mads aGn Areas restringidas sobre la
uperficie de la probeta puesden pulirse localmente. La
restriccion principal en la préctica del pulido electrolitico es
con respecto a las secciones de laminas delgadas y alambre debido
al efecto de doble borde.
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6.5.3.—- DFPERACIONES Y SEGURIDAD DURANTE EL PROCESOD

Tambien hemos visto, gque existen ciertos problemas de
operacion en 21 pulido mecénico, particularmente cuando se
incorpora un reactivo de atague en la emulsidn abrasiva.

Durante el pulido electrolitico surgen problemas de cierta
consideracidn; algunas soluciones de pulido se vuelven peligrosas
g1 no son manejadas correctamentes; algunas son corrosivas,
algunas =on flamables, otras son explosivas y la mayoria tienen
que mezclarse con cuidado, algunas son tan altamente corrosivas
con  los metales que presentan problemas en el disefo v
mantenimiento del equipo de pulido; de nuevo hay gue tener
consideracion en la seleccion del material en que se va a montar
la probeta para el pulido electrolitico, debido a gue muchos
reaccionan, incluso hasta en fTorma violenta con alaunos

electrol itos.

Todas estas consideraciones han sido abordadas para su
estudio &n el capitulo 5.

6.6.—- CAMFOS DE APLICACION

Hasta agui es visible el saber gue no se puede delinear un
conjunto de reglas simples de los campos respectivos de los
pulidos mecanico y electrolitico. No debe de sorprenderncos el
hecho de recordar también el amplio rango de los requerimentos
que se hacen en metalografia optica. Tal vesz, la manera mas
general de atacar £l problema es:

Fensar en términos de PULIDO MECANICO cuando:

]

l.— Bea importante la planicidad de la superficie, va sea n
areas locales, general o ambas.

2.~ Necesidad de examinar inclusiones no métalicas. cavidades o
bien gue estas existan en gran cantidad.

3.~ Que == tengan que investigar precipitados finos [
segregaciones de pre-precipitacidn.

4.~ Cuando esté presente en forma masiva una sagunda fase
particularmente si estd ocupando un gran porcentaje de la
seccion superficial.

S.~ Que la probeta esté constituida de materiales que tengan
caracteristicas electroguimicas diferentes, al tener gue
examinarse ambos materiales en la regidn de las intercaras.

6.- Cuando se necesite examinar la probeta en una condicion

completamente inatacada, y por dltimo si,
7.~ No se pueda desarrollar un método satisfactorio de pulido
electrolitico.
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Fensar en términos de PULIDO ELECTROLITICO cuando:

1.~ La probeta esté compuesta por una fase simples y va s2a gusE:s

a).— esté suave

b).— las condiciones de examen o el atague sean sensibles a
la deformacidn o bien cuando

©).- sean obtenidas bajas velocidades de pulido durante el
pulido mecanico.

2.~ Sea necesario pulir areas localizadas "in situ” sobre
probetas mavores,

J.— Tengan que preparse varias o muchas piezas de 1a misma
probeta o naturaleza.

4.~ El area a pulirse no sea plana.

6.7.— COMPATIBILIDAD EN LOS FROCESOS DE FPULIDO MECANICO Y
ELECTROLITICO

Los dos métodos son claramente complementarics en vez des
considerarseles competitivos. El metaldgrafo que desee obtener
informacion veridica y toda la informacion que sea disponible, no
pueds darse el lujo de omitir cualquiera de los métodos de
preparacion.

Ademas, este debe de adguirir un entendimiento soalido de los
principios basicos que fundamentan los dos procesos, de tal modo
gque pueda hacer una seleccion inteligente del mejor procadimisnto
de preparacidn para lograr lo gue en ese momento se necesite.
Nada de esto es tan dificil una vez gus se reconozca que 1a
preparacion de la probeta es mé&s que un arte.
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ALCANCE

Er el presente procedimiento se daran las tecnicas
relacionadas  con la preparacidn de las probetas de piezas
ginterizadas aungue alounas de éstas técnicas coincidiran con las
comunes de preparacion metalografica para piezas de metal sélido.

a4 mayor diferencia entre las partes fabricadas con polvos
metalicos y agquellas gque s& hacen a partir del metal colado, S0n
los huecos gue existen en las partes de polvos metalicos, ya gue
estas partes no estédn compactadas hasta la densidad completa,. v
contienen huecos comunmente llamados poros. 51 algun tipo de
humedad gueda atrapada en estos poros durante la preparacion de
la probeta, esta podria extraerse durante el atague v causar una
reaccion de manchado, falseando la verdadera microsstructura del
metal.

+
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7.0.- RECOMENDACIONES PREVIAS
7.1.— SELECCION DE LA MUESTRA

Como se sabe, la probeta para la observacion metalograiica
debe ser caractaristico de la pieza o del problema en cusstion.
8i la probeta no fuera representativa entonces tampoco lo sera la
microestructura. For lo tante para partes gue han fallado en
operacion debe de seleccionarse la seccidon advacente o incluso la
recion de la falla si fuera posible. Cuando la pieza ha estado
sityeta a atmésferas controladas de hornos durante el sinterizado
o algun ciclo de tratamiento térmico, debe de seleccionarse una
seccldn transvarsal completa para determinar el efecto gue
produjo la atmdsfera sobre cada superficie de la pieza.

