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IO T

El. ESTUDIO DE LA ESTRUUXCTLRA
SLFERFICIAL.

1.1.— OBJETIVO DE LA METALOGRAFIA

El objetivo primario de los examenes metalooraficos ss el de
revelar los constituyentes v estructuras de los metales y sus
aleaciones por medio del microscopio. En casos especiales, al
objeto del examen puede reguerir 1 resolver los detalles
minimos, pero la mayoria de las veces lo que s de mayor
importancia es la seleccidn apropiada de 1la probeta y su
praparacion.

1.2.- HISTORIA DEL ESTUDIO DE LA ESTRUCTURA SUPERFICIAL

Aungue los metales estuvieron entre los primeros
materiales a ser examinados bajo el microscopio optico, Mo fue
hasta aque Sorby perfecciond las técnicas de pulido y ataguse
necesarias para resultados reproducibles gue la metalogratia
tptica =1 comenzo & uwutilizar como Una herramienta de
investigacion normalizada. Aungue hubo un espacio de algunos

veinte afos entre las primeras observaciones exitosas realilzadas
por Sorby en 1864, vy la subsecuente interpretacion v publicacion
de sus resultados en 188337 no obstante, las micrografias de Sorby
contenian toda la informacion necesarilia para su  interoretacion,
al principico su significado verdadero parecia evadirse no solo

para Gus contemporansns, S1No tambieén para &l M1SMo. l.as
micrografias fueron i1nicialmente consideradas como curiosidades
gstéeticamente atractivas gque servian Dara ilustrar las

diferencias entre los aceros de diferente origen y tratamiento
téermico, v se llevd veinte afos para gue las relaciones de las
tausas directas entre las propiedades vy  las microestructuras
fusron enteraments aprecliadas. El s=creto principal de Sorby, =18
cuidadosa preparacidn de la probeta, no fue revelado hasta aguse
finalmente se publicaron sus resultados v posiblemente se
hicieron muchos intentos fallidos para reproducir estos
resul tados durante el periodo de incubacidn de veinte afos.

Este periocde inicial., durante el cual dicha interpretacidn
de resultados estuvo atrasade con respecto a los avances
tecnolodgicos gque hicieron posible los resultados, fue seguido a
Tinales del siglo pasado por un periodo de actividad intensa. Se
gxaminaron una aleacidn tras otra, vy fueron relaclionadas sus
propiedades con su microestructura. Los microconstituyentes
fueron exitosamente identificados. v un conocimiento gue parece
smpirico de sus efectos sobre las propledades mecanicas fue
desarrollado mediante una cuildadosa deduccidon cientifica.
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El uso del microscopio optico para los propositos de
control industrial fue apreciado, v la metalografia oOptica se
convirtia en la herramienta mas importante del metalurgista.
Después de 1900, la consistencia del conocimienta sobre 1a
microestructura continuo creciendo vy los avances anteriores se
fueron consolidando. For 1920 fueron reconocidas totalmente las
limitaciones de la técnica, se reconocid el psligro de introducir
enmascaramientos v se habia establecido a la metalografia optica
como una parte necesaria de cualguier programa de desarrollo.

El siguiente mayor avance tecnoldgico que aumentd el arado
de informacidn estructural disponibles para el metalurgista fue
@l desarrollo y aplicacidn de difraccidn de Rayes X.[L31 B8in
embargn, mientras gue =] analisis de rayos X, pudiera dar
informacion directa sobre la sstructura "en bulte", de los
metales v aleaciones promediada de volamenes orandes, normalmentea
no podria dar informacion sobre aguellas regiones peguenas del
metal que por lo regular controlan las propiedades mecénicas.

El desarrollo de las tecnicas de interferometria [21 v
el emnples de la luz polarizada [31 mejoraron la resolucidn
vertical del microscopio oOptico e hizo posible el estudio
cuantitativo de los metales aniscotropicos. fgotualmente la
interferometria dptica puede tensr una resolucion vertical de
s0lo wunos cuantos planos atdmicos vy proporciona un medio de
mejorar el contraste superficial asi como &1 mapeo exacto de la
topografia de la superficie.

El desarrollo del microscopio electrdanico [Z2] cComo  Una
herramienta de investigacidn metalografica fue considerablemente
retardado. Y en 1o gue respecta a los metodos metalografticos,
tambien necesitaron un desarrocllo, va gque en los afos anteriores
a la aparicidn de los abrasivos de diamante y los instrumentos
automaticos para el desbaste, pulido etc., 21 pulido mecanico fue
=1 procsso mas  tedioso gue era en verdad dependiente de la
habilidad del "artesano" gque preparaba las probetas. Lograr
superficies pulidas mecanicamente de alta calidad en la practica
era dificil adn para los metalografos mas 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 cuwal aparentaba ser capaz de producir
superficies de calidad con una buena reproducibilidad, fue de
gran atractivo. Aunqgue hubo  algunos cuantos experimentos
llevados a cabo en el principio de este siglo, el electropulido
fue inventado por Pierre Jacquet [3] de Francia en 1929 y fue
aplicada con éxito a la preparacion de la muestra metalografica
en 1935,
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Antes de 1937, fueron examinados réplicas de superficie [3]
de metal atacadas, pero las técnicas de preparacion de la probeta
@special Y U técnica necesarlias para dar resul tados
reproducibles puede darar a la probeta y la gula no siempre puede
extraerse inmediatamente después del montaje en el plastico.

En 1955, el primer microscopio electronico usando un haz de
electrones microenfocados fué comercializado v el estudio de
transmision de peliculas cristalinas delgadas las cuales habian
procedido espasmddicamente por muchos afos; sdabitamente rindio
resultados. Con las intensidades mayores y mejores poderes de
resolucion de los microscoplios nuevpos se hizo posible ver la
subestructura dislocada dentro de laminas de metal muy delgadas.
La técnica de la lamina delgada fué extendida rapidamente hacia
un  amplio rango de metales puros v aleaciones. Este periodo de
raplidos  avances parece que ahora ha pasado, y actualmente la
microscopla electronica de transmisidn directa esta entrando a
una etapa de consolidacion.

1.3.—- EL PULIDO ELECTROLITICO COMO METODO METALOGRAFICO

El pulideo electrolitico o electropulido, =] usado
ampliamente en la investigacidn y en la industria, es el méas
utilizado en la metalografia de aceros inoxidables, aleaciones
de cobre., de aluminio, de magnesio, zirconio v otros metales que
son dificiles de pulir por los métodos mecanicos. La tecnica
electrolilitica puede retirar completamente todos los rastros de
metal trabajado dejados por el corte, deshastado y operaciones de
pullido mecanlico usados en la preparacion de las probetas.

Sin embargo, no s2 ha desarrollado un mecanismo que sSea
aplicable universalmeante, v gue se haya encontrado aceptable. Adn
asi los estudios han producido wn poder de discernimiento
considerable dentro del fendmeno. La muestra del metal a ser
pulide por lo general s acabada con un predesbaste por abrasivos
de 8iC hasta la lija # &00. La muestra se hace &l anodo en una
celda electrolitica gue contiene el electrolito apropilado. La
superficie s suavizada y abrillantada por la solucion anodica,
cuando se emples la combinacion correcta de temperatura del baro,
voltaje, densidad de corriente yv el tiempo empleado.[?]
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1.3.1.- VARIABLES DEL PULIDO ELECTROLITICO

En un intento de duplicar resultados de otro, el metalografo
enfrenta la dificultad de controlar muchas variables
experimentales. Las variables gue influyen los resultados del
electropulido incluyens:

- Superficie del area a ser pulida

- Drientacidn de la muestra en el baro

- Beleccion del material del catodo

- Relacion del area superficial ancdo—catooo

-~ Espacio entre el anodo-cétodo

- Frofundidad de la muestra dentro de la superficile de
la solucion

- Composicion de la muestra incluyendo las impurezas

- Cambios en la composicion v tiempo de vida del bado
electrolitico

~ Temperatura del bafo

- Brado de agitacidn del baro

- Densidad de corriente v voltaje

- Tiempo

— Grado del tratamiento mecanico anterior o preliminar

- Manera de retirar la muestra del barfo

- Frocedimiento de enjuague

La necesidad de controlar todas estas variables actua como
un freno para su aplicacidn para muchos de los metaldgrafos,
mismos gue han reducido =1 empleo de este método.

1.3.2.— JUSTIFICACION DEL EMPLEDO DEL ELECTROFPULIDO

VENTAJAS

El electropulido posee muchas ventajas gus hacen gque &1
proceso sea atractivo. El electropulido correctamente aplicado,
puede ser de gran valor va que las superficies preparadas suglen
ser tan buenas como las mejores gue se obtienen por medio del
pulido mecanico. Cuando el desarrollo o procedimiento del
electropulido se lleva a cabo correctamente, las superficies
preparadas estan libres de ravaduras v se retira la deformacion
del corte y el desbaste. De ahi que el método sea ideal para la
preparacion de metales gue 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 21 trabajo en léamina 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 aque las condiciones de
operacidn han sido completamente establecidas, un metalografo
=in experiencia pusde ser entrenado rapidamente y obhtener unos
excelentes resultados. En algunos casos, 1 electropulido puede
reducir el sobretiempo reguerido para la preparacion. Alaunas
veces e]1 atague puede agregarse en £l 2 mismo electrolito solo
mediante la reduccion del voltaje aplicado cerca del 10 porciento
de aguel requerido para el pulido.

DESVENTAJAS

Desde el punto de vista de desventaja algunos de los
electrolitos son  téuicos y altamente corrosivos vy Dueden ser
explosivas. Desafortunadamente muchas publicaciones o
proporcionan una descripcion completa acerca de las precauciones
necesarias para el uso seguro de los electrolitos. Fara algunos

electrolitos, la rcomposicion del bafo y las condiciones de
operacion pueden variar substancialmente sin gue afecte los
resul tados, mientras que otros electrolitos deben de B

controlados rigurosamente dentro de unos limites muy estrechos
para obtener resultados satisfactorios.

El electropulido es apropiado para las metales puros y 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 pulido de los
constituyentes. Fueden encontrarse dos tipos de problemas. 51 la
segunda fase s antdica con respectoc a la matriz, esta SeEra
atacada preferencialmente. 8Si la segunda fase &s catodica con
respecto a la matriz, la matriz es atacada preferencialmente,
dejando la segunda fase en relieve, como es observado al
electropulir 1 hierro gris grafitico.

En algunas soluciones, por ejemplo aquellas gue contienen
adcido perclédrico, no es seguro el emplear monturas de plastico.
Ademés el trabajar con muestras muy peguedas s mas dificil ya
gue las puntas son atacadas a una velocidad mas réapida que el
interior, las puntas superficiales, los recubrimientos, fTisuras o
poros pueden no ser satisfactorios para la observacidn. Muchas
soluclones atacaran preferencialmente las inclusiones no
metalicas. En algunos casos, la superficie electropulida puede
ser pasivada y ser dificil de atacar.
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METODOS DE FREFAFSCTION
MET S OEFEE TS

Los métodos gue se discuten en esta seccidn se refieren al
campo de la metalografia que utiliza luz visible como medioc de
radiacion. Este campo s llamado en forma variada come
metalografia de luz visible o metalografia dptica para
distinguirla de la metalografia electrdnica.

La mayoria de los pasos en la preparacion de la probeta
metalografica SO0 aplicables a otros tipos de probetas
metalograficas tales como las de microscopia electrica, pruebas
ge microdureza. medicion cuantitativa de microestructuras [81.

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

La superficie de una probeta metalica pulida y atacada
muestra caracteres estructurales bhajo el microscopio optico, los
cuales son funcidn de la estructura metalica, =21 procedimignto de
preparacicon de la probeta v el método de observacion gue se esta
emnp leando.

El buen metaldgrafo combina el conocimiento de los efectos
de la preparacion de la probeta con el conocimiento de la optica
de 1la formacion de la imagen a modo de deducir el tipo de
microestructura.

A continuacidn se dan los puntos generales gue s& deben
tomar en cuenta respecto a la preparacion de 1la probeta
metalografica, para la obtencidn dptima de la misma, para
realizar un examen vy un diagnostico exitosos:

1.— Que la pieza o parte debe ser representativa del punbto a
estudiar.

2.~ EIl corte, desbaste v pulido hacerlos de modo que minimice el
distorsionamiento o flujo de material de la superficie

metalica causada por la deformacion mecanica y de esta forma
permita gue la microestructura original sea revelada por el

atague.
Z.—- Debe de guedar libre de ravas de pulido vy manchas de liguido.
4.~ Hacer un pulido de modo gue se Cconssarven intactas las

inclusiones.
Lograr una planicidad suficiente para permitipr un axamen a
grandes aumentos.

n
i




GENERALIDADES DE METODOS METALOGRAFICOS 7
MUESTREGSD

OFERSCITONES ENN LA
FREF&FSC IO DE LaS
FROEBEETA METAL OGRS TEA

2.2.- PROCEDIMIENTO DE MUESTREO

2.2.1.- SELECCION DE LA PROBETA METALOGRAFICA

la =zeleccion de las probetas de ensayvo para 1 examen
metalograftico gz extremadamente importante ya gue, 51 La
interpretacion es de gran  valor, las probetas deben BEr
representativas del material gue estd siendo estudiado. EI

proposite final del examen metalografico es lo gue generalmente
determinarda la localizacidn de los probetas a ser estudiadas.

Con respecto al propdsito del estudio de 1la probeta, el
examen metalografico puede dividirse dentro de las tres
siguientes categorias:

2.2.1.1.- Estudios generales o trabajo de rutina

Fara wn estudio general, deben de escogerse probetas &
partir de los lugares que sean los mas parecido posible para
revelar las maximas variaciones dentro del material bajo estudio.
For ejemplo, @r una fundicion las probetas deben de tomarse
dentro de las zonas en las cudles pusde esperarse aue ocurra la
maxima segregacidn, asi como las probetas en las cuales la
segregacion pueda ser la minima. En el examen del alambre o
fleje, las probetas de ensayo deben de tomarse de cada uno de los

extremos.
2.2.1.2.~ Estudio de fallas

5i tiene gue ser diagnosticada la cause de la falla, deben
tomarse las probetas de ensayo tan cerca como sea posible & la
fractura o al inicio de la falla. En muchos de los casos estas
pnrobetas se deben tomar de un Area alrededor de la falla, pars
una comparacion de las estructuras y las fallas.

2.2.1.3.~ Estudios de investigacion
Fara estudios de este tipo avanzado, €l mismo investigador

puede ser el juez de la seleccidn de sus probetas, va qgue el
mismo ha disefado su propio proceso de investigacion.
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2.2.2.- SELECCION DEL TIFD DE SECCION

Habiendo establecido la localizacion de las muestras
metalograficas a estudiarse, debe decidirse el tipo de seccion &
examinarse.,

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

En los= metalez trabajados en frio o en caliente, debe

estudiarse tanto la seccidn transversal y la longitudinal. En
este caso, las investigaciones especiales podrian reqguerir, en
ciertas ocasiones, probetas con superficies preparadas

paralelamente a la superficie original del producto. En el caso
del alambre y de redondos pequedos, la seccidn loncitudinal a
traves del centro de la probeta proporciona ventajas cuando se
estudia conjuntamente con la seccion transversal.

2.2.3.—- INFORMACION REVELADA POR LA SECCION LONGITUDINAL Y
TRANSVERSAL

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

. Variaciones en la estructura desde el centro a la
superficie

. Distribucidn de impurezas no metalicas a traves de la
seReccion

. Decarburizacion superficial en un material ferroso

. Frofundidad de imperfecciones superficiales

. Frofundidad de corrosion

. Espesores de recubrimientos protectores y

. Estructura de recubrimientos protectores

lLas secciones longitudinales se toman paralelas al eje
principal del material y son para revelar, en genaral:

. Extensidn de deformacion en las impurezas no metalicas

. Direccidn y grado de deformacidn plastica, como la gue se
muestra por la distorsidén del grano

. La presencia o ausencia de bandeado en la estructura vy

. En general para las correcciones logradas con cualquier
tratamiento térmico.lé]




GENERAL IDADES DE METODOS METALOGRAFICOS

MUES 1T RE I

2.2.4.- TAMAAD DE LA PROBETA METALOGRAFICA

La probeta para el examen metalografico generalmente, para
facilitar su preparacidn no debe ser mavor 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 sl pulido.

No siempre es posible el asegurar gue la probeta tenga las
dimensiones arriba mencionadas yva que el material a examinarse

frecuentemente ez mas peaquefo. Asi para pulir un alambre, flelie,
y otros articulos peguefos es necesario recurrir al montaje. Fara
mas detalles precisos al respecto referirse a la parte

correspondiente al montaje.

Las partes de las superficies examinadas siempre deben darse
con los resultados al reportarse vy cualguier descripcion de
alguna micrografia, de modo que esté completamente claro cuales
secciones se emplearon para el examen.
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2.3.— CORTE Y LIMPIEZA
2.3.1.— SELECCION DE PROBETA FARA CORTE

Muchas o la mayoria de las probetas metalograficas @on
empleadas para control del proceso. Se deben disefar piezas
satélite de prueba gue estén ligadas a las pieszas de forja o
coladas, de modo gue sdlo sea requerido un minimo de corte para
aobtener las probetas metalograficas.

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

gLe han tenido fallas de servicio. For 1lo gensral, las
investigaciones para estos fines requieren gue la probeta sea
tomada de una masa o proporcion grande del material, y por lo

regular involucran méas de una operacion de corte.

Muchos estudios metalograficos requieren mas de una sola
probeta, por 2jemplo el estudioc de la deformacicon en los metales
laminados, por lo regular requieren de dos secciones, Una
perpendicular y la otra paralela al eje mayor de la direccion de
la deformacicn. Las partes que han fallado pueden estudiarse
me jor, seleccionando una probeta gue intersecte el origen de la
falla, =i =l origen puede ser identificado sobre la superficie.
Dependiendo del tipo de falla, puede hacerse necesario &1  tomar
varias probetas del &rea de falla y de las secciones adyvacentes.

2.3.2.- TIPOS DE DAROS A LA ESTRUCTURA FOR 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 daAos gue se& pueden inducir en
l1a estructura al efectuar el corte:

2.3%3.2.1.— Arrastre de metal por el corte de borde. Una
jubricacion durante el corte tiende a mantensr este arrastre al

minimo.

2.3.2.2.- Calentamiento de estructuras endurecidas durante
2]l corte, lo cual transforma la microestructura y propliedades
mecainicas del material. Este calentamiento puede disminuirse
manteniendo las piezas refrigerandose durante el corte, 51 as
posible con agua, u otro tipo de refrigerantes.

2.3.2.3.— El corte por flama da una alteracion completa de

la estructura. Si es necesario este tipo de corte, debe tomarse

la probeta inicial de la pieza entera lo suficientementse grande

de tal forma que pueda volver a cortarse al tamaro apropiado de
a probeta por algin otro metodo.
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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 presion. Las Tfracturas
controladas pueden producirse por la prueba de impacto o la
prueba de tension, y pueden controlarse la localizacion de la
fractura mediante el muesquec o 21 ranurado del material.

2.3.3.2.—- CORTE POR DISCOS ABRASIVOS

Desde antafo, los instrumentos mas comunmente usados para el
corte en los laboratorios metalograficos son las maguinas de
carte abrasivo. Incluyen desde las peguedas para cortes deloados,
que son maguinas que emplean discos aglomerados con abrasivo des
diamante, de aproximadamente cuatro pulgadas de diameiro v solo
unas cuantas milésimas de pulgada 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 pulgada de sspesor.
l.as m&guinas de corte automaticas de disedo avanzado para
laboratorio emplean discos abrasivos de 6 a 12 puloadas de
diametro,

E1 corte abrasivo por disco puede producir dafos de
deformacion hasta de una profundidad tan grande como 0.04
pulgadas. Este dafo puede disminuirse empleando discos de corte
delgados. El disco duro (el gque esta hecho con materiales

aglomerados duros) cominmente es el mejor para cortar piezas
SUAavEeS, al contrario se prefiere un disco suave patra materiales
duros, va que se debe permitir un mayor desgaste de uno de los

dos componentes durante el corte.

Todo =] corte con disco abrasivo se debe de hacer en humedo.
Debe permanecer directo sobre el corte 2l fluido de agua o de
aceite soluble en agua. Algunas magquinas cortadoras de
laboratorio proporcionan corte sumergido. E1  corte en hamedo
producira un acabado de superficie suave, Yy lo mas importante
protegera contra el dafo eicesivo de la superficie, causada por
@] sobrecalentamiento.

2.3.3.3.- CORTE POR SEGUETA

Fste e quiza el método mas antiguo de corte en el
laboratorio metalografico. E1 método es aun usado con la segueta
manual, de motor o de banda. En el corte por seqgueta el dafo de
la superficie es; en primer lugar de deformacion mecanica, en

forma relativa solo un dafo muy peguero resulta del calor por
friccion. 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.
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Debe emplearse aceite o soluble en agua como fTluido de corte
para evitar el desgaste prematuro de los dientes de la segueta,
asi como para disminuir el calor por friccion, Qque 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 y durante el pulido., ya aque
deben ser retirados todo tipo de grasa y aceite mediante un
solvente apropiado. Antes del pulido debe guitarse cualguier
recubrimiento de metal que pudiera interferir con el atague
subsecusentes del metal base. Las fracturas rucosas, deben
limpiarse con una solucion diluida de citrato de amonio o de
dcido fosfdorico, cuando se trate de aceros.

a1 estudiar 2l acero base de un material galvanizado, por
ejemplo, debe removerse el recubrimiento de zinc con una solucion
de &cido nitrico en frio o de acido sulfurico diluido. E1 metodo
del Acido nitrico reguiere gue se evite 21 sobrecalentamiento,
ya gue las muestras grandes generaran un calor considerablej
colocando el recipiente de limpieza en un contenedor con agua s
evitard el atague del acero base despues de gue se hava retirado
el zinc.

Habrd4 ocasiones gque se requiera de otro tipo de limpieza,

mas adelante se hablard de dos tipos de dispositivos de limpieza
para la aplicacion en particular de piezas sinterizadas.

2.3.5.- IDENTIFICACION DE LAS PROBETAS

lLas probetas seran atiles solo si su origen es conocido. For
la tanto, las probetas deben marcarse claramente tal aque su
identidad no se pierda wuna sola vezx en la secusncla de

preparacién. Es importante que las marcas no causen ningoan cambilo
en la superficie de la probeta. Las marcas se colocaran sobre el
lado opuesto de la cara critica para evitar asi los danras. l.as
etiquetas de identificacion deben fijarse de inmediato  en la
montura, para evitar pérdidas de identidad en este punto.

La identificacion se puede hacer por los siguientes metodos:

A). Empotrado simultaneoc de una 2tiqueta de identificacion
gscrita

B). Inscrita

). Grabada por vibracion o electrdnica

D). Estampada
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2.4.- MONTAJE DE LA PROBETA

Existen muchas razones por lo cual es necesario wncarporar
una probeta en un dispositivo de montaje; el manejo se facilita,
hace posible 1 acomodar la montura si la forma y tamado de la
piera no es normal y que no posea esguinas agudas  1las cuales
padrian darar los pados y lijas de pulido.

Una probeta puede montarse antes del corte, despues del
corte, después del maguinado o pulido preliminar o adan incluso
después de algun tratamiento final de abrasion. 5in embargo. la
etapa a la cual se lleve a cabo el montaje tiene poca influencia
sobre cualguiera de las etapas de montalje por i mismo O en los
subsecuentes pasos de preparacidn. En la actualidad las probetas
son montadas casi totalmente en cilindros de plastico, en algunas
pcasiones son dtiles los disefos de grapas mecanicas.

Easandose en la técnica usada existen cuatro meéetodos
fundamentales de montar probetas:

a).— Monturas mecanlcas

b).—- Montaje por electrorecubrimiento
c)e~ Monturas de tipo fraguante
d).—- Materiales plasticos termofijos y termoestables

2.4.1.- MONTURAS MECANICAS

For 1lo general los alambres y las laminas se montan
acomodando varias probetas dentro de un paguete sosteniendolas
con dos piezas y dos pasadores. Estas piezas terminales deberan
ser de preferencia de la misma dureza que las probetas O piezas a
montarse, ya gque por lo general el redondeo de los bordes de la
seccitn a pulirse se debe a la diferencia de la dureza de las

probetas vy de los sostenedores. S5i esto no fuera posible, par lo
menos debe tener caracteristicas similares de pulido y abrasion .
cuando es de importancia la retencidn de la forma del borde.

También debe tener caracteristicas similares de atague o Ser
inerte a las soluciones de atague cuando sea necesario atacar la
probeta una ver realizado el pulido. Ademas las probetas deberan
estar estrechamente unidas para prevenir la absorcion excasiva vy
la subsecuente exudacitn de los liguidos de pulido y atague,
esta exudacion también debe evitarse si el reactivo de atagues
pueda dafar el sistema de lentes del microscopio.

Si no se tiene la separacicon adecuada surge otro problema,
que es el manchado a lo largo de todo el borde de la probeta,
esta 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
yva se menciont este material de rellenc no deberd reacclionar
electroliticamente con la probeta durante el atague. Tambisn se




GENERALIDADES DE METODOS METALOGRAFICOS 14
MONTAJE

pueden ocupar peliculas de material plastico en donde no surgen
problemas deblido a las diferencias de atague.

La presion del prensado también es de importancia, ya gue si
esta es5 muy baja se presenta la formacion de huecos, y en forma
contraria si la presidn es demasiado alta las probetas pueden
resul tar deformadas.

La naturaleza del procedimiento de monturas por grapas y las
precauciones asociadas a ella limitan su aplicacidn & probetas
con superficies planas. Como el método resulta incomodo de ahil
que su restriccion tiende a aplicarse solo en casos en donds el
montaje por plastico no es posible, o© por algunas razones
especiales, como por ejemplo, tamado muy grande de la probeta.

2.4.2.— ELECTRORRECUBRIMIENTO Y MONTAJE

Los alambres pequefos, probetas de formas extranas,
irregulares o algunas fracturas gue tengan gue examinarse en Ssus
bordes, por lo regular son electrortrecubiertas antes de montarse
para evitar las rasgaduras o el redondeo durante el pulido. Estas
probetas recubiertas son montadas despuses por algun otro

procedimiento de montaje.

Los metales ferrosos son recubiertos con cobrse para este
propésito, el procedimiento se presenta como anexo A, 0 la
pagina siguiente,

Los metales preciosos por lo general se recubrsn  con
niquel, oro, plata, mientras que las fracturas de muchos metales
no ferrosos se recubren con plata.

El metal de recubrimiento debe de ser un metal ligeramente
mas suave gue la probeta para evitar la diferencia de pulido del
material que pudiera enmascarar el borde y no debe reacclonar
@lectroliticamente con el metal base de la probeta.
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A N E X O A

PROCEDIMIENTO PARA RECUBRIR MATERIALES FERROSOS
fd

1.~ Aplicar primero un recubrimiento rapido en un bafro de cianuro
COMFOSICION BAMD DE CIANURO

22.5 gramos de Cianuro cuproso

4.0 gramos de Cianuro de sodio
5.0 gramos de Carbonato de sodio
1.0 litro de agua

2.~ Aplicar 1la densidad de corriente de 0.2 Amperes/dmZ a este

baro

Z.—~ Seguir con un recubrimiento en un bafdo de sulfato de
COMPOSICION DE BAMO DE SULFATO DE COBRE

250.00 gramos de cristales de Sulfato de cobre
75.00 gramos de acido sulfarico
1.00 litro de agua

4.—- Aplicar Een este bafo una densidad de corriente de 2 a 4
| L&

Amperes/dma. Hasta la obtencidn de la capa deseada par
proteccidn de los borde.
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MONTAJE EN CILINDROS DE FLASTICO

reguirimentos
ografico
plasticos

et

sOn por e
disponibles en la actualidad hac
exigencias, por lo tanto s necesarl
gran namero mismos para gue pueda ser sel
mas apropiados ;-
esto debemos
aplicacian
plasticos disponibles.
as propiedades de los plasticos de montaje.

realizar

conpcer

3.1.-REQUERIMENTOS DE LOS PLASTICOS DE MONTAJE

orocesn de montaje no deberd dafdar la probeta causandole
figsica o cambions estructurales, los cuales
detectados en el examen microscoplco subsiguiente.

distorsion

resistencia adecuada a la distorsion fisica &
elevadas, si la probeta reqguiesre ser calentada
atague o lavado.

Es deseable una
temperaturas
durante

resistencia adecuada a los reactivos guimicos

regquisre
solventes
probeta

El atague de esta naturaleza es relevante
marcada deteriorizacicon del plastico
debido a la reaccion v/o los productos de 1

e depositan sobre la superficie de la probeta.

montada.

manchas
sclucion

indeseable
plastico-probeta, porque el escurrimiento de las soluciones &
de la fisura puede causar el manchado de la superficie
Esto también es 01ftil cuando se desea una bDuena
orillas de la probeta, particularmente
presentes sabre la probeta peliculas
irregulares delgadas (tales como los oxidos).

preparada.
retencidn

superficiales

desearse que €l plastico penetre y llene los pEQUeRos

f

de los pléasticos usados en &1 montajle
lo regular poco exigen «» Ninguno de
en frente a
O posear un
leccionado el
para la aplicacidn en particular. Fara
sep capaces de adecuar las necesidades
particular con las propiedades de los
For consiguisnte, &n principio hay gue

de los cuales pueda ser sumergida la

b O

S forme una fisura en la intercara

hendiduras o grietas de las probetas (cuando, por

ejemplo

dificultades en el contacto de las=

durante la preparacidn vy el atague).

soluciones

abrasion y pulido del plastico deben ser
aguellos de la probesta.

similares

necesario una conductancia eléctrica significante si la
atacada o pulida slectroliticamente.

probeta
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ransparenclia gus permita el

e la superflcils

de mo 1 d

»
]
L

y de facil

ac CC tdebe SER sencillo
i

0 puede ser la consideracion final, aunque debe de

astc
mantenerse en perspectiva contra los otros Ccostos de

2.4.3.2.—- PROPIEDADES DE LOS PLASTICOS DE MONTAJE

= -ontinuacion se comparan los plasticos uno a uno Cor

propiedades enlistadas en la tabla 2.1
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TABLA 2.1
PROFIEDADES TIFICAS DE PLASTICDOS ADECUADOS
FARA MONTAJE METALOGRAFICO
CONDICIONES DE  MOLDED

TEMPERATURA DE

|
)
l
PLASTICD TIPD | DISTORSION DE
l ' CAR
TEMFERATURA PRES_I}]‘J ! TIEMFO . " |
'C lb/pl® | | nota S |
1 ] l ] L |
| { i | i Ii
's_
Fenslico Teraofi jo 170 4000 S min 140 l
polva de nota | {
moldeo .l
;
fAcrilico Termoplistico 150 4000 sin 65 F
polvo de |
aoldzo de ’
polimetil .
metacrilato i
Epoxico Teraofijo 20 - 40 24 hr &0 .
resina fra- nota 2 nota ¢ ‘
guante ‘|
|
i
Allyl Termofi jo 160 2500 & min 150 :
compuestio de nota 3 !
moldeo i
|
i
Formvar .
compuecio de Termoplastico 220 4000 sin 75 {
moldeo de i
formol i
polivinilo
Folivinil Tersoplédstico 140 3000 sin 50
compuesto de nota &

moldeo clora-
do
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TABLA 2.1

COEFICIENTE DE VELOCIDAD VELOCIDAD
EXPANSION DE DE
TERMICA ABRASION PULIDO RESISTENCIA  QUIMICA
TRANSFARENCIA
in/in/*C um/min um/min
nota 8 ' nota 7 nota B
!
3- 4,5y 107 100 9 Opaca Sin resistencia a acidos
fuertes o alcalinos
:'
3 - 9x 10 7.5 Blanca 5in resistencia a los |
dcidos fuertes
|
|
3
4-7x107 100 1 Clara pera Ligera resistencia a la mayo- |
con un café ria de los alcalinos y acidos E
brillante en Resistencia pobre a los écidcs!
el color nitrico concentrado y al ace-|
tico glacial :
i
3-8 0" 190 0.8 Opaca 8in resistencia a los acidos |
fuertes y alcalinos |
5 l
h=8yx O™ 20 1.1 Clara pero Sin resistencia a los |
con un café dcidos fuertes |
brillante en [
el color {
i
|
5 - 18 x 1079 45 1.3 Opaca Alta resistencia a la i
|

mayoria de los acidos
y alcalinos
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NOTAS REFEREMWNTES A LA T a4 Bl & 1

1.- Grado relleno de madera, de preferencia con bajo contenido de relleno

2.- Resina epdxica l1{guida con un endurecedor amino alifdtico

J.- Polimero diallyl ftalato con un rellenc de asbesto

4.- Un P.V.C. estable rigido; por ejemplo, una mezcla de 100 partes de una pasta grade fabrica, dos
partes de fosfato dibisico de plomo, y dos partes de sulfato tribasico de plomo.

5.~ Coma Esta detersinado por el método descrito en ASTM D&4B-56, como una resistencia de fibra de 264
Ib/plag =

6.- El coeficiente de expansién térmica de la mayoria de los metales estd en el rangode 1 -3 x 10
in/in/*C, 5

7.~ Velocidad de abrasidn para una probeta de un 4rea de | cm * desbastada con una lija ljgerament2
gastada de grado 600 de carburo de silicio bajo una carga de 100 g a una velocidad de 10 ca/ain;
estas son aproximadamente las condiciones que se aplican durante la operacidn de abrasion comin scbre
una rueda giratoria a 200rpm.
Para algunos metales las cifras comparativas son:

Croma 1.5 um/min
Latén (70/300 14 um/min
Aluminio 43  um/min

B.- Velocidad de pulido de una montura de 1 pulg. de dismetro scbre una rueda giratoria a Z30 rpm
cubierta con un pafo de cerdas sintéticas y cargado con un abrasivo de diamante de 4 - B um de gradc.
Estas cifras son comparables con las de la tabla 2.2,

9.- Depende de la escala de curado, puede ser tan alto como 110°C cuando el curado es en calienta.

NOMBRES COMERCIALES DE ALGUNOS TIPOS DE PLASTICOS

TIFD PRESENTACION COMERCIAL
FENDLICAS POLVOS DE COLORES NEGRO, ROJO, VERDE Y COMO PREMOLDES.
DIALYL FTALATD POLVO AZUL
TERMOPLASTICOS POLVO TRANSPARENTE (TRANSOFTIC)
EPOXICA JUEGD DE RESINAS (EPO-KWICK. FAST CURE EPOXY)

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

Se disponen de dos tipos generales de plasticos, es decir,

agusllos ClLae deben ser moldeados bajo presion a
temperaturas elevadas y aguellos gue pueden ser colados
como liguido &l cual polimeriza subsecusntemente a presion
atmosferica y temperaturas cercanas a la temperatura

ambiente (tipo fraguado). El1 moldeo en el primer caso pusde
causar los siguientes tipos de dafos a la probeta: fractura
de 1los materiales fragiles , distorsion de las probetas

gquebradizas . cambios estructurales en las aleaciones

endurecimiento por precipitacion , si estas ocurren a

de

las

temperaturas de moldeo, introduccion de enmascaramientos por

deformacidn de ciertas aleaciones (laton v circoniol.
darnto por presion s evita completamente con el uso

El

de=

plasticos de fraguado y es mayor el dada“o por calenfamiento

ya que algun calentamiento puede ocurrir debildo a la
maturaleza axotérmica del proceso de polimerizacion.

ii).— Distorsién del plastico a temperaturas elevadas
Los plasticos de moldeo pueden ser ademas subdividldos &eri
los tipos termoplasticos y termofijos. En estos Odltimos

OCcurre un proceso de curado a la temperatura de moldeo

",

se debe permitir un tiempo aproplado parsa gue sea completo.

En el caso de los termoplasticos el proceso de moldeo

solamente el de consolidacion, es un pProceso gue se 1nicia

una temperatura un poco abajo de la de moldeo enlistada

EX

&

a&n

la tabla 2.1 el cual se completa en un tiempo corto despues

de que se alcanzd dicha temperatura. 5in embargo, una ves:z
consaolidado, el termopléastico debe ser enfriado por debajo
de cierta temperatura caracteristica, antes de que Este
pueda = forzado, va gue puede s distorsionado
seriamente. For otra parte, no puede Ssar calentado
subsecuentemente arriba de esta temperatura, sl se qulere
evitar la distorsion sera solo bajo presion . Esta
temperatura, la cual es conocida como temperatura de

distorsion en caliente. no puede definirse con precision

debido a que es dependiente del esfuerzo aplicado Yy

del

grado de tensidn aceptado. Las caracteristicas enlistadas en
la tabla 2.1 son para una serie de condiciones normalizadas

vy son solamente comparativas, aungue pueden dar
indicacion a groso modo de la temperatura a la cual

Lna

=

plastico permanecerd sin distorsiones serias en la practica
del montaie metalografico. Notese que los termoplasticos
tienen temperaturas de distorsidn en caliente m&as bajas

comparados con los plasticos termoestables.
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iii).

Los materiales termofijos. entonces regueriran la aplicacion
simultanea de presion y temperatura durante el ciclo de
moldeo v debsn retirarse del molde de la prensa a la
temperatura méaxima de moldeo. lLos materiales tipicos
termofijos =zon los compuestos fenolicos, y en el mercado
existen incluszo como premoldes para cuando la seccion de la
piera no deba ser deformada por la presion inicial, ademss
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.s

Los materiales termoplésticos se mantienen Tfundidos a
la temperatura maxima de moldeo y deben enfriarse cerca de
la temperatura ambiente antes de retirarlos del molds de la
Orensa. Debido a sus valores de presion bajos gus 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 excelentes cualidades

de adhesion v la viscosidad apropiada para rellenar las
muestras con cavidades vy poros. Las monturas tienen un
contraccion baja, son  duras, son  densas vy Con Lna

resistencia alta a la abrasion mecanica y al ataaue guimico,

— Resistencia al ataque quimico

Todos los plasticos enlistados poseen una resitencia
adecuada & los reactivos comparativamente suaves gue se
emplean para muchos de los atagues metalograficos. Bin
embargo, muchos muestran una resitencia no satisfactoria a
los reactivos fuertes empleados, por ejemplo. los usados en
@l ataque de los metales refractarios. El cloruro de
polivinile v los plasticos epdxicos son satisfactorios en
mste aspecto.

Los plésticos también muestran una resistencia variada a los
solventes mas comanmente empleados en las operacliones de
limpieza vy secado; aungue en esta instancia, puede escogerse
el =onlvente satisfactorio cue se adecide al plastico. For
sjemnlo, todos los plasticos enlistados poseen wuna busna
resistencia al alcohol, pero el epdxido y el formvar (tipo
de resina comercial), son atacados por la acetona, Como para
permitir la formacion de manchas cuando se emplea dicho
solvente para el secado; los pléasticos de acrilico son
atacados severamente con la acetona y por los hidrocarburos
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

VD)=

Solamente uno de los plasticos enlistados, particularmente
@l tipo epoxico fraguante se adhiere filsicamente a los
metales, y este es un reguirimento basico para la ausencia

completa del fisurado entre la probeta v la montura. 5in
embargo, pusde obtenerse una ausencia aparente del fisurado
con algunos de los plasticos restantes, procurando que sean
tomadas las precauciones adecuadas.

El primer factor de importancia aqui es la relacion de los
coeficientes de expansion térmica del plastico y de la
probeta. El coeficiente de expansidn de los plasticos varia
sdlo ligeramente del rango caracteristico de los metales
{tabla 2.1). Es preferible una diferencia mavor debido a gue
ezto aumenta la tendencia del plastico a contraerse sobre la
probeta durante el enfriamiento desde la temperatura de

moldeo. Asi mismo es deseable el mantener la presion de
moldeo durante el enfriamiento asi como la temperatura mas
baja posible, aungue existe un peguefo punto en la
continuidad de eéste mas balo que la tenperatura e

distorsion en caliente; por consecuencia esta precaucion
sara menos efectiva entre mas alto sea la tenperatura  de
distorsidan en caliente del plastico.

El cloruro de polivinilo v los plasticos acrilicos poseen
caracteristicas buenas en orden ascendente de merito en
estos puntos. No obstante, aian no se obtendra la ausencia
satisfactoria de fisuramiento con estos materlales cuando la
forma de la probeta impida la libre contraccion sobre
ciertas superficies. For eJjemplo, pueds obtenerse LM &
probeta con ausencia satisfactoria de fisuramiento en la
superficie externa pero no en la interna de una seccidn
transversal de un tubo.

Habilidad de rellenar poros y cavidades o hendiduras

Todos los pléasticos liguidos de fraguado muestran dna
tendencia significativa de rellenar los poros Yy las
hendiduras de la probeta. Incluso esta tendencia es solo
leve y por lo regular se tienen gue emplear técnicas de
impregnacicdn al vacio cuando este factor sea importants, por
ejemnlo en el caso de piezas sinterizadas.
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vi).—- Grados de abrasidn y de pulido

Todos los plasticos poseen grados de abrasion mayores
comparados con los metales, pero los grados para los
diferentes plasticos difieren considerablemente entre si
(tabla 2.1). En términos generales, son mucho mas altos para
las resinas qguebradizas termofijas que para las del tipo
termoplastico. For otro lado, los grados de pulido son
extremadamente bajos, siendo menores gue cualquiera de la de
muchos metales (comparar la tabla 2.1 y la tabla 2.2).

Esto puede significar que el grado de pulido de una probeta
montada esté restringido al del plastico: de ahi que no ELS
desee el uso de los plasticos con arados de pulido
pequenos.

Estos factores tienen un efecto importante sobre la
retencicon de los bordes de la probetas. Se ha demostrado gue
el formvar y el cloruro de polivinilo son los plasticos mas
satisfactorios para este punto vy los plasticos fendlicos vy
epoxicos son los menos satisfactorios
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T A

B

L A

2.2

VELOCIDADES COMPARATIVAS DE PULIDO DE METALES Y
ALEACIDNES COMUNES

1

L

PROBETA
VELOCIDAD DE FULIDD
ALEACION CONDICION RANGD DE FUSION DUREZA
i HV um/min
Eutéctico Recién 295 i1 24
Sh-Sn-Fb Colado
Estano Recocido 23 9 9
Cadmic Recocido 321 22 14
Flomo Recocido 327 5 i
linc Recocido 421 30 12
Magnesio Recocido 630 40 16
Aleacion de aluminic  Tratada 380-630 105 13
termicamente
Aleacion de aluminio Recocida 380-510 4 B
Aluminio Recocido 560 23 9
Latén (40% In) Recocido 200-905 153 15
Latén (304 In) Recocido 915-753 95 14
Flata Recocido 9460 30 12
Cobre Recocido 1083 45 11
Acero Auste- Recocido 1400 - 1425 170 3
nitico
(18%Cr, 8INi)
Niguel Recocido 1452 125 0.3
Titanio Recocido 1725 275 0.1

j

NOTA:Las probetas de (0.5 pul de diametro) pulidas en un disco de pulido a Z30 r.p.m.

cubierta

de un pano de cerdas sintéticas y "cargado” con abrasivo de diamante de 4 a B um de grada.

Dividir

alcanzar la diferencia en el area de la probeta.

estas velocidades de pulido entre cuatro cuando se comparen con

la tabla 2.1 para
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vii).— Conductividad eléctrica

L.os plasticos poseen como caracteristica e buenos
aislantes eléctricos, por lo tanto se presenta un problema
dificil el obtener umn contacto eléctrico con la praobeta. E1
contacto puede hacerse con la superficie preparada por mead1io
de urma sonda lo cual puede resultar en una mala distribucion
de la corriente; o tambien por la parte superficial
posterior mediante la perforacion de un orificio 2n la parte
posterior de la montura, lo cual es dificil y puede dafar &
la mayoria de los tipos de probetas. Antes del montaje
tambiér pueden adaptarse guias, pero esto puede dafar a la
probeta vy la guia no siesmnpre se pu2de extrasasr inmediatamantea
despues del montaje en el plastico.

l.os  arreglos de contacto ilustrados en la fig. 2.1 son LS
mas dignos de confianza, pero resultan complicados » har gue

nlanerarlos o disedarlos con anteriaridad.