7.2.—- CORTE DE FROBETAS

Una vez seleccionada la muestra se procede a cortarla para
exponer la superficie de esta a el examen microscopico. Como
sucede con las secciones transversales, o con fines de reducirla
& wn tamano adecuado para el trabajo de preparacidn
metalografico, o como sucede en la mayoria de los casos, para
ambos fines.

Las muestras suelen cortarse con segueta de arco, segueta de
banda, o disco abrasivo. Si el material es relativamente suave,
como el hierro puro, bronce o laton, es suficiente la sequeta de
arco y para materiales algo mas duros se regueriréd de la segueta
de banda o la cortadora de disco automatica.

Cuando se empleen herramientas para corte, es recomendables
el wutilizar un liguido refrigerants al momento del corte, esto
para ayudar a prevenir el sobrecalentamiento de la muestra. Ya
que su microestructura estd en funcidn de la temperatura a aue ha
estado sometida, el scbrecalentamiento puede introducir cambios
microestructurales y por consiguiente resultar en errores =n el
analisis metalografico.

7.3.— LAVADD DE LAS PIEZAS

Decspués del corte, lags muestras deben de lavarse para
retirar cualquier material que se haya infiltrado en los poros.
Existen dos unidades gue resultan satisfactorias en la remocidn
de contaminantes las cudles son €l condensador extractor por
condensacion y 21 limpiador por wltrasonido.
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7.3.1.— EL EXTRACTOR FOR CONDENSACION

Este resulta el
mas aficiente Y
menos costoso de
los dos. La unidad
consiste & L
matraz, una Ccopa
de extracclon Y
una unidad
condensadora, las
cusdles s colocan
en  la boca del
matraz. Se coloca
un tipo de
solvente, acetona
por ejemplo, en el
matraz, ¥ las
plezas a lavarse
adentro de la copa

LINEA DE AGUA FRIA

CONDENSADOR

de extraccion.
Conectar wuna linesa
COFA SIFON de agua al
condensador Y
empezar a calentar
el matrac;y el
solvente empieza &
MATRAZ evapararse y al
SOLVENTE (DEL VAPOR estar en contacto
CONDENSADO) can R
refricerante frio
se condensa Y
aotea dentro de la
SOLVENTE (ACETONA) f- MUESTRAS copa. Cuando esta
copa s llena a un
nivel
predeterminado s2
vaciara. Este
proceso de

reciclado permite
un flujo constante
de solvente limpio
sobre la probeta
mientras gue el
aceite o material
extrarno que se ha
removido de los
poros s& mantiene
ean 1 fondo del
embudo (figura
7 0 (G 1

FIGURA 7.1
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7.3.2.- LIMPIADOR DE FROBETAS POR ULTRASONIDO

Esta unidad consiste en una fuente de poder y un peguero
tangue gue mantiens 1 bafo solvente. La fuente de poder
introduce ondas de alta frecuencia en el bafc. Esta fuerza de las
ondas obliga al solvente a entrar en los poros de la muestra,
removiendo asi cualauier material extrafio de sstas regiones. &in
embargo, ya que la muestra se coloca directamente dentro del
barn, @1 mayor tiempo de operacion de lavado se realiza en  una
solucion contaminada.

7.4.—- MONTAJE DE PROBETAS

Cuando  las muestras son muy pegquedas para manipularse
con seguridad, por lo regular son montadas para su preparacidn
metalograftica vy esto también se hace si &5 necesario mantener sus
hordes planocs para el examen microscipico. Se disponen de varios
medios de montaje en el mercado. Fara determinan el tipo de
medio a ocuparse juegan un papel importante tanto la aplicacion
asi como el material. Algunos de los problemas m&s conunes a

enconttrar en esta aplicacidn son:

FARA RESINAS EFOXICAS

lLos medios de montaje epdxicos viene en dos soluciones:
- resina epddica
- catalizador que acelera la reaccion endurecedora.

Deben de mezclarse los dos liguidos de acuerdpo a las
especificaciones e intrucciones gue recomiende 1 proveedor. Sin
embargo, cuando s& mezclen juntas debe de tomarse especial
cuidado para no sobremezclar al soluciodn. Ya que el sobremszclado
podria introducir uwuna cantidad excesiva de aire dentro de la
solucidn y causar burbujas de aire.

l.as resinas epoxicas es el medio mas deseable para montar
muestras de particulas de polvo metalico. Ya gue como ez ligquida
antes del ciclo de curado, cada particula individual estar&
recubierta con resina asegurando una mejor accion de aglomerado
entre particula y resina. Las resinas epdxicas también son
excelentes pra infiltrarse en las regiones de porog cuando se
preparan probetas de baja densidad.
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7-4.1.- FROCEDIMIENTD PARA FREPARAR MONTURAS CON RESINAS
EFOXICAS