Nivele hasta aqui

Epdiico

Muewsztra

e Liicits

. M

n
o

F I 6 U R A 2.1

METODO FPARA OBTENER EL CONTACTO ELECTRICD PARA PROBETAS FEQUERAS
(H D F F M A N)
B2

5]
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La solucién mas facil al problema es 21 hacer el montaje
plastico conductor, un reqguirimiento razonable serlia
convertir la resistencia desde la superficie praeparada
hasta la superficie posterior de la montura del orden de 100
ohms. Esto se puede llevar a cabo mediante 21 mezclado de
cerca del 10 porciento en volumen de polvo met&lico,. tal
como las hojuelas de aluminio o de cobre en a1 plastico
antes del moldeo. Bajo estas circunstancias, puede obtenerse
una montura de baja resistencia, sin embargo, s0lo se hace
posible si se comectan cadenas de las particulas metalicas
dentro del plastico. En la practica, la resistencia de las
monturas preparadas por esta tecnica varlian en forma
impredecible desde unos pocos ohms hasta casi el inTinito.

Consecuentemente las monturas que son de baja resistencia
pueden hacerse mediante el recubrimiento de las particulas
individuales de plastico 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
merclado con el 10 porciento en peso de carbon negro fino.
Las monturas asi{ realizadas tendrian una sobreresistencia en
el rango de 100 a 200 ohms. Fuede moldearse un disco del
metal apropiado y montarse en la superficie posterior de tal
montura, cuando se pueda hacer el contacto directo con este
disco.

Si por cualguier razdn, 21 plastico conductor Dposee un
efecto adverso sobre las caracteristicas de las caras de
trabaijo de la montura, entonces puede prepararse un montaje
con la distribucidon que muestra la figura 2.2. (Ver el
anexo B, pagina siguiente).
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A ‘N E X O B

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

Coloqgque la probeta en el dispositivo normal de montaje, ¥
vacie @] pl&astico sin tratamiento, el suficiente para cubrir la

base de la montura, mientras gue deja la superficie pa:terlaw des
la probeta expuesta.

Coloque o insaerte un tubo, el cual posee un diémetro
externo algo mas pegquefnc gue =] diametro interno del molde.

Rellene el @spacio anular resultante con plastico no
tratar vy llene el tubo a un nivel un poco mas alto

plastica conductora.

Retire lentamente &1 tubo mientras lo golpea suavemente.

Cu

r a moldura en la forma normal. La distribucidn del
plastico

-

1 1
debera ser como se ilustra en la fig 2.2. [2]

i

Folwvo conductor

DIAGRAMA DE FPROBETA MONTADA CON UN NUCLEOD DE PLASTICO
CONDUCTOR Y LAS SUPERFICIES DE TRABAJO DE FPLASTICO NORMAL
(LADROGA)

[2]

o |

Folvo no conductor
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viii).— Transparencia

Los acrilicos son los dnicos pléasticos enlistados gue son
altamente transparentes, aungque los tipos epoxicos y formvar
eon 1o suficientemente transparentes para muchos propogsitos.

2.4.3.3.- USOS DE PLASTICOS

Aungue, como va se ha observado., tiene gue s@leccionarse el
mejor pléstico para cada aplicacion especifica degpués de hacer
una detallada consideracion de la importancia relativa de un
numero de factores, aun es posible el bosguejar alogunas
conclusiones generales acerca de los campos de aplicacion de
varios plasticos. Asi tenemos gue:

Fendlicos.— Tienen poco por resaltar, exceptuando su facil
disponibilidad v bajo precio. Sin embargo, su emplec s
el adecuado, solo cuando la montura sea usada Como
instrumento de manejo.

Acrilicos.—- Foseen poca resistencia quimica, particularmente a
solventes, virtualmente restringen su gmp leo en
aplicaciones donde se requiera una extrema claridad en
la montura.

Ep6xicas.- Aplicacidn especial como resina de moldeo. Otras
ventajas que tienen son; se obtiene una adherencia
verdadera a la probeta, la montura es transparente vy
sdlo se reguiere de eguipo de moldeo simple.

Allyl.- Froporciona una mayot adhasion aparente ¥ Una
praeservacion de los bordes comparado con el tipo
fendlico. Fero son menos satisfactorios en estos

aspectos comparados con los tipos polivinilos formal v
clorados. No son de facil disposicidn vy son caros. ODtra
dezsventaja son sus bajas velocidades de pulido vy una
resistencia pobre a las acidos fuertes.

Formvar.— Excelente en las caracteristicas de adhesion aparente y
retencidn de bordes, incluso son menos caros y facil de
conseguir. Son comparables a los fendlicos por cuestion
de precio, disponibilidad y de facil manejoj 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 secusncia de abrasion es la
produccion de una superficie plana y el otro reguerimiento des
igual, o incluso aan mayor importancia es que esta debe contener
gl minimo de superficie danada.

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

La superficie rugosa resulta de un desbaste grusso Yy S
encuentra en un rango de 10 a 100 micras ( 1 micras 1/1000mm) . E1
deshaste fino permite wuna rugosidad de 1 a 10 micras vy produce un
plano o superficie lisa, que solamente es adecuado para el examen
macroscopico o para macroatague.

Existen varios métodos de desbaste, en 2l cuadro Z.1. e
resumen los mas comunes en la preparacion metalografica.
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2.5.1.— TIFDS DE METODOS FARA DESBASTE Y PULIDO METALOGRAFICO
cC u A D R O 2.1
RESUMEN DE LOS METODOS
DE DESBASTE Y PULIDO METALOGRAFICO
r—w- HUMEDD — MANUAL

|

— MECANICO — F——+— VIBRACION

i
l— 8L — LRUT%CIGN

— ELECTROLITICA MECANICA

L ELECTROEROSIVA
—— ELECTROLITICO
—— MECANICO ELECTROLITICOD
—— GQUIMICD
FPULIDOD

—— MECANICO QUIMICO

B MANUAL

|

L MECANICO }_ VIBRACION
|

L— MANUAL

CORIE, LEL MICROTOND
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2.5.2.— DESBASTE Y FULIDO MECANICO

El desbaste y pulido mecanico son los mas comunes. Se
componen ya sea de un removedor abrasivo, o empleando una tecnica
manual sobre un abrasivo fijo, platos o discos vibrantes, rusdas
giratorias o bandas continuas.

2.5.2.1.— MECANISMO DE DESBASTE

Durante el desbaste y pulido mecanico la supesrficie es
removida por el abrasivo en forma de virutas o rebabas. =0
ConNsecusncias caracteristicas de estos, las FPavyas, la
deformacion v algunas manchas.

El propdsito del desbaste v pulido mecanico es producir  una
superficie adecuada por medio de una remocicdn paso a paso del
material deformado hasta gque este sea Insignificante.

En el desbaste grusso se obtiene Lina deformacion
predominante, y durante el pulido lo es el manchado debido al
flujo plastico. Esto se ilustra esguematicamente en la figura

A w .

Se considera gue el pulido produce un plano superticial v
gue las ravas del desbaste han sido removidas. Las rayas
profundas han sido llenadas con un material que previamente
sobresalia en la superficie. Esto &s resultado de las particulas
abrasivas sueltas no soportadas o suspendidas en el parno en las
etapas de pulido. Este efecto da la elevacion de la capa negra
manchada como se nuestra en la figura 2.3 Esta region esta
compuesta de diverso material deformado de la muestra, mezclado
con los compuestos de pulido.

Junto a esta capa esta un rango de material deformado con un
decremento de deformacidn hacia el interior de la probeta. Las
lineas de igual deformacidn no corren paralelas a la superficie
de la probeta, pero siguen €l perfil por la accian del desbate
grueso.

Las wvariaciones en las condiciones de la superfie producen

diferentes propiedades, tales = Omo los potenciales
electroguimicos. Las A&reas que tiene 21 mas alto orado de
deformacion , por ejemplo, tienen la mayor reaccion a las

soluciones de atague y por lo tanto son disusltas en un alto
grado. Esta = la razon por la que reaparecen las rayas de la
superficies pulidas después de ser atacadas, revelando asi  una
preparacidn deficiente.
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— Contornos de igual fragmentada
Qa deformacidn e | g
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Fegidn sin deformacidn

FIGURA 2.3.

DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LA REGION SUPERFICIAL
DE UNA MICROSECCION DESPUES DEL
DESBASTE Y PULIDO

£%7
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2.5.2.1.1.- ESTRUCTURA BENERAL DE LA CAFA DEFDRMADA FOR

MECANISMO DE ABRASION

L.

La estructura o patron general de la deformacion plastica en
la pelicula daRada es la gue s& revela por el examen

metalogradfico de las secciones escalonadas (taper ssction)
DEFINICION DE TAPER SECTIDN: [4]

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

La seccidn cénica o disminuida transversal son cortadas con la seccion
perpendicularmente a la posicion de las rayas unidireccionales, y la
seccion disminuida longitudinal lo es con la seccidn lineal paralela a
las rayas.

En la figura 2.4, ze  da la distribucion completa

esfuerzos en la capa deformada, en la gue se da la variacion
esfuerzo COMmo funcion de la profundidad a un punto dado
variacien ern profundidad de un limite particular de esfuerzo

de
del
la
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FIGURA 2. 4
DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LA DISTRIBUCION DE ESFUERZOS

EN LA CAPA DEFORMADA FPRODUCIDA POR LA ABRASION

0

DE

ESFUERZIOS

CAFA

CAFA

“A"

5

“B"

/,f’

g

D A D

10

D I

EN UM

N

15

R O F U

[V

0t

epresent ﬂ:ﬁn psaguematica de la distribucidn de esfuerzos
en la deformada, producida por la abrasion de un laton
~ecocido 70: A0, sobre una lija grado 220t
CAFA A: La capa exterior fragmentada.
CAFL B: La ar con esfuerzos menores mostrando el limite
plastico vy LA limite de esfuerzo aprox. a un 5S4 de nivel de
compresion

Ei el extremo derecho del croguls se indica la forma
aprorximada del gradiente de esfued s en un plano vertical.
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2.5.2.2.—- COMPUESTOS PARA DESBASTE Y FULIDO

n metalografia se emplean los polvos inorganicos como
abrasivos .

I

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

El tamafo de particula uniforme en un abrasivo da v
conocidos para calificar un buen abrasivo metalografico. S5e usa
la malla PAra denotar el tamano de Qranos abr
individualmente. Esto corresponde a la abertura de la criba por
pulgada lineal en la criba estandar. For ejemplo. un abrasivo de

=20 mallas contiene particulas que pasaran justo a traveées de uné
criba teniendo 240 orificios de apertura en una pulgada lineal.,
pero gue seran retenidos por la mas fina cercana 0 sea 320 mallas

en la criba.

Ademas del namero de malla, el tamafoc de grano y el grado de
desbaste son usados por lo regular como estancares Dpara la
clasificacion de los materiales abrasivos.

Los bordes, la alta dureza, la alta densidad e
recubrimiento y los buenos depositos en el material de soporte
incrementan sustancialmente el grado de corte Y reducen  la
profundidad de deformacion. El diamante es superior a lecs otros

5

abrasivos debido al grado con que cump le ios reguerimeintos
anteriores,
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Los compuestos de diamants son solubles tanto &n agua COMO
en aceite, y comercialmente existen varios tipos gue sg& adecuan &
loe requerimentos especificos de pulido. Asl tenemos. por
sjemplo, fluidos base aceites de origen mineral y aceites
hidrocarbonados de pulido, de la marca BUEHLER:

FLLUIDO MARCA METADI (base acuosa)
ACEITE PARA PAMD AUTOMET (base acelte)
E123

I

2.5.2.4.- RELACION PRESION CONTRA VELOCIDAD DE REMOCION

Evisten does factores que participan en la presion aplicada
sebre la muestra, la carga externa gue se aplica sobre la muestra
0% la presidn de adhesidn gue se crea por la tension de L&
superficie de el fluido (lubricante). Estas presiones =00
importantes en la medida en gue controlan la profundidad de las
ravas y por consecuencia la profundidad total de deformacion.

Fara los abrasivos de tamado de particula gruesa que s

usan en las etapas de desbaste grueso y fino, la distancia entre
la muestra v 21 pafo es relativamente grande debido al tamaro de
la particula. En esta circunstancia, la presion principal
efectiva es el peso de la probeta vy la fusrza aplicada
externamente.

Con el tamafo de particula generalmente usado para el
pulido, la distancia muestra-pafo se vuelve menos significativa,
y esta distancia se aproxima al tamarno del diametro de l1a
particula. Las consideraciones tedricas muestran una relacion
aguda en la presion de adhesion, comoc s& veé an la figura Z.7.
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DIAMETRO DE FARTICULA
(MICRONES)

FIGURA 2.7
L7

Cada tamafo de abrasivo debe considerarse por
presign mostraré& un incremento con la disminucion
particula. Dentt+o de ciertas limitantes de
orofundidad de la capa danada es ligeramente afect
tanto, zi deseable el emp lear las pDreslones
carrespondientes, para obtensr lag maximas

remoc 100N .

velocidades
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VELOCIDAD DE REMOCION Y EFECTO DE FRESION

linesalmente con la

velocidad de remocidn se incrementaré
var figura 2.8:1

L&
sion hasta un punto critico y despues decaera,

m

pr

~—  TAMARD (MICRONES)

150 85 35 23 20 1
2 —fp0 . 3N 0 T

20 o

15 - ROLADO DE ACERD ALTO CARECONO —
(A TIEMPD Y CARGA CONSTANTE)

10 -

5+ il

VELOCIDAD DE REMOCION (UM/MIN)

l l | | 1 1 &l
0 100 200 300 400 500 600 700 800
~—— [AMARD DE MALLA  (SiC)

FIGURA 2.8.

E73
73 rango de tamano de particula mas grueso ( malla 50-
180/3850-70 micrones), tamafns gque se emplean en el desbaste
Grueso, no tienen la fuerza dinamica para prevenir la fractura.
fractura debido a la presion exHCesliVa, 1a

Cuando ocurte la
superficie se& vera impregada con estas
Tal fracturamiento se observa para las

particulas fragmentadas.
velocidades de remoclon

de los tamafos de particula de 120 y 180 mallas. En las
SEeCUenclas normales de pDreparacion metalografica,

-afortunadamente., @s raro utilizar estos tamafos de particula, Y
en realidad se puede empezar Ccon abrasivos de malla 240 el cual
posee una velocidad de remocidn mayor, una menor profundidad de
rayvado y por consecuencia una disminucion en la profundidad total

de deformacicdn como se observa en las figuras Z.9 y 2.10
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= kit

@slon, tismpo Vv velocidad

Incrementando los valores de pre
generalmente se trabaja con un mayor grado de remocion O

deformacian varia de tal forma que:s

cto de

pusde causar Ca lentamiento

* Una temperatura exo
\ flujo de material 1 cual pusde causar cambios

=1y la microestructura. La presion Mo debe HEe

demasiado alta especialmente durante €l pulido.

* S prefieren tiempos cortos de deshaste y tiempos

rgos de pulido. Sin embargo el pulido en pafo con

abrasivos diferentes al diamante deben ser tan
=

s CcOomo  sea posible, porgue pusden resultar
efectos de relieve de los grados
n

diversos
0S componentes

diferentes de remocion en los
fUCTura.

individuales de la microe

#*  FPar materiales gensralmente sa aplican
velocidades y pulido bajas. Fero para

algunos materiales extremadamente duros,
{ceramicos. compuestos intermetéal icos, carburos
cementados) . s prefieren velocidades a

pulido .

= Debido a gue el incremento de velocidad en el
deshaste ¥ pulido aumenta la temperatura
superficial, los materiales seEnsibles al calor

ia

deben pulirse a velocidades ba

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

l.a 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 70° entre
cada paso para evitar la formacion
t pulidao. Cuando se usa un disco para desbate y pulidao,

de ravas orientadas en el

desbaste vy

la rotacicn de la probeta es en oposicidon a la direccion de
rotacion del disco, vy esto eliminara las rayas o trazos
direccionales las "colas de cometa’ para ciertos tipos de

g s 1
"e1l desprendimiento” g fases popremsnte
imientos tambian

a microestructura. Estos mov
remocion igual de material sobre to

consol

1 o

e N T
i
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2.5.2.6.— MATERIAL DE APOYO PARA DESBASTE Y PULIDO

Para la preparacitn de la probeta metalografica en estas
etapas de desbaste vy pulido se una amplia variedad ade
substancias como soporte en la operacion abrasiva tales como:

papel

Dano

metal

madera

vidrio

caucho duro y

resinag

2.5.2.6.1.— SELECCION DEL MATERIAL PARA LAS ETAFAS GRUESA
Y FINAL

i
o

El desbaste arueso es comunmente usado sobre discos de
papel abrasivo, el pulido grueso y final es hech@ casi siempre
sobre productos tales comD mMACQEr&. algodan, elpa y varios
materiales sintéticos. Agui es importante la eleh:1 n del tipo de
pafio; ya que ciertos pnafos trabajan bien en ciertas aplicaciones

0

pero no en otras.

Los pafos de pelusa corta se prefieren gensralemante para
pulido grueso Yy PA&RODS de pelusa media para pulido final.

Generalmente los abrasivos son anlicados a los panos en forma de
masta. suspension o lodos.
l.a rel que guardan estos tipos dae soporte  con la

deformacion a siguientel

% Materiales de norte duros o firmas, por su
ireza timndeu a promover deformaclones

dt
nrobetas.
* L

oz materiales de soporte mas @lasti C
disminucion de deformacliones pero se incrementa 1la
tendencia para relieves Yy el redond

S
'.l.
a1
{8
'

=2.5.3.— CORTE FOR MICROTOMO

E1 corte por microtomo emplea un carburo cementado O

ente corta una capa ge

cuchillo de diamante, @l cual mecanicam
material. Aunoue la accidn de un microtomo =
o fr do. todavia son aplicables 1=t Drinciplos de:
. En el microtoma soD posib

S1Ml lar a un

2 vy pulido ges los cortes de

1
L
libres de deformacion Yy flujio, %0

alta lo =i el angulo de
corte s ajusta amFﬁDiad:mwhtu. Ezta técnlica es particularmente
atil en el corte de materiales agregados tales como estructuras
laminares, qQue tengan varios gtrados de dureza. El corte por
micHrotomo, sin embarg, es restringldo & materiales de

aproximadamente 150 HY o0 menos.
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2.5.4.— DESBASTE Y PULIDO ELECTROLITICO
Aungue el desbaste =8| deshaste

electroerosivo S0on raramente ) emple
cominmen te gs el pulido electr |
andgdico. el cual ocurre a traves 1 a ._;u’u Lon anadica

uperficie de la probeta en una celds

lLliamado

-4 mas adelante existen variables
afectan el resultac del el&r_rap.4Lﬁa tales como
de corriente, el voltaje, ia composic
arado de flujo, tiempt G2 pul

. eratura v el

ta#mdn ' 5u forma v camuﬂ%icimm. v las condilicio

cie de la muestra; mlsma

re el tiempo de fluldau Asi lo gue podem
osea la = .

de corriente sea mas alta, = ] tiempo

S gue tienan

aue entre mej

a

s@ CONs1C
primero

la muestra

i en =] parrafo prec
explicacian del por gué habra gus

rafiere al pulido mecanico que pre
nulido slectrolitico.

2.5.5.— PULIDO QUIMICO

El pulido gfimico es un Proceso por =21 cual la

simple de una muestra en la solucidn adel
glectraolitico produce UWUNa superficie bpulida
corriente externa. Cuando la muestra es agitada =n el baro de

=otidin de segundos ©Q mlnHtD:. la superficie PUOOS:E

pulido , &n cu
es removida y se produce una superfic libre de deformacior

l.as de pulido casi siempre contisne
oxidantes 1 . Acido nitrico, sulfarico vy
oxigenada. fambié se adicionan ciertos agente
de difusit v conveccion producienda ur

<

controlar

Proceso mas uniforme.

2.5.5.1.— VENTAJAS Y DESVENTAJAS DEL PULIDO QUIMICO

Sg consideran vental jas del pulido gaimico:

Hi

# Su simplicidad y economla.
* 52 reguiere po preparacion, las nrobetas cortada

a
con disco no regu ieren preparac

i
33
m
&}

i0n po
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2.5.6.— COMBINACION DE LOS METODOS DE FULIDO

Cuando L matodo simple de preparac
metalografica falla para producir los resultados
nouede trabajar una combinacion de metodos para

2.5.6.1.

SECUENCIA DE ATAGUE + FULIDO

Las Capas de flujo de metal pueden mEa removidas
totalmente por un ligero atague y pulido mecanico una O mas VECES
para concluir el pulido mecanico final.

2.5.6.2.— ATAQUE/PULIDO

Este consiste en la aplicacion simultanea de un reactiva de
atague durante la secuencia de pulidao final. E pspecialmeaents
ntil para evitar capas de flujo en metales y aleaciones

asi como metales refractarios.

2.5.6.3.— PULIDO MULTIPLE

con aleaciones

Cuando S8 usa un pulido electrolitic

heterogeneas, ade producirse algun efec
deseable como la formacidn de relieves 0 capas superficiale
damos un breve paso intermedio de pulido mecanico i3k e
condicidn y asi producira un acabado satls

superficial g}
1

remoaver

2.5.6.4.— CHEQUEO ELECTROLITICO

Esto es la remocion del material simultaneamentse por 1o0s
métodos mecanicos y electroliticos. En esta técnica la muestra o

probeta {anoda) , es frotado contra un pafno  satura = 0N =8|
electrolito vy montado sobre un sopnorte o disco £l cual sirve CcOmd
cAatodo. Frecuentemente s usa corriente directa, pero

alternativamente puede usarse corriente de baja frecuencia para
e tales como =1 molibdenao.

mejores resultados con algunos
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2.6.— ATAQUE

Aungue se puede obtener cigrta informacion de la probeta
pulida, la microestructura es usualmente visible sdlo después del
atague. Solo las caracteristicas que exhiben una diferencia
significativa en reflectividad (10% o mas) pueden ser vistas sSin
atague. Esto es debido a las caracteristicas microastructurales
con diferencias fuertes de color o con grandes diferencias en
dureza causadas por la deformacidn de relieves. Grietas, poOros,
picaduras e inclusiones no metalicas pusden ser observadas en la
condicion de pulido.

En la mayoria de los casos un especimen pulido no exhibira
su  microestructura potrgue la luz irncidente es uniformemente

reflejada. Estas peguernas diferencias no pueden ser reconocidas
por el oijo humano, deben emplearse algunos medios para producir
el contraste de imagenes. Aungue esto es conocido como "atague”

en metalografia, no siempre se refiere a la disolucidon aqulmica
selectiva de varias raracteristicas estructurales.

Hay numerosas formas de alcanzar el contraste. Estos métodos
pueden ser clasificados como "dpticos", "slectroguimicos” O
"fisicos", dependiendo del proceso gue altera la superficie.

En el cuadro =@ resumen los metodos del atague
metalografico:
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CUADRZO 2.2.

RESUMEN DE LOS METODDS DE ATAGUE

CAMPO OSCURD

LUZ POLARIZADA
SIN CAMBID SUPERFICIAL DE LA ———— ATAQUE OPTICO
MICROSECCION

CONTRASTE DE FASE

—T T

CONTRASTE DE INTERFERENCIA

AMATT TA
ANDDIZADO

1
! |
[ {
q i ATAGUE ELECTRO- — ATAGUE POTENCIOSTATICO
| QUIMICO |
| |
5 L ATAQUE GUIMICO CLASICO
U i

L (CON CAMBID SUPERFICIAL DE LA
MICROSECCION

ATAGLE IONICD

i

EVAPORACION DE PELICULAS

DE INTERFERENCIA

— ATAGUE FISICO

s .t 2

ATAGUE TERMICO
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2.6.1.- REVELADO OPTICO

E] ataque o©ptico esta basado en la aplicacion e ciertos
metodos e iluminacion, los cuales usan el principlo de
iluminacicon "kKohler",

Este principio también fundamenta la iluminacion de campo
brillante. Ezstas formas de iluminaclon sond: Campo OsCUr, luz
polarizada, contraste de fase y contraste de interferenclas los
cuales estan disponibles en muchos MICrosScoplos que s& producen
comercialmente. La forma de ponerlos a funcionar es simples en
otros casos involucra el adicionar accesorios. La calidad de la
imagen no se reduce en forma significativa, aungue la intensidad
de la luz en el plano de la imagen es afectada considerablemente
mediante 21 uso de diferentes modos de iluminacion.

Eviste wuna mayor ventaja en el empleo del revelado optico

de aguellas técnicas que alteran la superficlie de& la probeta.
FPera el atague quimico y revelado optico reguieren un tismpo

esfuerzo considerable, y siempre existe el peligro de producir
"enmascaramientos" gque conducen a una mala interpretacion.

2.6.2.— REVELADO ELECTRORUIMICO (QUIMICO)

Durante el proceso de revelado electroguimico
(frecuentemente 1lamado "guimico") de probetas, toman lugar los

procesos de oxidacion y reduccion (proceso redox), como sigue:

i.— Reduccidén : Absorcion de slectrones (reaccion catédica) .
2 . Onidacién : Emision de electrones (reacclion anddical.
%.— Agente oxidante + Electrones {-——— Agente reductor.
I , " Tl e
Fe + @ o e oo o fFes

Todos los metales en contacto con las soluciones tienen Wna
tendencia pronunciada & ionizarse mediante la cedencila ce
electrones (perderlos). El grado al cual esta reaccion se lleva a
cabo, pusde ser registrada con la medicicon de su potencial
electroguimico. Esto =se hace mediante la comparacion del
potencial del metal contra el potencial estandar de un electrodo
de referencia, como el Electrodo de Hidrogeno compuesto porsy Lina
hoja de platino rodeada por Hidrogeno a una atmosfera de presion
y sumergido dentro de una solucidn acuosa de actividad de ion
Hidrdgeno igual a 1.
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AL~ El tabular estos metales nos da la
SERIE ELECTROMOTRIZ DE LOS
ELEMENTOS

2
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&l en orden decreciente
idad. Todos los elementos que preceden al Hidrogeno
0N stacados por acidos. con el desprendimiento de Hidrogeno
(H2) .« Todos los elementos gque estan después del Hidrdgeno no
pusden ser atac: sin la adicidn de un agente oxidante. De esta
forma, los elementns microestructurales de diferente potencial
electroguimico son atacados a diferentes grados. Esto prod

atague diferencial resultando en un contraste microestruc

im

3 L

]
"

El atague electroguimico puedes ser CO siderado

corrosion forzada.

Omo una

r
c
=
e

ern Los
dentro

anddicas

diferenclias cles potencia

turales producen un
reglones  mud muy pedquenas en reglo

Las
T =

H]
i
=
o
=

mice

i
5

(elementos lc

as diferencias de potencia
disolucion de la
produclie
ser originado a partir de pelicu
con 2] material de disolucidn.

caque por precipitacion y el coloreado por calor

ucran reacoiones de su

la

2.6.2.1.— ATARGUE POR PRECIPITACION (DEPOSITO)

e disuelto en la superficie, despues raacc

del reactivo de atagues para F O

con

compuestos solubles, tiva

sobre 1 & superficie,

pelicu s pesacdas de un

2.46.2.2.— COLOREADO TERMICO
. coloracion de la superT O =)
rentes de acuerdo a de
iferentes elementos Microe las

condiciones d:

de temperatura y atmosfera.
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2.6.2.3.— TIEMPOS DE ATAQUE

La velocidad de atague esta determinada principalmente por
el grado de disociacion y la conductividad electrica del reactivo
de atague. Mediante la adicion de pegquefas cantidades de otros
reactivos quimicos, ambas pueden ser afectadas en cierta Torma.
Eztno pusde ex porque muchas formulas contienen DEgUERAS
cantidades de sustancias que aparentemente no tienen significado.

El rango de tiempos de atague va desde alounos segundos
hasta varias horas. Cuando no se dan instrucciones, el avance 3
juzgado por la apariencia de superficies durante el atague.

=

Generalmente la superficie sera menos reflectiva a medida gue el
atague procede. El tiempo de atague Yy la temperatura estan
intimamente relacionados; mediante el incremento de temperatura
puede reducirse 1 tiempo. Sin embargo,esto no puede ser
recomendable debideo & que el contraste puade convertirse en
disparejo cuando la velocidad de ataque es muy rapida. La mayoria
de los ataques se usan a temperatura ambiente.

Especialmente en el atague electroguimico, las fuentes de

arror son numerosas. Estos errores de atague pnueden conduclr &
LM & mala interpratacidn de microestructura. For ejemplo, loes
orecipitados de atague o de soluciones de lavado, pued

interpretarse como fases adicionales.
2. 46.2.4.— ATAQUE QUIMICO CONVENC IONAL

&1 ague guimico convencional es el mas antiguo y el mas

comanmerte aplicado para producir &1 contraste micreoestructural.

reactivo ataca a la superficie del especimean
1

atague procede 1

fis
i

En esta tecnic
sin &1 uso de una corriente sxterna. E
disoluciaon selectiva de acusrdo a las caractasri
plectroguimicas de las areas componentes.

por i1a

ClCaS

2.6.2.5.— ATAQUE ELECTROLITICO 0O ANODICO

Adgui se aplica un potencial electrico a la probeta, por
medio de un circuito externo. Durante @l atague anodico los i1ones
4licos abandonan la superficie de la probeta Yy s

positivos e

propagan dentro del glectrolito con un namaro gguivalent de
electrones restantes en =1 material; en este punta . [cur 1a

disoluciaon de la muestra sin la formacicon de una p
L11). siendo la region A--E. S1 los iones

i 2
el material reacclionan con iones no metal icos
~macion de un compuesto insoluble, sobre

eta se formaran peliculas de precipltados




~ DESINTEGRACION ANODICA E
<D irectase : Indirecta
|

| Me +20H — Me0 +H30+ 2e¢
| MeQ+2H* — Me**+ Hp0

|
Mes=Me* "+ 2e 1 Me — Me** . e
I
B
I
1
i X D
i 3 . :
L ' §OH = 074 2H,0 + £
; 2+ 2H;0 %o
l || Rangodepulido | " Formacisn de
| ! - recomendable '_-"—.UHQEHU

: o
R, T :'-[L Pelicula de productos de reaccion
‘wAtaquere———————Pulido

DENSIDAD DE CORRIENTE EN A/Clllz

v, ™" VOLTAJE EN VOLTS -
FIGURA 2.11

DENSIDAD DE CORRIENTE IDEAL CONTRA VOLTAJE AFLICADO
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2.6.2.6.— ATAQUE POTENCIOSTATICO

)

olitico, 21 cual produce el
de condiciones altamente

o3 -

altimo a
controladas. tencial de la zrabn,a gl cual variaria con los
cambios de la concentracidn de electrolito, es mantenido a un
nivel fijo & traveés del uso de estandares de referencia
potenciostaticos. Mediante este método, pueden sar obtenidos
contrastes pronunciados gue de otra forma no pusdesn ser posibles.
En salgunos C&EGB, la corriente de celda puede mantenerse con ur
coulombimetro ps determinar la extension del atague {ataque
controladao)

EL 2]
il

;’1,

2.6.2.7.- LIMFIEZA DE FROBETAS

FPara completar cualguier proceso de
electroquamlzﬁ, 1a probeta debe ser enjuagada
quitar los reactivos vy detener cualguier reac
procedimiento, alaunas verses se regulere  pr
alcohol. El = de alcohol acelera el SECA

formacion de manchas de agua.

8i las probetas son de alta porosidad o 8
el atague Adcidos de alta concentracidn ,
neutralizar los reactivos antes d i ' &

desarrollar

Los S0 fremuentema
contraste gstructural, pri
gquimico convencional o las tecnicas
permite superficies libres de residuos, y tambien

G5 2

ventajas cuando el atague electrogulimico

hay diferencias extremadamente g
soquimico entre los elamentos microe
spactivos qguimicos producen  mancni
' probables de estos meto

ejemplo,
potencial ele

cuando 1

Algunas
recubri y soldaduras de materiales

materiales porosos y Cceramicos.

2.46.3.1.— ATAQUE CATODICO AL VACIO.

También conocido como atague idnico, produce contraste
bructural por remocion selectiva de atomos de la superficie de
muestra. Esta os completada por el uso de alta energla de

como Aradn) acelerado por voltajes de 1 a 10 KV.

= I"ll“=- Grados

ionizacion
L.os atomos individuales son removidos &n

W
1lese microsstructurales 7 como la

dependiendo de los det al
arientacion cristalina de los granos 5ndi¢1du5¢ﬁ5 con  minima

tension superficial.
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2.6.3.2.— ATAQUE TERMICO
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posible quit la capa darada.

Ciue e=to

material

pramisas éw’aﬁ
la maxvima veloc

de

ficial

este
gque ind
Esto El@ﬂl;"“
utilizando

vel oo

no

idades

Esto
necesarios
e

= T&
aos

discuten a

3.1.— ETAPAS DE

ETAFAS

G S

caplitulo se

Dasa
10
determinadas

sando

: EClalEE Y
Duxxﬁnan-u U segundo

punto de la secuencilia 1& P
reducido a un N1y 2] cual ta

& con los

ctores

continuacl

radas v
&=
1

4t
oL e

ones bajo 1
OFMmMeEntea. Y &

condici

las
ionado anteri

practica 1
sobre

&l

1 forma
mayormente

medliante P
-amente

Dle.

ad de pulido
s de pulido

darfao toma
apa deformada

) qu.:‘g- ],.:)5
Care

amen gue
debe de
dara

ge &;
final

1o gque
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PULIDO MECANICO

DE PULIDO GRUESO

nroceden inmediatamente después de la abrasion Y
conducidas con la ntencion de retirar el

Far cmmalgu;ente. deben disenars

brasion.
s velocidades de pulido maximo posibles. damo

e
sSer

superficie
debe

en la

de

pero praeferencia
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3.1.2.— ETAFAS FINALES DE FULIDO

Freceden a las etapas de pulido grueso vy son disefadas Y

conducidas con €l propdsito de producir una superficie fina
=1y la cual 2] dafo de pulido este reducido abajo de los
limites aceptables. También debe de retirar el dano
superficial causado por el pulido grueso.
3.2.— DEFINICION DE CALIDAD DE PULIDO
S recordamos los regquerimentos de la rficie pulida
final para le probeta metalogr&fica optima ( ver pagina 1 del
“,ﬁ =

= ;
caplitulo 203 todas las areas de interés deben ser coplanares
dentro de los limites de la profundidad de campo del sistems
gptico que se emplese. En particular y dependiendo de 1

circunstancias, este reguerimento puede determinar los limites
de 1la extension de las irregularidades generales permisibles
=obre la superficie, el relieve entre los constituyentes , V el

redondec de bordes de las probetas. Estos requerimentios, junta
con otros tales como la ausencia de rayas y plcaduras constituyen
lo aque usualmente se refiere como a 1a € @a'3 1|9 a d

del pulido.

El hechao de que los mé&todos mecanicos son  capaces Oe
producir Uha calidad mayor de pulido LI los metodos
electroliticos o gquimicos. (ver capitulo de electropulido), =)=
la justificacién principal para gue su us0 S€a el mas Ccomun.
Algunos métodos de pulido mecanico pueden resaltar estas

ventajas., por consecuencia, suelen preferirse y estio es lo que se
debe tener en mente & través de este capitulo.

=.3.- LA NECESIDAD DE LAS ETAPAS DE FPULIDO GRUESOD

La afirmacion hecha anteriormente de gue las etapas de
pulido grueso son disedadas para Fetirar el dafo por abrasion. La

me Jjor justificacion s& hace considerando la relativa facilidad
con la gue los procesos de pulido fino posterior poarilan retirar
@l dafo por abrasion, con certeza esto aseguraria gue ia
superficie final estuviese libre completamente de los

enmascaramientos por abrasion.

En la tabla 3.1, que se refiere a tiempos de pulido para
retirar el daffio por abrasion, se consideraran tres probetas
diferentes de material.
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Los tiempos de pulido enlistados en esta tabla han s 1d
calculadops a partir del conocimiento de la velocidad de remoc 1on
del material logrado por el proceso en particular.

La tabla 3.2, muestra aho
por la abrasidn para un s6

r
1
comparando para diferentes condiciones de

T A B 5 A Sel
TIEMFOS DE PULIDD REQUERIDOS PARA RETIRAR TODO

EL DARO POR ABRASION DETECTABLE

2]
| ‘ |
PROCESOS DE PULIDO ERONCE ACERD |
i e |
| i
TIPD ABRASIVD GRADO l 70:30 AUSTENITICO ::
um | |
J 1
i
%
FULIDD GRUESD ALUMINA (10-20) 1,2 min 0.3 min 1.0 min |
D IAMANTE { 4-8 ) 1.7 ain 0.4 min 0.7 min {
ALUMINA (0-0.3) 12 min 4 min 3 min ‘|
PULIDOD FINAL ALUMINA (0-0.1) 1S min & ain 3 min ;
MAGNESIA 75 ain 20 min 75 min @
NODTA

LAS PROBETAS FUERON LIJADAS SOBRE LIJAS DE CARBURD DE SILICIO HASTA EL
GRADD 400. EL FULIDO MECANICO SE LLEVD A CABD A MAND SOBRE UN DISCO
GIRATORIO DE 300 r.p.m
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PROFUNDIDAD DE CAFPA DEFORMADA FPRODUCIDA
SOBRE ACERO INOXIDABLE AUSTENITICO RECOCIDO POLICRISTALIND (TIFO 18/8)
MEDIANTE LOS FPROCESOS DE DESBASTE Y ABRASION

L2
: R 0 c E 0 | PROFUNDIDAD |
T . DE CAPA i
3 ‘ DARADA |
T1+#E ARBRABIVE CONDICIONES LUBRICANTE | um %
1
NATURALEZA |  GRADO ! g
J | |
disco de Desbastz superficial emulsion ‘
alumina JBA 45 KVBE  con maguina con una de aceite- s |
alimentacidn de agua
DESBASTE 0.001 pulg. |
SUPERFICIAL !
disco de |
alumina JBA 60 WVBE  Desbaste a mano ninguno 43
DESBASTE - - Alimentacidn de emulsidn 43
SOBRE 0.001 pul. de aceite-
CUERD [
|
DESEAST alumina malla 100 Probeta sosteni- ninguno 12 i
{ EN BANDA da a mano !
| grado 1/0 Abrasion manual kerasene 3
esmeril grada 2/0 Abrasidn manual kerosene i |
ABRASTON grado 3/ Abrasion manual kerosene 4
SOERE ;
PAPELES !
ABRASIVOS carouro grada 220 Abrasitn manual agua 6 |
de grado 400 fbrasién manual agua 2.5 §
silicio grado &00 Abrasidn manual agua 22
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stificarses
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pr demasiado tedioso fueran demandados tiempos
1arm0§ e lelﬂa, una consideraclion inevitable es gue una
pruﬂorzl probetas variaria al humor del
: momento =E=1 decir, oy o S un mal

« En %eaundﬁ lugar, incluso estimando gque aun el
tiempo reguerido par retirar el dano de at on por el DP*V@%Q
final de pulido EEtuv1mq@ dentro de los limites razonables;
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I.4.- PULIDO GRUESD UTILIZANDO ABRASIVOS CONVENCIONALES

La alimina y el papel de SiC de malla 400 son los abrasivos
mas comunes aue pusden llamerse como abrasives fconvencionale
Observando la siguiente tabla Z.37 pueden lograrse en ambos Casos

rapidas de pulido.

vilocilidade

os grados alel correspondsn a un diametro e par
nominal medio de 15 um, pero como se surte comercialmente

1

un  rango de a 40 um de pulgada de diametro. Lasz pap
comparativamente algo mas gruesa en tal abrasivo NO 1ncreme
forma significativa la velocidad de pulido aungue pfmdu-
namero d ravas de pulido relativamente gruesas las
aumantan las dificultades subsecuentes en la remocion

ido grueso, las particulas finas contribuyen en
proceso de remocicn del material. Suelen prefer
a

dafios de pul
pequada a 21
n mas cerrados en su tamafdo. Un rango de tam

oradce 5

particula de cerca de 10 a 20 um es el Optimo para e
gruesc Yy los grados de 1 - 2 um de diametro para las eltapas
pulido intermadio.
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B A B L A 3.3

VELDCIDADES DE PULIDO LOGRADAS CON LDS ABRASIVOS
COMUNES EN EL PULIDO DE LATON RECOCIDO POLICRISTALINO 70:30

" I e ]
A B R A 5 I Vv 0 | VELOCIDAD |
: : DE 1
| . s e mee
| PARD DE FULIDO | PULIDO |
1 1
T1PO | GRADD ] |r
| um i um/min |
Carburo de silicio (10 - 20) Pano de billar 20 i
(10 - 20 Fano de selvvt 20
|
_J:
AlGmina de tipo alfa {10 - 20 Fano de billar 20 .
(10 - 20) :1_ |
(0- 1) 3 a
- - - 1
{0 ~-.3 Z |
Almina tipo gamma { 0 =51} 153 :
Maonesia Calcinada 0.3 :
Diamante (4 - 8) Piel sintética 13 |
(4 - 8 Nylon 29
(0 - 1) Piel sintética 4 ;
J
NOTA
ESTAS VELOCIDADES SON LAS OBTENIDAS CON PROBETAS DE 0.5 FPULG. DE
DIAMETRO PULIDD MANUALMENTE SOBRE DISCO GIRATORID DE 240 r.p.m. LAS
CIFRAS 50LD SON FARA INDICAR EL ORDEN RELATIVO DE LAS VELOCIDADES DE

PULIDO.
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3.4.1.—- PROPIEDADES DE LOS ABRASIVOS CONVENCIONALES
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PROFIEDADES DE LAS FORMAS ALOTROFPICAS DE LA ALUMINA

PROFIEDAD ALUMINA  ALFA ALLMINA GAMMA

Sistema cristalino Hexagonal Cabico
Dureza en escala Mohs 9 B
Gravedad especifica 3.91 3.47
fccion al calor 2,0508 C Se convierte

a forma alfa
a partir de
1,2000 C

=

=tas.

a Ssuperi

entemente
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Fuede prepararse a partir de la alamina nidratada de la
siguiente forma:

Convertirla primero a altmina par medio de calantamianto A
25 °C o 1100°C por dos horas de una capa de polvo de unas 2
pulgadas de espesor. Cuando el polve se enfrid hasta la
temperatura ambiente, la alumina es legivitada &n proporciones de
100 a 150 agramos de polvo de alamina en 1002 ml de agua,
preferentemente destilada. El tiempo necesarioc para producir una
suspension muy fina gs cerca de 10 minutos: el cual puede
incrementarse hasta 15 a 20 minutos si se desea un tamaso mucho
mas fino de particula, el adecuado para pulir metales suaves como
plomo, aluminio, etc. Cuando se ha completado la legivitacion se
sifonea la suspensidn y los sedimentos mas gruesos se desechan O
an su defecto se vuelven a suspender.

3.5.- PAADS DE FULIDO

Las reglas generales gue gobiernan el empleo de los pafos de
pulido son gque los pafdos de cerdas duras proporcionan velocidades
de pulido mas altas que los pafos de Ccerdas suaves, observar
tabla 3.2 vy producen superficies mas planas. For otro lado
también producen superficies dafdadas mas severaments y son  mas
senczibles s la contaminacidn de fuentes externas; debldo a esto,
se prefieren los pafdos de cerdas largas pa&ara las aplicaciongs en
general .

Los pafdos de pulido de una longitud de cerda media, dan
cuando nuevos., una velocidad de pulido muy similar , pero  su
comportamiento con los abrasivos gruesos varia considerablemente
después de algin uso, tales como los de billar, los cuales
mantienen una velocidad de pulido de la cifras indicadas en la
tabla 3.3, para periodos considerables.

3.5.1.— TIPOS DE PARNOS

El1 seleccionar el tipo apropiado de pardo para el pulido

metalografico depende en  su mayor parte de la naturaleza
especifica de 1la muestra a pulirse y del proposito del
subsecuente examen microscopico. Existen comercialmente LA

amplia variedad de pafos de pulido de edcelents calidad, pero en
general, su textura superficial varia desde los que no poseen una
cerda definida {(como el caso de los paros de seda), hasta los de
usos mas generales gue poseen una profundidad de cerdas
apreciables como los de tipo terciopelo . En el rango intermedio
de estos dos se encuentran los pafos de tela de billar.
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Algunos nombres comerciales de diferentes Tipos de panos

para usa metalografico
recomendacion de empleo:
TIFD

TIFD CANVAB

FIELTRO ROJO

FARD DE RILLAR

SELVYT

MASTERTEX*®

NYLOMN

MICROCLOTH=

TEXMET*

se enlistan en seguida asi como su

uso

FARA FULIDO GRUESO UTILIZANDO GRADOS
GRUESOS DE OXIDO DE ALUMINID O
FOLVOS DE CARBURDS DE SILICIO.