Utilice un pedazo de vidrio y el molde de montaie (a veces
se ocupan pedazos de tubo de aluminio o de cobre). Cubra primero
las paredes del molde v la superficie de vidrio con un reactivo
removedor, de tal modo gue la pisza montada pueds retirarse
facilments después del curado. Después cologue una capa delogada
ge resina en el molde, agregue la muestra y cologue la unidad en
una bomba de vacio por aproximadamente 10 minutos. Retire la
probeta de la bomba de vacio y agregue la suficiente cantidad de
resina & el molde para producir una montura gque resulte comoda
para su manejo durante las etapas de preparacion. Despues de gue
la montura sSe ha curado, por un periodo de &6 a B8 horas a
temperatura ambiente, (puede reducirse £l tiempo de curado si se
aplica calor de acuerdo a las especificaciones del proveedor) 4
pusde sacatrse la montura del molde v esté lista para su proceso.
51 las instruccionee fueron seguidas correctamente, la montura
debera estar dura, trasliacida v libre de burbujas de aire.

7.4.2.— FROCEDIMIENTO PARA MONTURAS BASE BAKELITA

Este material viene generalmente en forma de polvo o como
premoldss. Es el mas conveniente y no consume tanto tiempo para
Su uso como las resinas epdxicas. Sin embargo, debe de disponerse
con el eguipo necesario pAra calentar y aplicar presion durante
la operacicdn de montaje.

Agul la muestra es colocada en 2l molde y se le vacia polvo
a su alrededor. Se coloca después el molde en la prensa y se
empieza & aplicar presitn v temperatura. Es extromadaments
importante que los moldes estén calientes a la temperatura
especificada por los fabricantes {( por lo general de 270 a I00°F)
y aue la presion reguerida se mantenga durante el cicle de
calentamiento. 8i la presidn no es mantenida, los gases
resultantes de la bakelita & alta temperatura permaneceran
atrapados en el molde.

Cuando se monten particulas de polvo en la bakelita, =1
aconsejable el tamizar la bakelita amnbar a ~-100 mallas. HMezcle
las particulas de polvo y cologue la mezcla dentro del molde.
Agregue una bakelita mas suave para el fondo. L& bakelita Aambar
@s mucho méas dura y guebradiza cuando se emplea sdla v tiene wn
tendencia a formar fisuras.

Ya gue la bakelita es moldeada utilizando presion y come el
molde que se emplea estéd completamente cerrado, no s practico el

aplicar un wvacio. For consiguiente., la dnica manera gue la
bakelita puede infiltrarse dentro de los poros es mediante la
presion aplicada durante el montaje. Desafortunadamente la

bakelita no penetra tan profundamente y no es tan efectiva en el
 cerrado de las regiones de poros.

B
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7.5.—- DESBASTE GRUESO

La superficie de la muestra o probeta a examinar debe de
estar plana y libre de cuaslguier medio de montaje gue pueda
cubrir las areas de la superticie de la probeta. Esto s lleva a
cabo mediante une lima o un esmeril de banda, siendo este Gltimo
2]l metodo mas répido v simple. Cuando se utilice un esmeril de
banda, puede prevenirse €l sobrecalentamiento de la pieza
utilizando L refrigerante para reducir el efecto de
calentamiente creado por la friccion entre la banda esmeril y la
probeta.

El tamafo de particula de la banda esmeril a usarse
dependera de la cantidad de material gue serd retirado de la
superficie de la muestra. Si esta requiere de retirarle una
cantidad congsiderables de material, es aconsejable el utilizar

uns banda de particula gruesa (malla 80). For 21 otro lado, =i
s0lo se reguiere retirar unas cuantas mileésimas de pulgada de la
superfticie, es asonsejable una banda de tamaro de particula mas
fino, (malla 240). El1 tamafoc de malla de la particula depende en

mucho de la habilidad y criterioc del operador.

Cuando se emplee un esmeril de banda,y debe de darse cuidado
especial al juego de la banda. 3i la banda est& tirante, la
superficie de la probeta estarid relativamente plana. 81 la banda
@sta floja, habrda tendencia a tener un movimiento de "olazs"
produciendo asi una superficie de la probeta desigual.

Ya que la banda girado por motor produce una desigualdad en
la superficie de la probeta, &1 tamafio mé&s fino de particula de
la banda que se utilica es de 240.

7.6.-DESBASTE FINO

El desbaste fino normalmente es una operacion de desbaste
manual. Las lijas gue se emplean deben de ser de la mé&s alta
calidad, en particular con la uniformidad del tamado de
particula.

Fara el desbaste manual, se occupan lijas de cuatro tamados
de particula empezando por la 240 y progresivamente en finura
hasta 3IZ20, 400 vy &00.,
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7.6.1.—- PROCEDIMIENTO PARA DESBASTE FIND MANUAL

La muestra debe de

fr“ sostenerse con
ambas manocs o con
/ J una sola

J{ manteniendo firme

HMJ/ la mufeca de 1la
Mmano y

spsteniéndeola con

) SUPERFICIE ABRASIVA presicn  con los
” dedos y se debe se

~— T : _ aplicar una fuerza

igual sobre toda
el area de la
praobeta. Cuando
apligue l&a presion
mueva la probeta
transversalemente

N
1 a 1a lija
\ utilizando
movimientos

angulares hacia
afuera de su
cuarpo. Esto =1
ssquematiza en  la
figura 72

FIGURA 7.2.