MAYOR DURABILIDAD QUE EL FARDO DE
BILLAR, RECOMENDADDO PARA FULIDO
BRUESO DE ACERDS UTILIZANDO FOLVO DE
ALUMINA Y FARA SUSPENSIONES DE
ABRASIVOS.

FARA USOS5 GENERALES DE FULIDD GRUESO
CON FOLVOS DE ALUMINA Y SUSFENSIONES

FAMD DE ALGODON DE CERDA MEDIA
RECOMENDADO FARA FULIDOD GRUESD Y
FINAL. DE METALES. SBE EMFLEA CON
SUSFENSIONES DE ALUMINA PARA FULIDO
INTERMEDIO Y FINAL .

FPAMD DE TERCIOFELDO QUE FRODUCE UN
ACABADD EXCELENTE DE FULIDO FINAL
CON UN MINIMOD REDONDEOC DE BORDES.
FOSEE CERDAS CORTAS Y DELGADAS, Y
FRODUCE LA FLANICIDAD DE LOS FAMADS
SIN CERDA ASI COMO EL ACABADO FINO
DE LOS FAADS CON CERDA.

FARQS SIN CERDAS.FARA FASTA DE
DIAMANTE. FPARA EL FULIDOD DE MUCHOS
METALES QUE MANTIENE LA MUESTRA CON
FLANICIDAD.

Féarl DE RAYON SINTETICO. FARA
EMFLEARSE CON FPASTA DE DIAMENTE Y
CON SUSFENSIONES DE ALUMINA FARA EL
FPULIDD FINAL DONDE SE FREFIEREN LOS
FABOS CON CERDAS. FOSEE LIGERA
RESISTENCIA A LOS ACIDOS o

MATERIAL QUIMICOTEXTIL GUE
FROFORCIONA UNA VELOCIDAD ALTA DE
FUL.IDO CUANDD SE EMFLEA CON
COMFUESTOS DE FASTA DE DIAMANTE. SI
SE EMFLEA FPARA EL FULIDD GRUESO
DE ACERDS PROFORCIONA UNA  RETENCION
DE BORDES E INCLUSIONES.
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METCLOTH* FAMD DE ALGODON CON  FOCAS CERDAS,

UTILIZADD FARA LAS ETAFPAS DE FULIDO
GRUESD CON PASTAS DE DIAMANTE, SE
FUEDE EMPLEAR TAMEBIEN FARA ALUMINAS.
SE RECOMIENDA PARA EL FULIDO GRUESO
DE METALES SUAVES.

3.6.- CABEZAS DE FULIDO

Fara el pulido manual., puede emplearse cualauier dispositivo
que posea una superficie de trabajo plana sobre la cual pusda
restirarse el pafo v fijarse.

Debe hacerse girar el disco como una rueda simple de pulido,
Y el punto principal a considerar agul es la velocidad de
rotacion debido a que la aparentemente necesidad de veloclidades
altas estéd limitado contra el hecho de que el lodo de abrasive
tipnde a escurrirse del pando, haciendo dificil el aplicar
nresiones a las probetas mas pesadas, y la vibracion es mas

problematica. Pueden usarse velocidades de rotacion de 1000  rpm
patra los trabajos pesados, pero la velocidad maxima deseable
para mejores resultados es la de SO0 rpm.

Otro comentario lo es gue se desea una resistencia a 1a
corrosidn en las partes del aparato que van expuestoas a el lado
de la abrasion, asi como la facilidad de limpieza.




PRINCIFIOS DE EL PULIDO MECANICO &9
TEORIAS DE FULIDO MECANICO

3.7.- PRINCIFPIOS DE PULIDD MECANICO EMFLEANDO ABRASIVOS

Fara considerar la siguiente etapa de pulido, la cual =
refiere a el pulido fino o final es conveniente considerar las
teorias de pulido mecéanico en lo que se reflere a la introduccién
de enmascaramientos, Yy una de las mas importantes gue se
considerara mas adelante en el capituleo de comparacion de los
métodos mecinicos contra los electrolitos lo es la de la TEQORIA
DE LA CAFA DE BEILEY.

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 y esta
capa podria producir caracteristicas estructurales obscuras.

A continuacion se considera el mecanismo del pulido m2Canico
y sus efectos sobre la superficie. gnticipadamente se mostrara
gque la capa de Beilby no se forma pero zi lo hace una capa danada
en forma caracteristica, de material deformado plasticamente. Lo
que se detallara, serad la naturaleza de esta capa deformada.

Antes de continuar se debe aclarar . que es 1o gue
pretendemos cuando decimos gue una superficie esta "oulida®. Una
superficie pulida es comunmente tomada como que Sea la aque
refleje la luz brillante, lo cual es llamado reflexion regular ©
especular como contraria a la reflexion difusa obtenida a partir
de una superficie raspadas. Esta es una definicion practica
adecuada cuando la apariencia macroscopica es la anica gue se
involucre, pero no tiene significancia fundamental debido a que
1a teoria de difraccion indica gue la dnica limitante para 1a
reflexion regular es que la longitud de onda de las corrugaclones
de la superficie sea menor gue las de la luz incidente.
Conzecusntemente, una superficie que sea altamente reflejante en
el sentido macroscopico podria aun contener irregularidades
detectables por un microscoplio optico.

Surgird en esta discusion, gue no es posible la definicion

precisa de que constituye una superficie metalograficamente
pulida debido a gue las superficies pulidas y raspadas difieren
escencialmente solo en calidad. Cansecusentemante, cualquier

definicion de pulido necesariamente ira a ser arbitraria y e%
mas. habrda 1la necesidad de calificar el termino con adjetivos
tales como " bueno" y "fino", "nobre" y "grueso". En la practica
@z ann de valor el hacer una distincion entre abrasion y pulido
debido a que los efectos de los dos tipos de abrasion difieren
tanto en calidad gue es peligroso extrapolarlos.
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Siendo aun aceptada algunas definiciones arbitrarias de
pulido, tenemns ann  qQue  reconocsEr gue el resul tado que s&
gspecificara puede ser obtenido por varios tipos diferentes de
proceso mecanico, procesos gue pueden diferir radicalmente an su
meEcanismo como en su efecto. Agul solo nos concretaremos a
aguellos qgue llamamos como procesos de pulido metalografico
normalizados, en realidad son aguellos procesos en los cuiles un
abrasivo es suspendido en un liguido nominalmente inerte v
soportado en un pado de tela en donde la probeta es frotada
contra este pafo de tal forma gue todo el tiempo esta realilzando
contacto.

3.7.1- MECANISMO DE FULIDO: "EXISTENCIA O PRESENCIA DE LA
CAFPA BEILBY"

LA TEDRIA DE BEILBY DEL PULIDO

El punto de vista original de pulido, sostenide por ejemplo

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

en una propuesta presumida por Sir George Beilby [21 de gue el
pulido ocurre mediante gl materia gque ha sido untado sobre la

suparficiea pAara llenar las depresiones existentes. Como
consecusncia, la superficie ira siendo eventualmente cubilerta
por  una capa suave de material, seme jando a 1 betin sobre un

pastel. Originalmente Bellby penso gue la capa era completamente
amorfa en naturaleza, pero seria mas seqguro en estos dilas
describirla como gue sea de una apariencia amorfa en el sentido
que ha perdido las caracteristicas de un material cristalino.

Beilby no propuso ningln mecanismo para el proceso de
untado, pero fue mejorado subsecuentements por Bowden y Hughes
[2]. Ellos advirtieron que pueden lograrse temperaturas muy altas
en los puntos locales de contacto cuando un sdlido se fricciona
sobre otro. Esto les guid a sugerir gue el pulido era un proceEso
térmicamente activo, esto s, que las asperezas en la superficie
local son calentadas localmente (posiblemente a el punto de
fusion) cuando una particula abrasiva se fricciona sobre gastas;,
el material calentado ha sido transferido a las depresiones

adyvacentes. Esto se esquematiza en la figura Z.1.
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F'IT 6 U R A 3.1

DIAGRAMA GQUE ILUSTRA EL MECANISMO BEILBY DE PULIDO COMO FUE
PROPUESTOD POR BOWDEN Y HUGHES

- Funto caliente

. fbrasivo

'_f:*;T33f:}_..__, .-i)xﬁjfﬁ;luk_.

3.6.2.— EVIDENCIAS CONTRA DE LA CAFA BEILBY

Irincipales

mogearnas
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microscopicas indican que todas las superficies pulidas, con 1los
métodos ocue han sido considerados, de hecho contienen rayas
finas. En verdad , esto es visible cuando Son graminadas una
serie de superficies pulidas =sn forma progresiva fina y se
gxaminan por lo métodos actuales, revelan gue las rayas en los
diferentes tipos de superficie difieren solo en sus dimensiones
absolutas.

Esto puede obhsarvarss en las superficies pulidas
mecanicamente en un cristal de plata, vy revelado por iluminacion
de contraste de fase.

Otra dificultad elemental y basica encarada por la teoria de
Beilby resulta de el hecho gue esta propone due el material es
simplemente transportado de un punto sobre la zuperficie a otro.
Esto podria significar que no habria una remocion pura de
material. Los experimentos simples muestran, sobre el contrario
gue =l material es removido a velocidades significantes durante
los procesos de pulido metalografico. (Recurtir a tabla 2.2) v
gue esta remocidn de material ocurre a la misma valocidad por el
tiempo que se continue el pulido.

La parte mas importante de evidencia, la cudl podria ser
descrita como una clave de la teorla de Beilby , concierng al
fensmeno que es de importancia prominente en la practica
metalografica. Algunas veces es abservado que un conjunto de
rayas gruesas, las cuales han sido borradas o arrasadas durante
una etapa mas fina de pulido, seme jan reaparecer cuando la
superficie es pulida y atacada en forma subscuente.

La explicacion de EBeilby fué gque la superficie pulida son
recubiertas por la capa de Beilby durante el pulido. Entonces el
supuUsSnD que la capa de Beilby es quimicamente mas reactiva que 1a
base cristalina y de ahi gue se disuelva preferencialments sobre
las rayas preexistentes durante 21 atague. Esto se observa &n la

figura 3.2
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ILUSTRACION DEL MECANISMO PROPUESTO FOR BEILBY
PARA EXPLICAR EL FENOMENO DE LA REAPARICION DE LAS
RAYAS DE PULIDO DURANTE EL ATAQUE (LADO IZQUIERDO).
EL MECANISMO CORRECTO ES ILUSTRADO EN EL LADO DERECHO

L21]
L.a explicacidn moderna a este fendmeno &8 que s1i
consideramoas que las rayas de una superficie pulida BOM
engrandecidas durante el pulido debido al atagque preferencial del

material deformado, gque estad asociado con estas rayvas, y 8i
deformado se extiends # cierta
ahora que s
se le da un
s&

sabamos que este material
profundidad abajo de la raiz de la raya. Suponer
toma uwuna probeta gue fue pulida en grusso y despues
tratamiento con una etapa de pulido mas fina, suponga gue
continua el tratamiento fino de pulido hasta gue toda la primera
rayas hayan sido retiradas, pero no asi las rayas
Algunas de las rayas de la primera
superficie.

serie de
aspciadas de deformacion.
serie pueden reapsarecer cuando se ataca esta




——— —

PRINCIFIOS DE EL PULIDO MECANICO 74
TEORIAS DE PULIDO MECANICOD

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

La parte mas importante de la evidencia como soporte de la
teoria de Beilby fué obtenida un tiempo despues de que la teoria

fue parfeccionada. Esto fué notado despues de gue fue
descubierto que los electrones eran difractados por lo=
cristales, ya que la superficie de un metal el cual habia sido

pulido mecanicamente no lo hacia. En vez de tener patrén de
difraccion 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 1os electrones
fueron reflejados de la superficie de un metal liguido. For
consecuencia, fue concluido que agui habia una evidencia positiva
de la presencla, sobre superficies pulidas de la capa de
apariencia liquida que Beilby habia predicho. La importancia de
esta evidencia consiste en el hecho de gue los electrones los
cudles producen los modelos de difraccion penetra wna capa
suprficial sdlo unos cuéntos dietros atdmicos de =sSpesor.

Sin embargo, la técnica esta algo alejada como para que s
gspere que proporcione informaciodn acerca de gue la pelicula tam
delgada como la que s& supone gque e la capa de Beilby. 5in

embargo conviene puntualizar gque existen otras posibles
axplicaclionas para estos modelos de "halos". Estas
consideraciones no son descritas para estos propositos ya gua se
hran preparado por métodos que estan muy lejanos de los

procedimientos de pulido que hemos considerado.

Cuando finalmente se llevd a cabo una investigacion
cistematica de difracccion de electrones de superficies pulidas
nor los métodos metalograficos normales, se obtuvieron modelos
estandares de material cristalino. Existia una cierta difusion de
ioe anillos de difraccion y manchas perc que s& puaden 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 pero log cambios gue se indican S0N
aguellos debidos a la deformacion plastica de las capas
superficiales.

Esto se puede explicar con lo gque sucede en la capa
fragmentada exterior, por ejemplo, caracteristica especial de las
superficies preparadas por la accion de abrasivos. Ezsta es
fragmentada solo en el sentido de que la base cristalina ha 51do
rota en pequedos subgranos, los cudles, sin embargo contindan
cristalinos vy con coherencia con los otros; como se supone esta
fragmentacidn es la que sSe espera de la deformacion plastica
severa. Se ha encontrado que la orientacicn de estos subgranos
prasantan texvturas caracteristicas las culdles se muestran
szauematicamente en la figura 3.353. Las cudles son esencialmente
tevturas de compresion, relacionadas estrechamente con las qguea
se desarrollan por el trabajado en frio.




PRINCIPIOS DE EL PULIDO MECANICO 75
TEORIAS DE PULIDO MECANICO

Direccion de la abrasion

|

e - " i N
éé%"?’g'a;gi'ii ! Orientacién de fibra normal (0O01)
— =2 =T = F= i . :

Z:Z=2Z = Orientacidn de fibra oblicua (001)

sl
W\
N
N2
ﬁ@a
AN

/{/////4’/?4”///, Regi1on de transicion

] % %
/& /.‘ //1 I/?}’//,-

F I 6 U R A 3.3
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FRAGMENTADA SOERE unNA SUFERFICIE DESBASTADA DE UN
CRISTAL DE BERILIO
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cristalina. Ndtese
superficie de =
tienen pequenos subgranos, los

arse como el inicio de areas ligeramente

superficie. Egsto sugiers de nuevo gLie
Areas local izadas -jcamente deformad

consideran detalladamente, ya sea l:z

difracciones de =slectrones

las

epitiaxia pueden por &llas mismas en forma

coportar coms una conclusion de evidencia contra la

la capa de Beilby, v ambas ] s conducen a la misma
s10Gn . &8 decir., gque las superflicies son cristalinas De

deformadas pléasticamente.
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4.3.4.- LA CELDA ELECTROLITICA
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4.3.4.2.~ REFRIGERACION DEL ELECTROLITO

Fara muchas aplicaciones, es necesario la agit aciédn con aire
del electrolito. Durante ]l electropulido Dalo condiciones
estacionarias, los productos de la regitn anddica se acumulan
sobre la superficie del metal pulido. For lo regular los procesos
de difusion natural y de conveccitn no pueden quitar 1o
suficientementes rapido dichos productos de la superficis
anddica, v la excesiva acumulacion de estos productos de reactcion
interfieren con los procesos de electropulido. La agitacion por
aire acelera la remocidn de estos productos previniendo el
calentamientos localizado sobre la superficie, manteniendo una
temperatura uniforme del bafo y retirando o removiendo las
burbujas de gas gque de otra forma pueden adherirse a la
superficie vy causar &l picado. Aun asl el emplear la agitacion
par lo ragular requiere un incremanto en la densidad de corriente
a modo de mantener el espesor suficiente de la pel fcula ds
pulido. En algunas aplicaciones £l movimiento vibratorio de la
probeta puede sustituirse por la agitacion. En otras aplicacionss
tanto la agitacion del electrolito en la celda y el control de la
temperatura de electropulido pueden llevarse a cabo mediante la
circulacien del electrolito por medio de una bomba V¥ Lun
dispositivo o bafo refrigerante externo.

Fara prevenir e impedir el "gsurcado" o "estriado" de la

superficie a ser electropulida; el movimiento del electrolito, ¥

| el gas, contra la superficie del metal debe de ser suave VY no
direccional.

4.3.5.— DISEADO DEL ANODOD Y CATODO

En la Ffiaura 4.5 se muestran dos maneras de colocar la
probeta, &an odc, y el cétodo. En cada arreglo solo se expone la
parte de la probeta en el alectrolito.

Sa. La superficie a pulirse =28 horizontal y con cara nacia
el catodo. Esta disposicion ayuda a mantener una Capa
cstable cercana & la superficie a pulirse y es usada en
forma ordinaria cuando el pulido ocurre bajlo una capa

ViIisSCosa

Sb. Aguil la superficie a pulirse esta ver tical v de cara
hacia el catodo. Este arreglo se utiliza en algunas
ocasiones cuando el pulido ocurre con desprendimiento de gas
debido a que este permite el escape facil de las burbujas de
gas. Sin embargo la evaporizacion direccional pusde causar
gl rayado de la superficie & pulir a menos que se de
atencidn especial & la colocacion y a la agitacion. Es de
gran ayuda para evitar gl rayado de la probeta, el moverla
alternadamente.

R R R T
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En el disefc que muestra la fig. 4.5 son evitados en forma
efectiva tanto el picado como el rayado, en este disefo de celda
en la cual es proporcionado un movimiento suave unidireccional
del electrolito en la superficie a pulir mediante la introduccion
de aire a traves de perforaciones en un catodo horizontal en el
fordo de la celda. Aungue en esta figura se muestra un  circuito
eléctrico (en serie) que es 2] gque se utiliza ordinariamente
puede usarse también el circuito potenciométrico de la 4. 5a.

La conexion eléctrica de la probeta esta realizada
indirectamente a través de un blogue de metal y un alambre de
contacto que estd soldado al reverso de la probeta y el blogue de
metal antes de que el ensamble sea montado en la resina epoxica u
otra material apropiado. Después del montaje se perfora un
orificio a traves de la parte trasera de la probeta hasta el
blogue del metal para permifir la conexlion del alambre
comductor sléctrico. La conexidn indirecta evita el peligro de
perder el enlace de la probeta a la montura gue podria existir
con la ronexion directa através de un orificio perforado dentro
de la misma probeta.

El disefo mostrado en la fig. 4.5 es especialmente adecuado
para el electropulidoc a densidades de corriente altas y medias.
La montura esta soportada convenientemente en un  "caiman" gue
tiene extensiones de acero inoxidable soldados a las guijadas. El
caiman est& prendido a un gancho gue puede ser soportado socora un
snodo horizontal en barra para un manejo mas facil. Mediante el
colgado del gancho sobre la barra el contacto eléctrico a la
piezra o probeta e=ss hecho casi simultaneamente con la inmetrsidn
en el electrolito. El contacto se rompe casi simultaneamsnte con
el retiro o remocion del electrolito cuando se retira el gancho
de la barra anodo, esto permite sl enjuague rapido para svitar el
manchado de la superficie pulida.

Un arreglo similar se muestra en la fig. 4.6
el catodo es una palanguilla de forma de "L" y la agita
proporciona  por medio de un agitador magnético abajo del catodo.
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4.4,.- DESARROLLO DEL FROCEDIMIENTO FARA EL ELECTROFULIDO

4.4,1.- EFECTOS DEL TIFD DE ALEACION
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FUNDAMENTOS DE PULIDO ELECTROLITICO
FLLIDCO ElLECTROL I TICOS

4.1.-MECANISMO

Aungue 1 Mecanlismo
todos sus aspectas,
incluye ambas acciones
abrillantado.

Y

i

a

4.1.1.— SUAVIZADD

“{a desarroll: Lor Fofa Jacquet @n
la disoluc ion
rugosidades sobhre la superficie
resul ts c) mecanico. Cuando
rugosa funcione como el anodo d& una celda
ropiadas, irmediatamente se& produce una ocapa

liguida adyacente a esta superTliCle, madiante la reaccion

metal y el electrolito. Esta capa de solucion conocilda
pelicula de pulido (fig 4.1), pose una resistencia
mavor gue la solucion restante y controla la del
L.a ssistencia en el pico representado por la distancia A=k

5 ist
serad mencr aque la depresion C representada por la distancia C-D,
] 1t

debido a due la pelicula 28 mas delgada e&n a-B. La corri
=ora mucho mavor en A que en C, causando gue &l
mas rapide en A gue en O, y proc una superTtic

orndulada mediante la remocion de as

S Yemen
2 MICcron o mayores,.

La difusisn molecular y ionica gue 25 mas rablda

través de la pelicula delgada de pulido =n f, asi como
diferencias en el fenomeno de polari =ién anadica en
puede contribuir tambien a la C nivalado o suaviza
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Pelicula de pulido Superficie a pul irse

Pieza de trabajo 3

= O

FIGURA 4.1
MECANISMO DE PULIDO ELECTROLITICO
[el

4.1.2.— ABRILLANTADO

La accion de abrillantado estd relacionada con la
eliminacion de iregularidades tan peguedas como la de 0.01
micras v la eliminacidn del atague en la superficie del metal.
Este comportamiento est& atribuido geﬁﬁraimﬁnt~ a la formacion de

$ =
e

una pelicula delgada, parcialmente pasiva directamente
=uperficie del metal vy siguiendo sus Ccontornos.

Las condiciones de abrillantado optimo han s1dO relacionadas
a las diferencias locales dentro de la pasivaclon anadica en las

heterogeneidades y entre los plcos Yy grietas secundarios junto
con los efectos inhibidores de pasivacion gue influyen en &,

formacidn de la capa de 6xido y =1 desarrollo del gas. Factores
similares puaden contribuir también a la accion primaria de
mivelado o accidn suavizante en el electropulido.

4,.1.3.- RELACIONES DE CORRIENTE-VOLTAJE

Las condiciones de operacidn de una comblinaclon particular
muestra-electrolito seréan evaluadas mediante la preparaclion de
una grafica del voltaje aplicado contra la densidad de
corriente.