Continue éste procedimiento hasta gque la probeta este plana

Yy & hayvan eliminado las rayas de la lija del pasoc anterior. La
muestra debe de girarse 90° cuando se procede de una lija a otra:
esto mostraréd claramente cualquier raya dejads por la anterior
liia.

7.7.— PULIDD GRUESO

El pulido grueso e un paso intermedio entre el desbaste
fino vy el pulido final. El pulido grueso se requiere va gue las
rayas dejadas por el desbaste fino son muy bastas para ser
retiradas por el pasoc de pulido finec sin dejar una capa de metal
dadado sobre la superficie pulida.

Existen wvarios medios disponibles , tales como la pasta de
diamante, el dxido de magnesio, el &xido de aluminio, etc.. gue
pusden ser usados en la opetracidn de pulido grueso. 5in embargo
@l tamafdo de particula de el compuesto sobre el cual se debe de
seleccionar, por lo general varia entre 1.0 a 0.7 micrones v es
enpleado con un pafio gin cerdas tales como el nylon, normalmente
llamados "panos duros".

TR
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Existen cuando menos tres ventajas en esta estapa para
emplear el pafo sin cerdas en lugar de un pafo gque  tenga
cerdas: tendra afadido la solucidn abrasiva para producir la
mejor reaccion de corte, retirando asi el metal en lugar de
"embarrarlo; también resultard en wna mejor retencion de las
inclusiones no metalicas y producira una superficie mas plana.

Aungue el pafo sin cerdas cumple estas tres funciones, no
produciréd un acabado libre de rayas pulido a espejo, v por 1o
tanto no se recomienda para ocuparlo como paso final de pulido.
excepto en los casos especiales en los cudles =se tenga gue
gacrificar la superficie libre de ravas para retener los
materiales de inclusion.

Un metodo gue ha tenido éxito es el de emplear un disco
recubierto con  wn  pafro de nylon vy una solucion acuosa
conteniendo compuesto de alumina de 1 micron ( 1 parte de aldamina
patra 4 partes de agua destilada en volumen). La ruesda debe de
girar a aproximadamente 400 a 300 rpm v solo una ligera presion
debe de aplicarse a la muestra durante &l pulido. La solucidn se
aplica mientras esta girando el disco. 5i ezte método es llevado
correctamente. retirara las rayas de pulido del desbaste TfTino
(lija &OO0) en 1 o 2 minutos aproximadamente, con un minimo de
embarrado (metal dafado) sobre el superficie de la probeta.

La pasta de diamante también es un medio de pulido aceptable
gue cumplira los mismos resultados gue los descritos para la
alimina pero ee considerablemnte més costosa.

7.8.— FULIDO FINAL

El pulido final es el d4ltimo paso en la preparacion de la
probeta y debe de producir una superficie exenta de rayas.
Existen varios tipos de parfos v de compuestos abrasivos gue
puesden usarse., Debe de seleccionarse adecuadamente para cumplir
los tres mayores objetivos: producir la superficie exenta de
rayas, la retencidn de las incluiones no metalicas; y el producir
2]l minimo de metal dafado.

El primer objistivo es el de producir una superficie libre de
rayas. Esto podria sugerir gue lo mas deseables serias un  pado
"suave" con un medio de tamado de particula muy fino. El secgundo
objetivo es el de retener gl material de las inclusiones no
metal icas. Esto podria sugerir un pafo de cerdas cortas debido
que entre mas corto esté la cerda del pado, menor es el riesgo de
qua la cerda extraiga las inclusiones de la superficie de la
muestra. El tercer objetivo es el de subsanar la superficie de la
probeta de cualguier metal dafado. Esto podria reguerir una
combinacion de pafo y de medio abrasivo que produzca un =fecto de
accidn de corte de la superficie de la muestra. Un método que se
emplea para retirar gl metal dafado es repetir el atague vy el
repulido sobre el Gltimo paso. El reactive de atague atacara =1
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metal y al tiempo habra menor resistencia a la accidn de corte
del abrasivo. Sin embargo., todo el metal que ha sido atacado por
el reactivo debe de retirarse @n la operacidn del repulido. 851
esto no se lleva a cabo totalmente, las areas en las cuales no se
ha removido todo el metal mostraran sefales de un atague mas
severo por ] reactivo sobre el atague final y de la misma forma
una microestructura no uniforme.

La cantidad de metal dafado est& determinada por el grado de
dureza del material. For ejemplo, una probeta de hierro al
carbono endurecida  tendera a dejar menpos "embarrado” sobre' la
superticie durante el pulido gue una muestra de hierro puro

SUave.

El emplear wuna combinacidn de un pafo muy save, de cerda
corta, y una solucidn acuosa de alimina de 0.5 micrones (1 parte
de alamina para 4 partes de agua destilada en volumen) e lo
recomendado para €l pulido fino.

7.8.1.—- MOVIMIENTO DE LA MUESTRA DURANTE EL FULIDO FINAL

La probeta gebe de girar en
direccion contraria a la de la
rotacién de la rueda (figura

ROTACION QEL, s P, Esto producirs Lna
superficie de pulido mas

’f”‘—‘ uniforms. Si la probeta =ze
mantiene estacionaria, se

ROTACION DE LA MUESTRA formaran los defectos de

pulido conocidos como '"colas
de ecometa" alrededor de las
fases "mas duras" dentro de la

IRESE 5

microestructura. Esto =
debideo a las diferencias de
velocidades de remocicén de

material entre las dos fases.

FIGURA 7.3

La operacion final de pulido se toma aproximadamente de & a
3 minutos ( el sobrepulido tenderda a redondesar la superficie de
los poros destruyendo asi la estructura del poro de la musstra)
Y Producird la superficie libre de rayvas, la llamada apariencia
pulido a espejo.

T T
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7.%9.— PROCEDIMIENTO PARA PREFARACION METALOGRAFICA DE FPARTICULAS
DE FOLVO METALICO

Sin duda alguna las particulas de polvo metalico resultan
ser las muestras més dificiles de preparar. Estas deben de estar
planas para mantener cualguier condicidn en la superfticie ague
pudiera existir y tambien para revelar la verdadera estructura
de las particulas. Ambas condiciones pueden ser llevadas a cabo
en una sola operacidn utilizando los siguientes procedimientos.

Fara examinar las particulas de polvo., las muestras desben

de mezclarse completamente antes de realizar 1 montaje para
garantizar una mejor distribucidn v equitativa del tamarno de
particula y forma. Para realizar su montaje en bakelita es
aconsejable s tamizar la bakelita ambar a malla —-100. Mezclar la

bakelita con la bakelita tamizada y colocar la mezcla en &1 molde
vy proceder a 21 montaje.

Una vez realizado 1 montaie omita tanto el desbaste grueso
como &1 fino de la superficie de la probeta va gque estoc causaré

una remocion  indeseable de las particulas: zolo redondee los
bordes de la montura de modo que las puntas agudas no dafen el
pafo. Vaya directamente a el paso de pulido grueso. Debe de

pulirse la probeta por aproximadamente dos o tres minutos (el
tiempo variara de acuerdo con el tipo de material), sobre disco
recubierto con pafo duro, sin cerdas ( por ejemple el TEXMET de
Buehler) y solucitdn acuosa de 1 micrdn. El sobrepulido causara el
desprendimiento. Después lave la muestra y continue el pulido,
ahora ocupe un pafdo de nylon y la solucidon de alamina de |1
micron. Apligue una ligera presictn por periodos de tiempo cortos
(apro:imadamente 30 segundos). Tiempos més prolongados podrian
causar redondeo de las particulas. La etapa del pulido Ffinal
requlere un disco recubiertos de un pado "ASTROMET" o su
eguivalente y de solucidén acuosa de alumina de 0.95 micrones., de
nuevo apligue una presidn muy ligera. Inspeccione la probeta con
el microscopio periddicamente hasta determinar cuando estd lista
para el examen.
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7.10.- RECOMENDACIONES FARA EL REVELADO FPOR ATAQUE QUIMICO OPTIMO

El atague de la superficie de la probeta después de la
operacian de pulido final revela la sstructura del metal para la
observacion al microscopio mediante €1 atague preferencial de
ciertos constituyentes dentro de la estructura del metal.

L

La composicidn de el reactiveo variargd dependiendo de 1
composicicon del metal o aleacion y del tratamiento que haya
experimentado la muestra.

Log reactivos de atague utilizados para las muestras
metalograficas estan compuestas generalmente &cidos organicos o
inorganicos vy de alcalis. El1 comportamiento gensral de estos

reactivos de atague estd relacionado a una de los tres
siguientes caracteristicas:

— concentracion deg idn hidrdgeno (golucidn acida)
- concentracion de idn hidroxilo (solucidén basica)

—~ habilidad de oxidar preferencialmente uno o mas
de los microconstituyentes

por ejemplo, las soluciones de iones hidrogenos se utilizanm para

el atague de aleaciones base hierro, mientras que las soluciones
de iones hidroxilos se emplean para atacar cobre. El  atague no
s0lo reguiere el conocer cual reactivo deberad de emplearse para

un metal especifico, sino también de conocer que constituyents
podria estar presente en la microestructura del metal o de la
aleacion. Es conveniente recordar gue existen literatura
referente a los tipos de reactivos de atague, sus pasos de
preparacion asi como sus componentes v sobre todo su empleo
especifico dependiendo del tipo de caracteristica
microsstructural a observar.

fAhora bien , si1 wuna micreestructura es sobreatacada., ciertas
caracteristicas de la estructura pueden S atacados
vigorosamente y de estd forma ser removidos de la estructura. Sin
embargo, al suceder lo contrario, gque la muestra este poco
atacada, puede haber constituyentes en la estructura gue noc sean
revelados y no resulten visibles para su observacion al
metaloscopio.
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SEGUNDA PARTE

FARTE EXPERIMENTAL DE PULIDO DE FROBETAS
DE FPIEZAS SINTERIZADAS

7.11.- PULIDO ELECTROLITICO

A) .~ OBJETIVO:

Con la presente practica se pretende mostrar los pasos a
segult para llevar a cabo el pulidpo electrolitico de cualaguier
material de gue se quiera obtener su observacion metalografica.