Estas varian en el electropulido en lo diferentes
electrolitos y para los diferentes metales. En la fT1ig 4.2 =
muestra una relacidn simple en la cual el pulido ocurre spbre un
rango extenso de corriente y voltajes. A bajos voltajes se forma
una pelicula sobre la superfica Yy pasa una corrliente pEquena o
nula, asi ocurre 21 atague per Hu 2l pulido. A voltajes mas

'l
i

1y

ITJI‘:
a
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por las

WMinlo.

altos. ocurre el pulido.
electrolitos de acido percldrico utili:z

Densidad de corriente —pp

Fotencial de electrodo simple —pn

FIGURA 4.2.
RELACION ESQUEMATICA ENTRE DENSIDAD DE CORRIENTE Y POTENCIAL DE
ELECTRODD SIMPLE PARA ELECTROLITOS QUE POSEAN UNA ACCION DE PULIDO
SOBRE UN AMPLID RANGO DE CORRIENTE Y VOLTAIES.
gl

Lina relacion mas compleja, encontrada Trecusr
aqus muestra la fig. 4.3, esta curva describe el vo :
celda como funcion de la densidad de corriente del anodo para 1
electropulido del cobre en una solucion AL L8 i
artofosférico usando un circuito potenciométrico

Ezta curva de densidad de corriente contt aje es
tipica de minerales acidos en soluciones u“@ﬂﬁ s donde
es formada una capa iodnica. E1 pulido ocurre ta 4 B
29 5 =]l atague a bajos voltajes (a-B), v &l to del
gas y el picado a altos wvoltajes (D~E) . Sptimo
generalments ocurre en C. S8i 2l area supar ica es
mucho mas grande gue 1 area superficial i catodo
reaccionara, por ejemplo, liberando hidrogeno, no alterara la
forma de la curva. LOS procesos gue ocurren &n el anodo  s0n
responsable de la forma de la curva de densidad e corriente

contra vOluﬂJE. Eara obtener curvas de este tipo, se reguiere un
~ircuito potenciométrico. La Curva sera diferente en un Circuive

variar el

e. donde se emplea una resistencia va ab
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Como se menciono se distinguen cinco reglones S0ODre la
curva de voltaje de celda. En la region A-B la densidad de
corriente aumenta con el potencial, se disuelwv: algo de metal

=
la superficie tiene una apariencila desagradable de atague. La
tras gue la reglon

-

regicon B~-C refleja una condicion inestable mien
C~-D indica una meseta estable en la cual 1a pelicula de pulido
formada previamente alcanza un punto de equilibrio y ocurre
1 pulidos durante la nltima etapa la densidad de corriente
e

&
permanece constante.

_Las condiciones aptimas de pulido ocurren & lo largo de C-D
cerca de la region D. En la region D-E las burbujas de gas s
desarrolllan lentamente, rompiendo la capa de pulido ¥y causando
un picado severo. El pulido con un rapido desprendimiento de Qas

sta representado por la region E-F.

i}

Los tipos de electrolitos de acildo fosforico y sulfarico ¥y
dcidos croamico-acético usados para los aceros inoxidables tambien
representan  la relacion compleja de miltiples etapas de la fic

4.3

0.20
G

0.15

i

NS 8
2 010 A
c b
& 005

./

Voltaje de celda
Volts

FIGURA 4.3

2 3

Densidad de corriente anddica

VOLTAJE DE CELDA COMO UNA FUNCION DE LA DENSIDAD DE CORRIENTE ANODICA
PARA EL ELECTROPULIDO DEL COBRE EN ACIDO ORTOFOSFORICO (700 GRAMOS POR

LITRO DE AGUA
(8]
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4.2.- MONTAJE DE LA FROBETA

4.2.1.—- CONECCIONES PARA CONTACTO ELECTRICO

Voltimetro
B E T & L L E

Tubo abastecedor de aire -\\ //- Anodo (probeta)
Electrolitao- fi o Ha . K Amperimetro
B Sl I
Redstato 1 e — Catodo perforado
Apagadar
| § By
Recipiente de vidrio_J >
o plastico Fuente de CD
FIGURA 4.4.
A
DISEA0 DE EQUIFD PARA ELECTROPULIDO EL CUAL ESTA PROVISTD DE AGITACION

POR AIRE DEL ELECTROLITD A TRAVES DE UN CATODO PERFORADO.
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Farte soldada

//—~A1ambve de contacto

— Fedazo de metal

erforacidn

D = T A L Jdo FE A

B

L& FIGURA MUESTRA UNA CONECCIDN ELECTRICA INDIRECTA PARA

UNA PROBETA MONTADA.

NOTA: PARA OTRO TIPD DE MONTURA CONSULTAR EL ANEXD A DE "MONTAJE",
[B1

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

0s

alslantes

que contengan acldao

1] f:L M

inas polietil

npolivinil pueden emple

en soluciones de &acido perclorico

No es deseable el montaje d
0o a gque el metal en contacto
interfiera con el pulido

1€ d
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Al opreparar una praobeta inmontable para el electropulido,
puede aplicarse un trecubrimiento apraopiado gléctricamentes
aislante e inerte guimicamente en todas las superficies de la
nrobeta vy el gancho de la probeta, exceptuando la superficie &
ser pulida, la cinta plastica eléctrica es adecuada siendo
impenetrable a muchos electrolitos y facilmente removible de la
probeta después del pulido.

ODtro disefo aue ha sido empleado para el electropulido de
probetas que no se montan, es el de empotrarlas en un ogrificio en
la pared de la celda.

4.3.—- APARATO Y FROCEDIMIENTO

El equipo eléctrico utilizado para el electropulide pussde

variar desde arreglos de sencillo diseso de una celda de pilas
secas & un elaborado arreglo de rectificedores e instrumentos

electrenicos de control. Comercialmente existen varios tipos 4de
aparatos, la eleccidn del equipo depende del numero y tipo de
probetas a tratar v de la versatilidad y control deseados.

Las muestras metalograficas estan limitadas a un ares
superficial de 1 a 6.5 cm(2).

Debido a gue la densidad de corriente debe de ser controlada,.
ze hace necesario el medir el area superficial de la muestra.

Algunos instrumentos proporclonan ayuda mediante el usoc de una
mascara con orificio contra la cual se sujeta la muestra. E1 area
superficial esta dada para cada una de las mascaras en
particular, y la densidad de corriente puede establecerse
simplemente registrando la coriente mientras que se cambie 1
voltaje. En los aparatos en los gue la muestra es sumerglda en el
electrolito, se hace necesario enmascarar la guperficie gque Mo

=]

ird a ser pulida utilizando cinta aislante, pintura, etc, ya gue
todas las superficies expuestas podrian ser pulidas.

4.3.1.- CONSIDERACIONES PARA LA INSTALACION Y DISERO

La energia es proporcionada por lo regular mediante uWna
fuente de poder rectificadora. Ya gue las voltajes aplicados
alaunas veces exceden de los 100 V , debe tomarse precaucionss

para evitar un ochogue geléctrico. 5e FreEguleren medidores del
voltaje v la corriente para controlar =l proceso. Fara dismipuir
los efectos de punta indeseables, se debe de retirar rapidamente
la muestra de la solucidn por lo regular cuando aun s este

aplicando corriente. Alogunos electrolitos son usadops de una
manera ciclica, asi un instrumento para controlar el ciclo de
oulido puede ser Otil. Debido a que las solucion@s y BSUS numos
s0N  COrrosivos, es mejor operar la coelda bajo uWna campana
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g4

extractora y colocar los controles electricos
poder a cierta distancia. La celda debe de ser
corrosion, de fTacil desagile y limpieza

4.3.2.— FUENTE DE CORRIENTE

corriente diresct
bateria.
En

emplea
en
rectificador.

corrilie wuna en

G un

fuente de bateria solamente para voltajes bajos

wutilizarian muchas baterias para producir vol

Est tipos de fuentes de corrients
A

tecimiento constante de corriente directa.

.

CIRCUITOS ELECTRICOS

e te
En la fig. 4.5 se muestran dos circl
de corriente altas y otro para
les ocurre una peguena calda en
lda., &5 mas aptropiado un circulto
bajas de corriente (Fig.4.5a). A i
otencial a traveés de la celda s alta,
L [ ~cuito en serie para densidades de corriliente
4.58). Deben de tomarse precauciones o provislones
tanto 1 voltaje como la corriente.

FIGURA 4.5
GE MUESTRAN DOS TIPOS DE CIRCUITOS ELECTRICOS, Y
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pueden afectar profundamente la respuesta del metal a pulis en un
electrolito dado.

4.4.2.- PRINCIPIOS GENERALES

L)

Algunas wveces la posiblidad de pulir un metal vy las
condiciones de pulido de un electrolito dado pueden ser
descubiertas mediante el graficado de la densidad de corriente
contra potencial del electrodo. La curva de la fig. 4.2 es tipica
de electrolitos que pulen sobre un amplioc rango O que no puliran
del todo. La curva en la fig. 4.7 es caracteristica de
electrolitos que forman una capa ionicag 2]l pulido ocurrira
entre C y D en este tipo de curva, y €% mejor cuando se acerca a
@l punto D.

En una celda disefada de modo gque el anodo sesa claramente
visible durante la electrdlisis, la meseta de la grafica puede
determinarse mediante la observacidn del anodo mientras s
incrementada gradualmente la corriente. Fara resultados sstables
y  reproducibles, se¢ pasa corriente por 30 minutbs antes de
registrar el datos; y la corriente se incrementa lentamente.

Despuss de gue se determina 2] rango de pulido, aszs otras
constantes tales como preparacidn, agitacion y tiempo, pusden
detarminarse experimentalmente. La cantidad o grado de

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

4.4.3.—- PREFARACION DE LA FROBETA

Fsta pusde ser por 1o regular realizada mediante el uso de
papel metalografico No. © en una pulidora de motor. En otros
casos ec necesario el tener un buen pulido mecénico como =1 gL
se obtiene a partir del uso de la No. 00, antes de empezar el
electropulido. Los metales suaves (plomo v cobre), pueden
necesitar atague gquimico después del pulido mecanico.

La superficie a pulirse deberd estar limpia en todo sentido
para permitir el atague uniforme por 2l electrolito. For lo gue
debe de manejarse la probeta con pinzas para evitar 1a
contaminacion con la grasa de las manos., despues de la

preparacion final para el electrooulido.
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4.5.- VENTAJAS Y LIMITACIONES DEL ELECTROFULIDO

4.5.1.- LAS PRINCIPALES VENTAJAS DEL ELECTROPULIDO SON:

1.- Para algunos metales, el electropulido puede producir un
acabado superficial de alta calidad que es equivalente al
mejor gue pueda obtenerse por medios mMECAN1ICOS.

2.- Una wvez que se ha establecido el procedimiento, pueden
obtenerse mejores resultados con menos habilidad del operador
gue el gue se reguiere para £l pulido mecanico.

3.— Pudiera haber un significativo ahorro de tiempo i son
pulidas muchas probetas del mismo material en forma
consecutiva.

4,- E1 electropulido ee adecuado especialmente para metales
suaves, los cudles son dificiles de pulir por los medlios
Mmecanicos.

5.— En el pulido electrolitico no se producen rayas. La ausencia
de ravas es una ventaja decisiva en la observacion de
superficies electropulidas de alta calidad de materiales
dpticamente activos bajo la luz polarizada.

&.— Los enmascaramientos gue resultan de la deformaclidn mecanica,
tales como material dafado o bandas mecéanicas, las cuales s
producen en la superficie adn mediante el desbaste y pulido
mecanico cuidadoso. situacionss gue no ocurren con el
electropulido.

7.~ Las superficies resultantes del glectropulido gstan
sin trabajado por el procedimiento de pulido . Esta
caracteristica es importante en las prusbas de dureza de
cargas pegueras o0 estudios de Rayos—X.

8.- En algunas aplicaciones, puede llevarse a cabo, el atagues
mediante la simple reduccidn del voltaje a aproximadamente un
décimo del potencial requerido para el pulido, despuss  de
continuarse la electrélisis por unos cuantos sequndos

.- El electropulido es (til frecuantemente en la metalografia
electrdnica (donde son importantes altas resoluciones),
debido a gue producen superficies de metal limpias y sin

distorsidn.

La preparacion metalografica por electropulido esta sujeta

a wvarias limitaciones, las cuales deben de conocetrse
prevenitr o evitar la aplicacion errdnea del metcdo y qgue
resul tados desacuerden.

para
lo=
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4.5.2.- LAS DESVENTAJAS SON :

1'...

s Iy

Las sustancias y combinaciones aqguimicas usadas en =3
electropulido son toxicas, muchas son altamente flamables o
explosivos en potencia. Solo debe permitirse el manejo &
personal bien entrenado cjLe gste suficientements
familiarizado con procedimientos de laboratorio .

b

Las condiciones Vv electrolitos requeridos para obtener
superficies satisfactoriamente pulidas difieren para las
diferentes aleaciones, de ahi, que para desarrollar un
procedimiento para las aleaciones nuevas toma un  tilempo
considerable, si es que este puede desarrollarse del todo.

H]

En las fases de aleaciones miltiples, con frecuencia los
grados de las diferentes fases no son las mismas. LoOs
resultados de pulido dependen grandemente, ya s@a si la
segunda o tercera fase son fuertemente catddicas © ancdicas

con respecto & la matriz. La matriz es dizuelta
preferentemente =i las otras fases E=wlyl relativamente

catddicas.

También puede occurrir el atague preferencial en la interfase
entre dos fases. Estos efectos son muy pronunciados cuando
las fases contrarias a la matriz son virtualmente inatacadas
por el bafio de pulido. Los efectos son contrarios cuando la
fase matriz es relativamente catddica.

Fuede necesitarse un gran numero de electrolitos para pulir
la variedad de metales que llegan a un laboratoric para su
preparacion metalografica.

Los materiales plasticos o metalicos de montalje pueden
reaccionar con el electrolito.

Las superficies electropulidas presentan un ondulado en vez
de una superficie plana, y en algunos casos resul tan
inapropiadas para examinarse a todos los aumentos. Ealjo
ciertas condiciones puede producirse 21 estriado y el picado.

Los efectos de las puntasz limitan las aplicaciones qgue
involucran a las probetas peguedas, fenomenos de superficie,
recubrimientos, intercaras y fisuras.

El atague alrededor de las particulas no metalicas v
materiales adyacentes , huecos y varias inohomogeneidades
pueden no ser las mismas como las de la matriz.

Las superficies electropulidas de ciertos materiales puade
pasivarse y ser dificiles de atacar.
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4.4.- CAUSAS DE FALLAS EN EL ELECTROFULIDO Y SU SOLUCION

al

Las
estandar

.....

recomendaciones
de ASTM E 3 para la corrscclon
comunes encontracdos en el electropulido de me

siguientes

1=
e
=t

i .
tales y ale

TABLA 4.1
PROBLEMAS DE ELECTROPULIDO Y SU CORRECCION

LDlheEs.

FPROBLEMA

C AUSA

CORRECCECTION

¥

Centro de la probeta
profundamente
atacada

Picado o atague en
los bordes de la
probeta

Suciedad sobre

la superficie

Superficie rugosa o
aspera

Ondulacicnes o ban-
das sobre la super-
ficie pulida

Hanchas sobre la -
superficie de puli-
da

Regiones sin pulir
¥ 0jos de buey

Fases sin atague

Ficado

No hay pelicula de pulido
en el centro de 1a probeta

Pelicula
espesa

muy viscasa O

Producto anddico insoluble

Felicula de pulido
insuficiente o inexistente

Tiempo insuficiente.
Agitacidn incorrecta,
Preparacidn inadecuada.
Demasiado tismpo.

Atagus después de gue ests
desconectada la corriente
de pulido.

Burbujas de gas

Felicula de pulido
insuficiente
Fulidc muy  prolongado.

Voltaje muy alta.

Aumentar voltaje. Disminuir agitacion.
Usar un electrolitc mds viscosao.

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

Probar nueva electrolitc. Aumentar
temperatura. Aumentar voltaje.
Aumentar valtaje. Utilizar un

electrolito mas viscoso.

Aumentar y disminuir tiempo. Utilize una
mejor oreparacion. Increments voltaje
disminuya tiempo.

Retirar la probeta mientras la corriente
estd prendida. Probar un electrolito
menos Corrosivo.

Aumente agitacion. Disminuya voltaje.

fumente voltaje. Utilize mejor

preparacidn. Disminuya tismpo.

Utilize una mejor preparacidn. Disminuya
voltaje. Disminuya tiempo. Probar un
electrolito distintao.
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ELECTROLITOS FaFa ELECTROFLLAIDO
S.1.—- CARACTERISTICAS DE LOS ELECTROLITOS
L rados de difusion
o anodo a’
hara obt ar
Te— De prefersencia no at =] metal del anodo C nao

Nnavya Raso de corriente.

de contener uno
mo clo

l&éculas Organicas

¥ e
o P funcionar sin pro x temperatura amblente no

1sible a cambios de ftemperatura.

5s.2.-PRECAUCIONES PARA EL USO DE LOS ELECTROLITOS

para 1 elé ropul ido  pueden

inapropiladamente. Anbes e

hos electrolitos empleados

1 S0nN mane Jac

s
]
n
o
i}
i

mezclar cualquiap electrolito se recomlenda SEAN leidas las
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I NS T ROUDCOC I OMNES

S5.2.1.- RESTRICCIONES DE EMPLEO

Las mezclas de acido percldrico y anhidride aceético san

extremadamente peligrosos para prepararlos Y s0n mas
impredecibles Dara usarse. Muchas Tfirmas industriales Y
laboratorios de investigacidn han prohibido su uso. Estas

mezclas son altamente corrosivas a la piel v los vapaores de
anhidrido acético pueden causar danos SeveEros sl sSe inhalan.

Estos riesgos son consideradas razon suficiente para
recomendar que estas mezoclas a pesar de su efectividad como
electrectrolitos de electropulidao, no se empleen.

Las mezclas de compuestos organicos oxidantes gque s00
agentes de poder oxidante son siempre potaencialmente peligrosos.
Después de algan uso, cualgquier electrolito estara cargado
fuertemente con iones de los metales pulidos. Estos iones pueden

catalizar la descomposicitn del electrolito, Y las sales
metalicas gue pueden cristalizar a partir de los reactivos
pueden ser explosivas. Los electrolitos deben serr desechados

inmediatamente despues de usarlos.

5.2.2.— TIFD DE CONTENEDORES

El mezclado, almacenaje, y maneio de los electrolitos debe
hacerse en contenedores vy equipos hechos de materiales adecuados
para las sustancias empleadas. El vidrio es resistente a casi
todos los compuestos guimicos.

El polietileno, polipropileno y algunos plasticos similares
inertes =on resitentes al &cido fluorhidrico, fluorosilico Yy
flourborico asi como también a las soluciones que contienen sales
de sstos acidos. Estos materiales tambien se recomiendan para el
almacenaje prolongado de soluciones Tuertemente alcalinas Yy
soluciones fuertes de &acido fosférico, las cuales atacan al
vidrio (especialmente los grados normales de vidrio).

5.2.3.—- TIEMPO DE ALMACENAJE

No se debe de permitir a las soluciones de electrolitos gue
=e vuelvan electrolitos cargados fuertemente con i1ones de los
metales disueltos en 21 uso, ¥ nunca debe de permitirse gue se
vuelvan mae concentrados por la evaporacidn durante el almacenaje
W O OUWUEO.
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5.3.— ELECTROLITOS FARA PULIDO

L.c ctrolitos de la tabla 3.1 se clasifican por los tipos
de guimic ocho grupos. Sus componentes gquimicos sSe enlistan
en el orden de mezclado. 5in embargo, contrario la practica
coman el enlistado en este orden se Nace ra evitar la
posibilidad de cometer errores peligrosos. A !

otras indicaciones, se pretende utilizar estos

rango de temperatura de 1B° a 38° L.

La tabla 5.1 da las fdrmulas de ocho grupos
junto con  las condiciones de su uso en el
varios metales v Aaleaciones. La sabla B.2

aplicabilidad de estos electrolitos para el
metales especificos.
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TABLA 5.1

ELECTROLITOS PARA EL PULIDO ELECTROLITICO DE DIVERSOS METALES Y ALEACIONES

(el

ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO PERCLORICO Y ALCOHOL CON O SIN ADICIONES ORGANICAS

CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMFO a  NOTAS
I-1 B0O ml de etanol absoluto, 140 ml de Aluminic y aleaciones de aluminio
agua destilada, &0 ml de 4cido menores al Zi 30-80 15-60 5 "
perclérico (60%) Aleaciones al carbon y ac. inox. 35-65 15-60 s
Pb, Pb-Sn, Pb-Sn-Cd, Pb-Sn-Sb 12-33 15-60 5
In, In-5n-Fe, In-Al-Cu 20-560 i 0 o
Aleaciones de Mg y alto Mg . b
}-2 800 ml de etanol, 200 ml de é&cido Acero inoxidable, aluminios 35-80 15-60 s
percldrica (60%)
F-3 540 ml de etanol, & ml de agua Aceros inoxidables 3540 15-60 s :
destilada, 34 ml de acido percldrico
I-4 700 ml de etanol, 120 ml de agua Acero, hierro colado, aleaciones 15-50 15-40 s C
destilada, 100 ml de 2-butoxietanol, de Al y AL, Ni, Sn, Ag, Be, Ti,
BO ml de acido percldrico {60%). Ir, U, v aleaciones resistentes
al calor
=5 700 ml de etanol, 120 m1 de agua Inoxidables, aceros alta veloci- 15-50¢ 15-60 s d
destilada, 100 ml de glyceral , B0 dad, Al, Fe, aleaciones Fe-Si, P,
ml de icido perclérico (&0%). Ir
I-6 740 ml de etanol, 30 ml de agua Al, aleaciones aluminio silicio, 3560 15-40 s =
destilada, 190 ml de éter,20 ml de aleaciones Fe-Si
dcido perclérico (60%).
1-7 500 ml de etanol, 370 ®l de 2- Mo, Ti, In, Ir, aleaciones uranlo- £0-130 530 s

butoxietanol, 30 a1l de 4cido
perclérico (60%).

zirconio
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I A B-L A B ™

CONTINUACION GRUPO I

CLASE FORMULA EMPLED YOLTAJE CELDA TIEMPD a  NOTAS |
I-8 B840 ml de etanol, 4 ml de agua Al, aleaciones Al1-Gi, aleaciones S0-100 F60 5 .
destilada, 125 ml de qlycerol, 31 Fe-51
nl de &cido perclérico (70%).
I-9 520 ml de etancl, & @l de agua Germanio -5 30-60 s o
destilada, 350 ml de 2-butoxietanol, Titanio 58-66 45 s f
54 el de acido perclérico (70%). Vanadio 30 3 s ]
Zirconio 70-75 15 s h
I-10 950 ml de metanol,15 ml de &cido Aluminio 30-&( 15460 =

nitrico, 50 ol de &cido perclérico
(60%).
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I . T - - Y

6 R U P O 11

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

| CLASE FORMULA EMPLECD VOLTAJE CELDA TIEMPD a NOTAS

11-1 940 ml de 4cido acético, 60 ml de Cr,Ti, U, Ir, Fe, hierro colado, 20-60 -5 m ]
acido perclérico. inoxidables

11-2 900 ml de dcido acético, 100 ml de Ir, Ti, U, Aceros,superaleaciones 12-70 S-2 m
acido perclorico.