B) .~ ANTECEDENTES

Fara el fin de realizar esta practica se dissfo primaransnte
un dispositivo de acuerdo a 1o estudiado en los capitulos Qque
preceden a este: el dispositivo de material acrilico se fabrice
contando las caracteristicas que se iban a fijar para el pulido
electrolitico, las cudles fueron:

= material del catodo (acero inoxidable) aue = Fii6
er el dispositivo, dicho cAtodo se perfora para
pasn de las corrientes de aire

—- area fija de contacto con la solucidn de parte
del Anodo o probeta

-— distancia fija entre el anodo y el catodo. ia
cual puede fijarse segin convenga a 1, 2, 3, o0 4
cm de distancia

—= positidn paralela total entre los catodos
lograndolo con un arreglo similar al de la ficura
4.4 (cap, 4, pag 3)

==  entradas para conexiones eléctricas al catodo ¥
para el paso de la manguera que lleve el aire
agitador.
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C).— FLANEACION Y DESARROLLDO

Los siguientes pasos son de consideracidn gener

al de cualguier

material aque se suglera hacerse por pulido electrolitico, a

continuacion s& dara la ruta gue se consultd en los
precedentes:

1.— Ei las necesidades gue se solicitan coi
algunos de los puntos estipulados en 6.6
Justificar el pulido electrolitico de la

capiltulos

nciden con
COmo para
muastra a

preparar, proceda con los pasos subsicuientes, en caso

contrario, proceda  como metodo mecani
atendiendo a los capitulos de referencia.

2.- Una wvez determinado el pulido electrol

co normsl

itico como

método a realizar para la preparacion de la pieza se

recomienda  consultar primero los tipos de

aue existen para dicho material seleccionad
tabla 5.2 y 1la tabla 5.1, para ello es
consultar el capitulo de seguridad v
electrolitos, Capitulo 5. Consultar perfect
recomendaciones para el electrolito que
zeleccionado atendiendo ademé&és a gue si ss
con  los dispositivos adecuados: celda vy
poder, y por supuesto la existencia de los
guimicos.

SJ.~ Verificar el tipo de dispositivo a ocupar
de los reguerimentos eléctricos gue demande
electrolito que se pretenda utilizar, secci

4.- Beleccionar el tipo de pieza a pulir
electrolitico, cuidando de atender al
correcto, proceder a su corte y preparacion

reactivos
c, tanto la
necesario

de uso de

amente las
hava sido
cuenta o no
fuente de
compona2ntes

dependiendo
el tipo de
on 4.3,

por medio

muestreo

a).— Area de interés para realizar la observacién

b)o— Tipo de corte
c)u= Limpieza de la probeta
d).=- Montaje de conduccion para la probeta

En este aspecto seleccionar £l mejor métode para

2]l montaje dependiendo del tamafdo de 1
cual dependersd del +tipo de materi
montaje con que se cuente, ademé&
caracteristicas gue demandes el
electrolito seleccionado, para esto

2

gran utilidad la tabla 2.1, v la secci

Se— FPreparar la muestra con log lineamientos de
deshaste de pulido mecénico aceptable segan
capitule 3.

.- Una vezx determinado todo lo anterior,
realizar 1la&s prusbas segan los parémetros

a pieza, el
ales DAra
s de las

tipo de
resulta de

-

an :-40;'-1‘.}o

acuerdo al
tzoria del

proceder &
que margue
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el electrolito selecciconado, y para sfectos de
reproducibilidad con ese combinacion especifics de
material-reactivo-dispositivo, registrar 21 tipo de
grafica especifica. segin lo marca el capitulo 4.

7.~ Ir anotando el desarrcllo gue se vaya chbteniendo
EJEMPLO:
DESARROLLD (RESULTALOS Y OBSERVACIONES)
DATOS
ELECTROLITO: REACTIVOD IV-3
TEMPERATURA DEL ELECTROLITO: 32°C

DISFOSITIVO: RECTIFICADOR

TIPO DE MATERIAL: PIEIAS DE ACERO CARBONITRURADOD

AREA DE CONTACTD: 0.5 od°

RESULTADOS:

& DE PROBETA  TIEMPO  CORRIENTE  VOLTAJE
1 3 MIN 4 AP v
2 3 MIN .3 AP 4V
3 g MIN .2 AMP 4y
4 35 MIN .1 AMF i1V
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OBSERVACIONES

Las cuatro piezas preparadas debidamente con un desbasie hasts
lija 600, y previamente limpiadas en medio de acetona para retirar
gl aceite impregnado, fueron montadas con el método de montaje de
conduccidn, y empezaron a variarse efecto del tiempo y del voltaje
aplicado de acuerdo al tiop de reactivo seleccionado, se chservo
picado en t{odas las cuatro probetas, va que la microestructura
aparecia corroida en su superficie, asi mismo el reactivo ataco el
tipo de resina gue se ocupd para el montaje en una de las piezas.
Se procede a consultar la tabla 4.1, y se determina gue el
problema es el picado.