11-3 BO0 ml de 4cido acético, 200 ml de U, Ir, Ti, Al, aceros, superalea- 40-100 i-15 m
scido perclarico. ciones

I1-4 700 ml de scido acético, 300 ml de Mi, Pb, aleaciones plomo-antimonio 40100 -5 m it
dcido perclérico.

I1-5 650 ml de acido acético, 330 ml de Hierro al 3% de Silicio 2 M K

icido perclérico.
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ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO FOSFORICO (BS%) EN AGUA O SOLVENTE ORGANICO

CLASE FORMULA EMPLED YOLTAJE CELDA TIEWFD a NOTAS
I11-1 1000 ml de &cido fosférico. Cobaito 1.2 o om
I1I-2 175 nl de agua destilada, 825 ml de Cobre purc 1-1.6 10~-40 m o

acido fosférico.

11I-3 300 @l de agua, 700 ml de 4cido Acero inoxidable, latdn, Cuy 1.5-1.8 15 m m

fosférico. aleaciones de cobre, exceptuando
el bronce al estano

I11-4 600 ml de agua, 400 ml de Acido Cu-Fe, Cu-Co, Co, Cd, latones al- 1-2 -1 m n
fosfarico. ta o alfa + beta

I1I-5 100 ml de agua, 580 gr. de acido Cu, Cu-In 12 0 m n
pirofosférice.

III-6 500 el de diethylene glycol Acero 5-20 13 m g
monoethyl# éter, 500 ml de &cido
fostérico.

I11-7 200 ml de agua, 380 ml de etanol Al, Mg, Ag 510 5 m
{754), 400 ml de &cido fosfdrica.

111-8 30 ml de etanol,300 a1l de Uranio ves
glycerol#(cp)y, 300 ml de &cido
fostdrico.

I11-9 500 nml de etanol (954), 250 ml de Manganeso, aleaciones cobre, man- 18 vie's "
Glycerol#, 250 ml de acido fosférico ganesa

IT11-10 500 ml de agua destilada,250 ml de Cu, y aleaciones base cobre - 1-5 m 't

etanol (95%), 250 el de 4&cido
fosforico.
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T 1
i - s
| CLASE FORMULA ENPLED VOLTAJE CELDA TIEMPD a  NOTAS
| {
III-11 Etanol para hacer 1000 ml de Aceros inoxidables y todas las i I0m r
solucidn, 400 gr. de scido aleaciones austeniticas resiten-
pirofosfdrico. tes al calar
[11-12 425 ml de etanol (95%), 375 ml de Mg-In | o g 3-30 m e
acido fosférico.
I1I-13 ] Uranio 18-20 315 m H

345 nl de etanol (954), 275 ml de
alycol etileno, 273 ml de acido

fosférico
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6 R U P D Iv

ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO SULFURICO EN AGUA O SOLVENTE ORGANICO

| CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMPD a  NOTAS
; |
V-1 230 ml de agua, 750 ml de d&cido Acercs inoxidables 1.5-6 -2 m
sulfirico
Iv-2 400 m1 de agua, 400 @l de &cido Acercs inoxidables, hierra, Mi 1.5-% 2-6 m
sul farico.
V-3 750 ml de agua, 250 ml de é&cido Aceros inoxidables, hierra, Ni 1.5-6 2-10m
sulflrico
V-4 900 ml de agua, 100 ml de acido Molibdeno 1.5-6 -1 m
sulfirico
V-5 70 ml de agua,200 ml de oglicerol, Aceros inoxidables 1.5-6 o3 m i
720 ml de Acido sulfdrico
V=54 220 ml de agua, 200 ml de glicerol, Aceros inoxidables, aluminio 1.5~-12 1-20 m »
380 ml de &cido sulfarico.
V-7 875m1 de metanol, 125 m] de &cido Molibdena 6-18 5-1.5m u
sulfarico
6 R U P O V
ELECTROLITOS COMPUESTOS DE ACIDO CROMICO EN AGUA
CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMFO a2 NOTAS E
V-1 830 ml de agua, 620 gr de acido Aceros inoxidables 1.5-9 2-10 m
Cromico
V-2 830 =l de agua, 170 or de 4&cida Linc, Latones 1.5-12 10-60 s

crémico
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6§ R U P O VI

ELECTROLITOS COMPUESTOS DE MEZCLAS DE ACIDOS O SALES EN AGUA O SOLUCIONES ORGANICAS

l CLASE

FORMULA

ERPELERN

VOLTAJE CELDA

TIEMPD a

NOTAS

1
I
|
|

Vi-1

VI-1

VI-6

Vi-7

VI-B

VI-10

400 ml de 4cido fosforico (B34), 400
ml de acido sulfirico

150 ml
fosfdrico
sulflrico

de agua, 300 ml de acido
(B5%), 550 ml de é&cido

240 nl
fosférico
sulfurico

de agua, 420 ml de acido
(B5%), 340 ml de dcido

330 ml de agua, 350 ml de 4cido
fosfarico (B5%), 120 ml de 4&cido
sulfdrico

450 ml
fosforico
sul farico

de agua, 390 ml de dcido
(B5%), 140 ml de é&cido

330 ml de agua, SB0 ml de dcido
fosfdrico (B54), 90 ml de écido
sulfirico

140 ml de agua, 100 ml de qlicerol,
430 ml de 4cido fosférico (BT, 330
ml de dcido sulfdrico

200 ml de agua, 590 ml de glicerol,
100 ml de &cido fosfdrico (B3X), 110
ml de &cido sulflrico

260 ml de agua, 175 gr de dcido
crémico, 175 ml de 4cido fosférico
{85%), S80 ml de acido sulfirico

175 ml de agua, 105 gor de a4cido
cromico, 460 ml de écido fosférico
{B3%), 390 ml de acido sulfdrico

Aceros

fAceros

Aceros

Aceros

Bronce

Bronce

Acerp

Aceros

Aceros

Aceros

inoxidables

inoyidables

inoxidables

inoxidables

(al 9% de estano)

(al &% de esfano)

inoxidables

inoxidables

inoxidables

aan

ra
B

2-10 o

n
=

O m

60 m

a

b
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CONTINUACION GRUPD VI

FORMULA

EMFLED

VOLTAJE CELDA

TIEMFD a

NOTAS

vi-i2

VI-13

VI-14

VI-13

VI-1&

VIi-17

240 ml de agua, 80 or de a&cido
cromico, 630 el de dcido fosfdrico
(85%). 130 ml de &cido sulfidrico

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

210 ml de agua, 180 ml de 4cido
fluorhidrico, 610 ml de A&cido
sulfirico

B00 ml de agua, 100 gr de acido
cromica, 4 ml de dcido sulflriceli0
gr de dicromato de sodio, 96 ml de
acido acético glacial.

260 ml de perdvido de hidrogeno
{30%) . 240 ml de acido
fluarhidrico, 500 ml de &cido
sulflrico

520 nl de agua, B0 1  de acido
fluorhidrico, 400 al de acido
sulfarico

600 ml de agua, 180 gr de acido
crémico, &0 ml de &cido nitrico, 3
ml de &cido fluorhidrico, 240 ml de
acide sulfdrico

750 ml de glicercl, 125 al de &cido
acético glacial, 125 ml de &cido
nitrico

Inoxidables vy aceros aleados

Tantalio

Aceros inoxidables

Iinc

Aceros inoxidables

fceros inoxidables

Aceros inoxidables

Bismuio

-1

S0 m

O-4 m

dd

ge

ag

ij

kk




ELECTROLITOS FARA ELECTROFULIDO Y SU EMPLED

T a Bl S -
E R U P O VII
ELECTROLITOS ALCALINOS
1 i
| CLASE FORMULA EMPLED VOLTAJE CELDA TIEMPO a  NOTAS
1
VII-1 B0 agr de cianuro de potasio, 40 or Oro, Plata 749 -4 n nn
de carbonato de potasio, 50 gr de
cloruro orgo, para hacer 1000 al de
solucion en agua
VII-2 100 gor de cianuro de sodio, 100 gr FPlata 28 Al m An
de ferrocianuro, aforar a 1000 al
con agua
VII-3 400 or de cianuro de potasio, 280 FPlata AS = oo
gr de plata, 280 or de dicromato de
potasio, aforar a 1000 ml con agua
VII-4  Para un litro de solucidn, solvente Tugsteno O m po
agua, 160 gr de fostato trisédico,
VII-3 100 gr de hidrtxido de sodic en un  Flomo. Tugsteno 8-10 m aq
litro de agua,
VII-6 200 gr de hidroyido de potasio Iinc, estano 2-6 Sn rr
aforar a 1000 ml
8 R 4 P @ VIII
ELECTROLITOS COMPUESTDS DE METANOL Y ACIDD NITRICO
CLASE FORMULA ENPELED VOLTAJE CELDA TIEMPO a  NOTAS
VIII-1 600 nl de metanol absoluto, 330 ml  Ni, Cu, In, Monel, Laton, 40-T70 10-60 = £

de acido nitrico

Nicromo., acero inoxidable
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7. A B L A 8B

NOTAS REFERENTES A LA TABLA 5,1

s = segundos, m = minutos

catodo de niguel

uno de los mejores electrolitos universales

glectrolito universal comparablle al I-4

mejores resultados si es particular de las aleaciones Al-5i
solo para pulido

-

ciclos de I segundos repefidos unas 7 VvECes para prevenlr el
calentamiento

pulir y atacar simultinesamente
buen electrolito para usos generales
0.06
cétodo de cobre
cétodo de cobre o de acero inoxidable
49°C
catodo de aluminio, 38 a 43°C
38°'C
03 2
0,07 amp/cm
bueno en particular para molibdeno sinterizado, de 0 a 27 °C
0a 2t
- 2
0.3 amp/cm
] '-|"‘. 2
0.1 a 0.2 amp/cm
0.05 amp/ca”

0.1 amp!:m;

=
1 = PR e
1 asamp/cmn , 38°C

Ly |

1 amp/ca, 27 a 49°C
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rP.A B L BT R .

dd

ee

ff

nn

—~n
nn

co

po

aq

rr

8S

G.6 amp/cm, 27 a 49°C

0.5 amp/cm-, 27 a 49°C

amp/cm, 38 a S4°C

Ln

catodo de grafite, 0.1 amp/ca’, 32 a 38°C
0.5, amp/ca” , 21 a 49°C

= S -
0.002 amp/cm , 21 a 38°C

0.5 anp/ca”, FRECAUCION: PELIGROSA

0.08 a 0.3 amn!cm‘

aprox. 0.5 amu;:m;

cétodo de grafite

cétodo de grafito

catodo de grafito, 0.003 a 0.009 amEfEm:
citodo de grafito, 0.09 amuf:mz. I8 a 49°C
catodo de grafito, .03 a 0.06 amnicm:

. -l ¥
catodo de cobre, 0.1 2 0.2 amp/Cm

electrolito muy Gtil para ciertas aplicaciones, pero muy peligroso,
ver texto de precauciones
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T A B L A S I N
TABLA 5.2
APLICACION DE LOS ELECTROLITOS DE LA TABLA 5.1 PARA EL ELECTROPULIDD DE METALES Y ALEACIONES
(8]
% METAL ELELTRO L INESY 5

luminio I-1, 22, =4, =0
1-6, 1-8, I-10, II-3, 1II-7, IV-5

Aleaciones aluminio silicio -4, I-8
Antimonio 11-4
Berilio I-4
Cadmio I11-4
Hierro colado I-4, 1I-1
Cromo I1-1, VIII-1
Cobalto I-5, H1-1, 111-4
Cobre 111-2, I11-3, 111-4, I1I-5,111-10, VIII-I
Aleaciones Cu-Ni 111-3, 111-10, VIII-{
Aleaciones Cu-Sn I11-10, VI-3, VI-6, VIII-1
Aleaciones Cu-In 111-3, 111-4, 1I1-5, III1-10, V-2, VIII-l
Germanio -9
Oro VII-1
Hierro puro I-§, 11-1, Iv-2, Iv-3
Aleaciones Fe-Cu I11-1, 111-4
Aleaciones Fe-5i 1-5, I-4, 1-B, 1I-5
Aleaciones Fe-Ni 1-§, 11-1, 1I-2, I1I-4, IV-3, VIII-L
Flomo I-1, 15, 1I-4, VII-5
Magnesio -1, I11-7, I1l-12
Manganeso I11-9

Molibdena 1-7, V-3, 1V-4, IV-7
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CONTINUACION TABLA 3.2

METAL ELESTRE LI ED i

Niguel 1-4, 11-4, V-2, VIII-L

Aleaciones Ni-Cr 11-4, VIII-1

Flata I-4, 111-7; VilI-1; VII-2, V1I-3

fceros: austeniticos = B8 S, 14 10
inoxidables I1-4, II-2, 11-3
superaleaciones I11-3, 111-6, III-11, IV-1

-2, Iv-3, V-5, Iv-4, V-1, VI-1, VI-Z, VI-3

vI-4, v1-7, V1-8, VI-§9, VI-i0, VI-11, VI-13

VI-13, VI-14, VI-17, VIII-{

Acero al carbon y aleacianes I-1, I-4, I3
11-1, 11-2, 11-3

[11-6, VI-3, VI-7, VI-11

i)
-i2

Tantalio V

Torio I-3
Titanio -4 177, 19,111, 112, -3
Estano 1-4, VI-5, VI-4, Vil-&
Tungsteno Vil-4, VII-5
Uranio 1-4, 1-7, 11-4, 11-2, 11-3, 111-8, I1I-13
Yanadic G
Linc I-1, 1-5, 1II-12, V-2, VI-14, VI1I-4, VIII-1

=1y

Lirconio I-4, 1-5, 1-7, I-9, 1I-{, II-2, 1I-3
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5.3.1.- CATODOS FPARA EL USO DE ESTOS ELECTROLITOS

Se recomienda 21 empleo de cédtodo de acero inoxidable con
estos electrolitos a menos que s& indigue lo contrario.

5.3.2.- CASO ESPECIAL DEL ACIDO PERCLORICO

Los electrolitos del grupo I y II contienen acido percldrico
debide & su efectividad anica en el electropulido de muchos
metales. No debe de hacerse intento alguno de almacenar, man2jar
o preparar mezclas de acido perclorico sin un completo
entendimiento de todas las precauciones gue deben de obssErvarse
para evitar accidentes.

La tendendia de las mezclas de acido percldrico de ser
explosivas se relaciona con su concentracion. En la figura .1 se
ilustra el diagrama ternario para el acido percldrico, agua |y
idcido acético. Las mezclas gue se encuentran fuera proximas a la
zona de peligro pueden sufrir cambios locales en concentraclion va
sea por  evaporacidn, aumentos de temperatura, contacto.  con
material organico, o contacto con bismuto. S5i esto oourriera,
entonces la solucion puede moverse dentro de la zona de peligro,
=i o1 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 recomendacionss cuando
se use el acido percldérico.

Algunas mezclas de &cido perclorico de alta concentracid
nueden ser explosivas por detonacion, otras gue no lo son  pueden
zer prendidas por chispas o mediante un calentamiento general,
el fuego sin lugar a dudas puede dar resultado a una explosion.
Las =soluciones de 4&cido perclérico no deben de emplearse en

contacto con materiales organicos, los polietirenos,
pnoliestirenos, 0 resinas epdxicas y cloruros de vinilo san los
materiales considerados suficientemente seguros para usarse Con

Acido percldrico.
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S.4.- RECOMENDACIONES FPARTICULARES DE SEGURIDAD

En los siguientes parrafos se encuentran lag pPrecauciones
necesarias para cada grupo de electrolito a ocupar, una veg e
s@ hava hecho la seleccion adecuada para =1 material a pulisy
proceder a consultar lo siguiente:

S5.4.1.— ELECTROLITOS DEL GRUPO I
Compuestos de acido percldérico y alcohol con o sin adiciones
organicas:; son seguros al mezclarse y USAarse si =& llevan
estrictamente las sigulientes precauciones @
1.~ Los bafos deben hacerse solo en pequeras cantidades V
almacenarse en botellas de vidrio tapadas y de tal tamano
gue estas esten llenas exactamente por 2l electrolito.

= w Debe de rellenarse cualguier evaporacion de solvente a modo
de mantener la botella llena.

T.- Deben de desecharse los bafos agotados.

4.~ No deben de permitirse modificaciones a la formula indicada
sefnalada, el método de mezclado, o0 la fuerza del &cido

m - E1 electrolito siempre debe de estar protegido del calor o

S.4.2.— ELECTROLITOS DEL GRUFOD II

Son compuestos de &cido perclérico y acido acetico glacial
en proporciones variadas. Cuando se mezclan estos dos solo se
desarrolla un calentamiento muy leve. Al mezclarse debe de
agitarse al agregar el acido perclérico al acido acetico.

Aunoue estas mezclas se consideran seguras, debe de observarse
precauciones al mezclarlas y usarlas., Nunca debe de permitirse
aue la temperatura exceda 20°C. Son flamables y deben des
protegerse contra el fuego y la gvaporacion del acido acatico.

Las partes plasticas son muy faciles de ser rapidamente
dafadas, por exposicion a dichas mezclas.
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S.4.3.- ELECTROLITOS DEL GRUPO III

Compuestos de acido fosforico en agua O solvaente
organicos son generalmente mas faciles de preparar. AL mezclarse
debe de wvaciarse muy lentamente el acido dentro el agua O
salvente com una agitacidn constante para impedir la formacion Q&
una capa pesada de &cido en el fondo del matraz. El éacido
pirofosférico reacciona vigorosamente cuando se disuelve en agua,
s hidroliza en agua para formar el acido ortofosforico mas
lentamente en agua a temperatura ambiente v rapidamente en agua
caliente.

S.4.4.— ELECTROLITOS DEL GRUFO IV

Compuestos de acido sulfurice en agua o solvente organico.
Algunas veces la disolucidn del acido sulfurico en agua es

difticii, yva que se acompafla por una reaccidn gxtremadaments
exotérmica. Siempre debe de vaciarse el acido en £l agua en una
forma lenta y con agitacidon constante para prevenir Lin

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

El1 mezclado se debe de hacer en una campana extractora Yy
debe de usarse proteccién . Aun las soluciones diluidas de Acido
sulfurico atacan fuertemente la piel o la ropa. Dichas soluciones
son  muy higroscédpicas. Atacan vigorosamente la mayorila de los
plasticos, s4lo algunocs materiales de montaje como cloruro de
polivinilo proporcionan una resistencia satisfactoria.
Ceneralmente son mas comunes como electrolitos las mezclas de
dcido sulfirico con acidos inorganicos.

5.4.5.— ELECTROLITOS DEL GRUFPOD V

Compuestos de acido crdmico en agua. La disolucion de los
cristales de acido crémico en agua no es problema. ya que solo se
desarrolla un calentamiento muy leve. Sin embarao, al acido
crémico es wun oxidante podercoso y bajo ciertas condiciaones
reacclonara violentamente con materia organica u otras
substancias reductoras.

El &cido cromico es por lo general peligroso y puede e
de facil incendio en la presencia de materiales oxidantes. N
puede mezclarse con la mayoria de los liguidos organicos. For lo
general puede mezclarse con sequridad con los A&acidos organicos
zaturados. El a&cido cromico no puede utilizarse en contacto con
las partes plasticas sin gque las destruya.
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Hay gue tener precaucion en el contacto de estas soluciones
con la piel ya gue una exposicicdn continua. incluso aun en
coluciones diluidas de éste &cido o cromatos en soluciones acidas
podria causar hasta dlceras dolorosas.

S.4.56.— ELECTROLITOS DEL GRUPD VI

Conformado por las mezclas de &acidos £ sales en
spluciones de agua.

Son seguros  al mezclar, procurando hacer la mezcla
cuidadosamente en la secuencia acgstumbrada. En todos los Caso0s,
@l &acido debe de afadirse al solvente lentamente Yy con una
agitacion constante. 8i en la formula existiese dcido sulfarico,
@ste debe de agregarse al final y con cuidado despues de haber
enfriado 1la mezcla preparada al inicio hasta la temperatura
ambiente, i €8 necesario.

Si en la formula existe acido fluorhidrico o floruros. los
matraces empleados deben de ser de material de polietileno o
cualguier otro material con resistencia mimilar a este Acido.
Debe de tenerse especial cuidado (evitar) estar en contacto con
la piel con estos fluoruros acidos, ya gue al principio su efecto
puede pasar desapercibido pero mas terde pueden resul tar

gquemaduras serias.

Debs de llevarse a cabo una precauclion extrema  cuando s
mezclen electrolitos aue contengan cloratos de aluminio
deshidratado; la reaccidn entre este compuesto vy el agua es casi
siempre explosiva.

Como se menciond en el grupo anterior, €l acido cromico nNo
puede ser mezclado con seguridad con la mayoria de los liguidos
organicos pero si con los acidos organicos saturados. Hay que
recordar tener cuidado con el contacto con la piel.

S.4.7.— ELECTROLITOS DEL GRUPD VII
Grupo de los electrolitos alcalinos.

Como &5 sabido, el emplec de cianuro para alguien gue no
esteé familiarizado y preparado adecuadamente es extremadamente
pligroso.

Los cianuros son de los reactivos de mas pronta accion y e
los mas potentes venenos aque se encuentren en el laboratorio; v
no se puede detectar una concentracion letal de gas de cianuro
de hidrdgeno por olor o por accion irritante. El cianuro es de
tan rapida accion v mortal, gue el administrar el antidoto queda
por lo general sin efecto.
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rema precaucion para nc dejar gotear 1
solucion o algan cristal que por accidente caiga en la boca. i
ocurriera algun chisporroteo, debe de recogerse tanto  <omn S8
posible con alguna esponJa o aglla. L.os sobrantes pueder
eliminarse lavando el area con una =plucion de acido nitrico muy
diluida.