8.— Determinando los diferentes tipos de problsmas gue

se

pudieran presentar,. esto se puede facilitar revisando

constantemente la tabla 4.1, asi como parte de

teoria del Capitulo &6 . ahora procede el tomar
medidas correctivas del caso y volver a intentar
obtensr &1 pulido satisfactorio esperado, y wuna
opbhtenido lo anterior registar de inmediato
conclusionss.

CONCLUSIONES

Para el caso en particular de las piezas sinterizadas, se
concluye que la fuente de poder resulta demasiado alta para los
requerimentos del electrolito ya gue el gue se dispuso para el
tipo de aleacidn que se pretendia realizar, solicitaba un voltaje
de celda de 1.3 a av y el rectificador con gue se contaba era de
mayor capacidady otro de los factores que influyeron para los
sfectos del picado es la presencia de los poros de este material
sinteizado, lo que causa gue los niveles de las &rzas de  Interés
sean diferentes y de ello depende tambien las diferencia de
potencial en la pieza misma, situacion gque causa que el proceso
anddico sea controlado.

Por la situacién anterior, y en vista de no contar con otro
tipo de componentes de reactivo disponible, se concluye, gue par
el caso particular de las piezas sinterizadas, no s posible 2l
realizar pulido electrolitico y para este caso en particular ss
decide optar por el método tradicional de pulido mecénico, ya gus
en la actual empresa =n la que se esté irabajando se manejan
mezclas de polvos en diferentes porcentajes de aleacidn, y por 1o
tanto no seria recomendable el tratar de unificar condiciones como
s1 se tratase de un solo tipo de material. =i se tratase oge un
solo tipo de material.

la

las

hasta
ver

las
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7.12.—- PULIDD MECANICO DE PIEZAS SINTERIZADAS

A).—~ OBJETIVO:

El propésito de la presente practica es determinar el metodo
de pulido mecénico optimo para la preparacion de las piezas
sinterizadas, asi como 21 andlisis del tiempo de preparacion
éptimo dependiendo del tipo de material con gue se cuente.

B) .~ ANTECEDEMTES:

En la fabrica de piezas sinterizadas se realiza desde el
homogenizado por medio del mezclado de diferentes componentes

para conformar lo gue se denomina mezcla, cada una de estas
mezclas cuenta con diferentes porcentajes de elementos de
composicion, contando entre ellos polvos de fierro, de cobre, de

grafito y de estearato de zinc como lubricante, estos porcentajes
SON en peso.

A continuacidn se expresan los diferentes porcentajes para
los 9 tipos de mezcla mas comanmente empleados:

ND. DE MEICLA % DE FIERRD % DE COBRE % DE CARBOND % DE LUBRICANTE “Mns (EXCESD)
1 97 ? 1
2 97 2 1 0.35
3 97.5 1 0.3 l
g 94 2 1.0 1
5 95 i 1
C).— FLANEACION Y DESARRDLLD:
i.- Se seleccionaron cinco tipos difersntes de mezclas,
incluso de 1a produccion naormal, E=pe2 fueron

identificando una por una de diversas numero de lote,
esto se puede observar en el cuadro gue sigue Como
muestra con letra de abecedario, de la A a la J.

Z.— A algunas de estas muestras gue corresporndieron al
mismo tipo de lote se sometieron al tratamiento de
vapor. Cada probeta fue identificada ahora como M#TV.

.~ Habiendo Jjuntado todas las muestras ya con tratamiento

de sinterizado, ( las mismas condiciones para todas
@llas) y su respectivo tratamiento de vapor, 3€
procedid realizar su corte para efectuar

posteriormente su montaje en material transparanta.
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4.,—- A cantinuacicon se procedid a su desbasts, recistrando
para cada tipo de muestra el tiempo de desbaste en cada
. asil mismo se fusron variando 1oz tiempos de
~manancia en las etapas diferente de pulido. En la
11 mencionada ge pusde apreciar la cantidad de
mpo total para cada tipo de muestra.

T A B L A 7.1
RESUMEN DE L0OS DATOS RECABADOS FARA LAS MUESTRAS

DE PIEZAS SINTERIZADAS

ey T = el o 7y wu BE FLiorT in
MR, IE DIAMAN- AU Al (TOTAL P AUMERT DS
ORIG MEILLG = T MINA 1Dz
5 L I G 1 e e ;
i HIgR FulEL o
__________________________________________________________________________ A i .
lia i Lig 2 2 1 3= 1 1 2 { Vo I3 Iy z S 4%
MtV i Lac 2 £ 3 3= 1 Z Y 0 2 b i 7 8
- i L47 2 2 3 3= wf i : = 04 3 | il
L 1 §7D 2 2 3 3= 1 2 3 & 2 §2.57 33 1y a4
MiTV i gt 11 2 é= & i i 3 Z 4| 15 01 18 {ii7.1¢e
b 1 =357 1 1 2 &£¢% o 3 Z 11 i 2
Wt 1 5TL : e & 3 2 H R i 1119, 2
E i kil i1 2 Is = b i ( i g i i 4 .
F i M3 I i & i 2 J g il g i H
METV 1 Mz 2 2 3 3= Wi 1 z 2 i 181 5 i o I
M2TV i 57T 22 3 3= 1WH i i 2 i4 i i
K3TV 2 ESP Z2 z 2'2%8 g i 1 3 Zh 14 | | R
*bTV 2 L2035 222 2= g 2 Z Z il 14 0 HH 12323
¥ 3 ¥ Y 2 2= o i ! z H i i e
L 3 f & T 2= & i 2 Zii 1z 1 &
N 3 t 1 2 2= & i i z 2 11 I 27
KTV g Lzé 22 3 35 b i i Z 4 ' i
G 3 L4 o O & i ! 2 2 1 £ i Ry My ]
H S p 0 15 :. :: :-E i : ! : B -1.5 :.c-.'-: i
[ - e R Z 2= (I z i i 10 st - B :-’- 1
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Como paso siguiente se fue observando los efectos de
estos tiempos y se procedio a registrar esto en

microfotograftia, {ver AFENDICE) las observaciones se
realizaron a 100X, 200X y en ocasiones hasta T00X, de
igual manera en la tabla 7.1 se aprecian las

correspondenclas.

ODBSERVACIONES

b=~ Cabe hacer mencion gue se siguieron las
recomendaciongs de este capitulo para el desarrollo de
la presente practica, v por lo tanto fueron ocupados
para el pulido final un parfo de cerda suave, pero no
asi en e] pulido grueso, (diamante v alumina)l, donde
S8 ocuparon pafos duros.

7.— Fara realizar la observacidén , algunas de las muestras
Mo fueron atacadas, Yy para las que =0 § la
requirieron, el atague sze realizd al momento de la
obzervaciong esto por la tendencia del material a

seguitr atacandose por su naturaleza porosa.

CONCLUSIONES

8.—- Realizando las observaciones pertinentes en cuanto a
las diferentes {fotomicrografias, se decidid realizar
las observaciones por separado para cada tipo
diferente de mezcla, asi como la mejor recomendacion
para su preparacion metalografica:

Fara mezcla tipo 1, ?7% fierro, 2% de cobre y 1% de
lubricante, se tienen las fotomicrografias de la # 1 a la

# 22, en donde de acuerdo a la tabla 7.1, se observara la
influencia del tiempo y del tamafdo de los agentes
desbastadores y de pulido sobre esta mezcla 1

particular:

a).—- Efecto del tamafo de abrasivo:

En las fotomicrografias # T tenemos la presencia de rayas
profundas gue aungue no son detectables a Z00X, a 500x se
distinguen, esto es el resultado de utilizar para un
tiempo fijo de desbaste una abrasivo de pasta de diamante
de & wum. Con lo anterior al momento de realizar una
observacidn metalograftica, no cumple con la condicion de
=81~ observable & grandes aumentos. De ahi que =
necesario continuar con la etapa subsiguiente de pulido, a

un abrasivo de menor tamafo, esto es evidente en las
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fotomicrografias de la #12 a la # 14, gue presentan
ausencia de rayas y planicidad perfecta para un buen
gstudic metalografico.

b).~ Efecto del tiempo:

Fara observar el efecto del tiempo se hace referencia a
al pulido realizado sobre 2l mismo tipo de mezcla (tipo
1), la primera de 8 minutos y la segunda de 20 minutos de
tiempo total de pulido, refresentadas pot las
fotomicrografias 4 vy las # 7, 10 y 11 respectivamentes,
donde se puede observar claramente gue en la primera no
fueron 2liminadas en su totalidad las ravas del desbaste
grueso, mientras que en las segundas no existe rayvado
alguno aun a S00X. 8in embargo se hace la observacion gus
la etapa de pulido intermedio ( aldmina de 1 um zobre
parn de cerda dura), s necesario para obtener la
planicidad de la probeta.

For lo tanto para mezcla tipo 1 se recomienda:d

Desbaste total: no menores de 8 minutos { 2
minutos en promedioc por 1lija)

Fulido grueso: 2 minutos minimo con pasta de
diamante de & um.

Fulido medio: 3 minutos con aldmina de 1 um

Fulido fino: 2 minutos minimo y no mayor a 5
minutos, debido a gque se tiende a redonde=ar la
superficie gensrando de nuevo planos.

Fara las mezclas de los tipos 2, 3, 4 v 5, se procede de
igual forma, analizando la tabla 7.1 y con referencia a
las fotomicrografias, determinéndose las condiciones
apiropiadas de preparacion para la obtencidn optima de 1a
probeta en particular.
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