Debe tomarss
=1

Las soluciones de los hidroxidos alcalinos son muy
emp leadas para el pulido de cierios metales anfotéricos, tales
come el plomo, 1 estafdo, el tungsteno ¥y zZ1iNhG. Debe de tenerse
mucha precaucion ton su  empleo, ya que el atague de estas
soluciliones sobre la piel tiene efectos drasticos. Estas
soluciones desarrollan una considerable cantidad de calor al
contacto con ] agua, y deben de disolverse con una agitacion

constante empleando métodos de ernfriamiento vy agregando el

hidrdxido en DeEguUeRas proporciones al preaparar soluciongs
concentradas & gueda un mezclado incompleto, puede darse eI
caso de "capas" corriéndose el peligro de reacciones violentas

ern las subcapas.

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

Con un manejo apropiado y cuidadoso gl a&cido nitrico puede

mezclarse con seguridad con el metanolj el primero debe de
agregarsa gradualmente al alecohol con agitacion constante. Sin
embargo, s1 Aacido nitrico no puede mezclarse con la misma
seqguridad con el etanol o con los lcoholes mas
exceptuandn soluciones nNoO Mas fuertes gue un S% en volumen
dcido nitrico .

&i se emplean guimicos puros. la mezclas de aAcido N1trico
metanol son ligeramente estables s1 se procura  gue nunca s
calienten o resaguen ; no deben de almacenarse en reciplentes
carrados.

Bajo ciertas condiclionegs, puaden formarssa loe nitro
compuestos extremadamente 1ne estables o explosivos. For medio Oe
impuUrezas v de calentamiento puede SEr qtai zada 1a
descomposicion pspontanea. Siempre debe de Jeeechar:e el
electrolito tan pronto gque se ha utilizado.

Este electrolito es extrema adamente datil para ciertas
= icaciones, pero debido a su naturaleza tan peligrosa, ro

pli
deberia de emplearse =1 su uso puede evitarse.
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COMMIEERSTION DE LOS METODOS
PIECT S T OO Y ELECTROLITICOS |
FLA T IO

6.0.— INTRODUCCION

Actualmente un metaldgrafo posee los métodos auimicos Vv
electroliticos de pulido a su disposicicdn, asi como los metodos
mecanicos gue ya se han discutido. Los metodos electroliticos son
los mas importantes de estos dos y aungue fueron los primeros
aplicados a la metalografia por JACQUET L[2] en 1938, hoy se
disponen de un amplio rango de métodos gue cubren casi todos los
metales v aleaciones concebibles.

Lo que se tratara a continuacion comprende los campos
relativos de aplicacion de los dos métodos basicos de oulido,
@esta comparacion no se hablia realizado anteriormente en la base
de los principios que hemos establecido; uno de ellos podria ser
el de preguntarse sl porque los metodos de pulido electrolitico
no han suplantado completamente a los metodos mecanicos. Ya que
los meétodos mecanicos alin  son usados extensivamente, 2 incluso
auri; preferidos en muchas circunstancias.

Simn embargo, se hara un esfuerzo para establecer en alguna
situacien dificil v compleja algunas reglas gue pusdan ser usadas
por el metaldgrafo cuando tenga que hacer una seleccidén sntre
estos dos métodos.

Frimeramente recalcaremos algunos rasgos caracteristicos
basicos de los procesos de disolucidn anodica gue Se involucran
tanto en el pulido quimico y en el electrolitico. Uno es gue el
procesa necesita hacer dos COSas. Frimero el de suavizar o
nivelar la superficie eliminando las irregularidades de gran
tamafio, v en segundo, abrillantando la superficie por ejemplo,
retirando o removiendo las irregularidades de escala peguefna
(las cuiles, en nuestra situacion son responsables DaEra
determinar va sea gue la superficie refleje la luz especular o
difusamente). Fara todos los propositos e intentos los dos
procesos suceden simultaneamente en 2]l pulido mecanico. perao son
distintos en el proceso anddico. El proceso e pulido
electrolitico esta disefdado para desarrollar bien la funcion del
abrillantado , perc este no puede ser casi tan efectivo en la
funcion de aplanado.

Como una consecuencia practica inmediata de ezto. 88 gue La
superficie sometida al pulido electrolitico necesita ser tamn
plana como sea posible. Aungue es cierto, que algunas veces esta
presente una superficie plana sobre una probeta recién recibida
los ejemplos cléasicos suelen ser una hoja rolada de buena
calidad, ©o probetas las cuales han estado sujetas a alguan
maguinado mecanico o tratamiento de abrasion justo antes de qQue
sea pulida electroliticamente.
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También es necesario recalcar gue aungue difieren an los
detalles., las presentes teorias atribuyen la parte "suavizadora®
del proceso de pulido electrolitico a la formacion de una =spesa
pelicula viscosa de productos de reaccidn en la solucion rodeando
el &nodo, y 1la parte abrillantadora a la formacidn de una
pelicula delgada sobre la superficie del mismo anodo. La capa o
pelicula viscosa posee verdaderamente wuna naturaleza guimica
compleja; dicha pelicula es probablemente, aungue no siempre, un
Gxido que puesde o no disolverse =n el banfc de pulido. Estas capas
] peliculas s0n generalmente una fuente potencial des
contaminacisan quimica. Finalmente debemos recalcar que pusden
estar involucradas pocas veces densidades de corriente alta en el
proceso de pulido electrolitico.

Se compararan los dos procesos de pulido basandose en cuatrc
factores, siendo estos los requerimentos para la oroduccion :
superficies verdaderamente representativas.

REQUERIMENTOS DE LA SUPERFICIE FINAL

1.~ No deben estar presentes peliculas superficiales que pudieran
oscurecer rasgos estructurales.

-~ No deben de introducirse estructuras falsas (artifacts).

- Todos los campos de visidn deseados deben de ser coplanares,
estos deben de estar precisamente entre los limites de l&a
profundidad de campo del sistema dptico a emplearse para el
EXAaAmen.

4.~ La superficie debe de estar libre adecuadamente demanchas v

otras contaminacliongs guimicas.

6.1.- SUSCEFTIBILIDAD DE CAFAS SUPERFICIALES OBSCURECIDAS
La formacion de una capa superficial obscura, comurnmente

llamada cara Beilby, algunas veces se ha tomado en evigencia como
la mayor desventaja del pulido mecanico., Sin embargo, Se o =

que tal capa no se forma durante un procedimiento aceptab
pulido meca&nico. Ciertamente, no se forma tal capa  gue puada
interferir con el examen del microscopio optico. Fodremos, por
esto. desztituir eoste factor de nuestras conslderaciones. (Ver
capitulo 3).
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6.2.- SBUSCEFTIBILIDAD DE ESTRUCTURAS ENMASCARADAS
¥ DEFINICION DE ARTIFACTS #

Un rasgo de una marca artificial (tales como una
ravadura 0 una pieza de polvo en una progeta
metalografica) gue pueda ser interpretado
erroneamente como un rasgo o caracter distintivo
real. En la inspeccidn un # artifact por lo
regular produce una indicacicn falsa.

Aguil, de nPuevo., erxiste una creencia mantenida por mucho
tiempo, que los métodos de pulido mecanico estan en  wuna seria
desventaja comparado con el pulido glectrolitico porque estos 0N
susceptibles intrinsicamente a la formacion de gnmascaramientos.

Aqui debe de considerarse dos tipos fde enmasCaramientos, es

decitr, aguslleos que se introducen durante los tratamientos da
abrasién mecanica y aguellos gue se introducen por los efectos de
pulido mecanico. A continuacicn se explican los mecanlismos de

dichos enmascaramientos.

6.2.1.—- ENMASCARAMIENTO POR ABRASION

Recien B ha visto quie el pulido electrolitico
frecuentemente esta precedido por los procesos de abrasion
mecanica, en dicho proceso existe justamente tanta causa para gue
de efecto acerca de la presencia de enmascaramiento por abrasidan
en la superficie final como para las superficies complatamente
preparadas por métodos mecanicos. No existe ninguna duda gue los
enmascaramientos por abrasidn pueden ser encontrados =38}
superficies con pulido final ya sea por cualauiera de los das
mé&todos de pulido.

El pulido mecénico se ha considerado desde el punto de vista
de los tiempos de pulido requeridos (tabla 3.1) y se ha concluido
gque la verosimilitud del éxito depende en mucho del grado o

velocidad de pulido lograde por 21 proceso en particular aue esta
siendo usade. De agui depende la clave de los reportes acerca de
la deficiencia del pulido mecénico por la produccion de
superficies gue contienen enmascaramientos. Gansralments la

investigacidn indica que la base para la comparacion na sido 1la
secuencia de pulido la cual nosotros podemos anora considerar gue
ha sido insatisfactoria.

For ejemplo, la abrasidn o pulido debe de continuarse pero
no por mucho tiempo mas gue &l gue pueda retirar las rayas
preexistentes o0 las etapas de abrasion deben ser inmadiatamente
seguidas por una etapa final de pulido la cual sE  espera que
produzca la capa final.
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El pulido electrolitico es
tanto este debe de remover
pero uwuna consacusncla del

de disoclucion controlado en

mas lentamente.
realidad comunmente solo del orden de 1 um/min.
se resumen velocidades de discolucicdn para algunas

hecho ==
el gue &l
La velocidad o grado de material retirado es
En la tabla

aleaciones:

que

T A B L A

VELOCIDADES TIFICAS DE DISOLUCION EN LOS PROCESDS DE PULIDOD

@]l damo

un proceso de disolucidn
eventualments

por
=5 UN

ELECTROLITICO
[23
1 DENSIDAD DE VELOCIDAD DE

CORRIENTE DE DISOLUCION

METAL ELECTROGLITE FULIDO . um/min
| | &/dm=

Aluminio Acido perclérico-anhidrido acético 7 2.0
Cabre 1000g/1 écido ortofosforica - 0.9
Hierro Acido perclérico-anhidrido acético = 1.0
fAcero Acido perclérico-anhidrido acético 4-10 0.7-0.8
Acero Acido perclérico-anhidrido acético = 0.6
austeniti-
co
tipo 1B/8
Niguel Acido percidérico-anhidrido acético 40 &
Estano Acido perclérico-anhidrido acético 10 5
Titanio Acido perclorico-anhidrido acético | 20-30 12
Uranio Acido percldrico-anhidrido acético 3 1.2
linc Acido ortofosfdrico-alcohol 0.3 0.2

abrasion,
) nroceso
metal se esta disolviendo
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6£.2.3.—- DIFERENCIA EN LA ACTIVIDADES OFTICAS

Este es un lugar conveniente para discutir las actividades

opticas relativas de las superficies pulidas mecanica Y
electroliticamente. Es frecuente reportar gue los mE jores

resul tados son obtenidos mediante =21 pulido electrolitico cuando
la probeta va a examinarse bajo luz polarizada y esto sin lugar a
dudas =5 verdad. Cuando deben de tomarsese las precaudciones €5 @n
umen de las conclusiones a partir de las ohservaciones, por

el res
ejemplo, algunas veces es sugerido gue los bajos contrastes gua
=g obtienen a partir de las superficies pulidas mecénicamente, es

avidencia de la presencia de una capa de Beilby de forma amorta
pero esta conclusidn estd sin garantia. La dif““ﬂnria e lam
ashes

contrastes obtenidops de los dos tipos de superficie puedsn
deherse al menos a otras tres causas, solo o en combinacion,
falandolas serlants
5 U incraemento £ la actividad e la
superficie pulida electroliticamente debido

al desarrollo de facetas.

id b Liry incremento en la actividad de la
superficie pulida electroliticamente debido a
la formacion de una capa de drido, la cual es
spianial y la cual VA Sea  gue fuera
birrefringente o tenga un superficie facetada.

3 S g B Degradacicn del contraste a partir de las

do o al

superficies pulidas mecanicamente, deb
barrido difuso de las superficies e 5 oo
de la ravas de pulido.

Estons efectos no han sido investigados sistematicamente, b
lasta que no lo sean, no @5 posible hacer ninguna contribucion ae
su relativa importancia en una situacion particular. La actividad
Ggptica de las superficies pulidas es un fenomeno muy delicado Y
por lo regular es necesario una experimentacian emopirica  en la
practica para obtener un efecto mas significativo.

4.2.4.— INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA

Una fuente sterior de enmascaramisnto en la superficie
glectropulida nac E) qvtlﬂ del hecho de que en algunons Casos
{particularmente ©n los barfos de pulido de soluciones de 4&cido
perclarico)l, hay un considerable aumento en la temperatura cel
electrolito durante el pulido. El ca lentdmlebum de la solucidn de
pulido puede controlarse mediante los dliseros adecuados de
refrigeracidn. Sin embargo, parte del afprfm de calentamiento e%
debido a las altas resistencias de la pelicula viscosa sobre el
anodo 1o cual causa el calentamiento de las peliculas
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superficiales de las pr
pusden ser entriadas so

~ooetas astas peliculas superficiales
1

dentro de la

probeta y pusden por consecusncls al ¢ twﬁﬂﬂ'ﬂ+ “as
considerable afectn se ha investiga aunoue solo : 1 &0

apidas en w8 b= e s tem atura promedio
de 70° 3% i

6.3.— PLANICIDAD DE LA SUPERFICIE

En la planicidad de la superficie influyen los

6.3.1.— INFLUENCIA DE LA LIMFIEZA

Mediante la comparacion de superficies pulidas mecanicamentes
con las gue se pulen electroliticamente, egtas son mejores
ondulaciones mas suavea, pera esto es s0lo  cuando
ondulaciones son poco rugosas y que dificulten el levantamiento
de impurezas. Ezta haLe dificil, por ejempleo, &1 obtener un fmcm
puacto sobre el campo entero de rescolucidn a grandes aument
Mas problemas prﬁmemtan las manchas Yy =levaciongs gue

of

desarrollan sobre la superficie como wn resultado de
srotecrcion localizada durante la disolucion anddica; generalmente
psto es causado por suciedad o burbujas de gas gue se adhlere
la superficie. Estas irregularidades tienen gue evitarse 1

i

un campo de vision para la fotomicrograti

"

6.3.2.— INFLUENCIA DEFENDIENTE DEL TIPO DE MATERIAL

L.a influencia del material es debido principalmente a
posibles defectos del mismo como pusden ser:

64.3.2.1.—- PRESENCIA DE SEGREGACIONES

eres tambien se desarrollan ondulacion
1lido electrolitico como un P@Eultadc
homoo i structural en el material a
de iﬂhoma eneidades gque pueden causar efec
segregaciones dendriticas, en materiale
impresiconas del trabajado &1 frio =
superficies pulidas electroliticamente son compa
pulida mecé&nicamenta gue han =1do ligeramente

durante

D
J‘{J
ﬂ
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6.3.2.2.- PRESENCIA DE CAVIDADES Y FISURAS

Sin embargo, nuestras Ccomparaclones solamente se ham
coneiderado como un area aislada en el interior del meta purd.

Muchas probetas contienen un segundo constituvente ., adn solo si
esta  2n la forma de inclusiones no met&licas; otras contienen
fisuras y cavidades; en otras, las areas de 1nteres se localizan
inmediatamente advacentes a un borde. En todos estos mode los s
esencial oue las diferencias de nivel locales en las areas O€
interés de las superficies pulidas finales sean mantenidas dentro
de los limites que aseguren gue todas las porciones del campo de
vision puedan ser enfocadas finamente. Ademas, los desniveles de
los contornos locales no deben ser tan agudos Ccomo Dara Que cause
gue 2l haz de luz directa sea reflejado fuera de la apertura del
obietivo: esto podria aparecer oscuro en el campo de vision de
tal modo gue impida las observaciones apropiadas de las areas cle
interes.

S ha dado mucha atencidn a estos factores cuando se
considerd el pulido mecaénico y se habia mostrado gque mediante
variaciones adecuadas en las técnicas, se puede lograr una muy

alta normalizacion de las probetas. La situacidn difiere un poco
en el pulido electrolitico, 510 embarco, debido a que 1las
diferencias de potencial locales estan establecidas alrededor des
las irregularidades las cudles perturban el verdadero proceso
anodico .

6.3.3.—- INFLUENCIA DE LA FORMA DE LA FPROBETA

La primera dificultad comienza en cualguiera de los DbDordes
de la probetaj consecuentemente la retencion de los bordes
durante el pulido electrolitico es un poco mas deficients
comparado con el pulido mecénico. En comparacicn, la retencion de
los bordes puede obtenerse solo en aguellas situaciones cuando el
borde pueda =er protegido por medio de un electrodeposito
es similar electroguimicamente & la probeta, pero, C

1

+

o el cual
laramente

esta paridad puede lograrse en un limitado namero de casos.
Ademas esto no puede ser aplicado para proteger los bardes
internos; por ejemple todas aguellas fisuras vy cavidades que se
tengan gue analizar. Las cavidades Y fisuras EYalg

considerablemente engrandecidas durante el pulido electrolitico y
esto puede ser lo suficientemente extenso como para distorsionar
su forma completamente.
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6.3.4.—- INFLUENCIA DE UN SEGUNDO CONSTITUYENTE

Un C nace siempre gue un  segundo
constituyente las patrticularidades dependen
ya sea si1 la ca o catddica, con respecto a

la matriz.

lL.a matriz es disuelta pr
a1 esta segunda fase g relatl
o da fase permanezca
e ] ataaue preferencial en la intercara de las dos fasgs en ta
caso  las particulas peguedas particularmente : M
globular o de bastos, pusden ser trasminadas
a partir de la superficie dejando un picado.
mas pronunciados entre mas catodica sea 1a
alcanza su punto critico cuando esta es
por el bafo de pulido
muchas inclusiones no metalicasy no solaments

ferencialments en la segunda Tase
vamente catodica, lo cual Calsa
M repnso. lamblen pusd

. Fosteriormente ptrocede

examinat a las mismas inclusiones, s1ino
desagrab son desarrclladas en la superficie.

6.3.5.— INFLUENCIA DE LAS VARIABLES DEL FROCESO

La magnitud & 1 cual estos efectos se desa
spobre un ramero de Tactores, aungue agul gl
(s 1 ;

irraducible A talguier C14an Y d
particular. relieve es incrementado por
electroguimics mavor entre las fases,

incrementados, v densidades de corriente incre
relativa de 1 menor 85 importante cuando

arse gues el grado de relieve

T e e e
de la aSe menor dlismlinuve.

va gue puede
cuando la propo

situacion mas extrema comparada con
es lograda en las probetas compuest
gas grandes de metales electroc
en contacto. La situacion es un 1mpo
componentes es no conductor.

metodos mecanlcos e
metodos electroliticos

i
punto de vista. Este principales Jjust
para persistir co los Esto conduc

redimientos

tomen una ventaja amplia
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6.4.- CONTAMINACION QUIMICA DE LA SUFPERFICIE

Las superficies pulidas mecanicamente son contaminadas por
un oxido resultante de la exposicion del metal al aire y s
escasa la posibilidad de que la formacidn de ssta pelicula puede
evitarse completamente. Las zsuperficies pulidas
electroliticamente por 1o general estaran cublertas por  Una&
pelicula similar, aunoue ahl puedes haber fuentes adicionales de
cgmtamlnatian en este ejemplo debido tanto & la formacion de
una pelicula delg qada seobre la superficie anodica como uUna partes
esencial vy a la po_lbilldad de absorcicdn de los iones complejos
va sea que se formen en la capa visCosa durante el pulido o est
oresentes on la misma solucion de pulido. Aungue la natursl
la pelicula de contaminacion gue resulta ha sido  ins
intensamente, ne e posible el hacer alguna
generalizada debido a gque estos efectos observados aln con otro
metal v varian significativamente con las diferentes soluciones
de pulido y condiciones de lavado y el metodo que investiga la
contaminacion.

T

Alounos de los efectos que han sido observados incluyen el

desarrollo de peliculas de oxido seobre aluminio, sul varia
grandemente dependiendo de la naturaleza del elect ito de
pulido; peliculas pasivadoras indefinidas guie contienen
compuestos fosforosos sobre cobre., zinc y magnesio, pulidas an
soluciones de acido fosforicos peliculas pasivante ge niguel;

peliculas redepositadas de cobre sobre aleaciones cobre aluminio
y la deszinci F1car"cm de las aleaciones cobpPre zindi no  s&  han
experimaentado yvores dificultades en la practica metalografica
debida a la Dvesencza de estas capas., a menps gue sean UuUn poco
mas ESDeEsSAs. Estas peliculas mas espesas pueden incrementar
significativamente los tiempos de atague, © incluso hacer el
ataque dificil vy se ha observado gue las peliculas
4wido sobre el aluminio causan la formacidn de cCapas de
enmascaramiento sabre la superficie del aluminio durants
puperimentos de deformacidn.

Sin embargo, la posicion es diferente si las superficies
tienen gue ser usadas en experimentos electroguimicos vy de
corrosion. For ejemplo, el potencial de solucidn de superficies
de aluminio pulidas electroliticamente pueden variar desde -0, 76V
a -1.160V (el valor tedrico) dependiendo de las preca ausionss gue
se tomer para prevenir la formacion de una capa de Gxido. El
potencial de solucien de superficies de aluminio pulidas
meEcanicamente, a modo de comparacion, se reporta por lo general
gue =% de -0.76V, aungue algunas veces se han medido valores tan
bajos como -1 .30V, El valor de =-0.76V es tomado C oMo

acteristico de superficies cubiertas por peliculas de oxido
formadas por aire.
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—-FROBLEMAS PRACTICOS
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6.5.3.— DPERACIONES Y SEGURIDAD DURANTE EL PROCESO

Tambien hemos visto, gue existen ciertos problemas de
opetracion =1l =] pulido mecanlico, particularmente cuando
incorpora un reactivo de atague en la emulsion abrasiva.

Hi

i}

Durante el pulido electrolitico surgen problemas de cisrta
consideracion: algunas soluciones de pulido se vuelven peligrosas

=i no son manejadas correctamentes; alounas son COrrosivas,
algunas son flamables, otras son explosivas v la mavoria tienen
que mezclarse con cuidado, algunas son tan altamente Corrosivas
con los metales que presentan problemas en &1 2 disefo v

mantenimiento del equipo de pulido: de nuevo hay gue tener
consideracion en la seleccidn del material en que se va a montar
la probeta para el pulido electrolitico, debido a Qque muchos
reaccionan, incluso hasta en forma violenta con algunos
@lectrolitos.

Todas estas consideraciones han sido abordadas para  su
estudio en el capitule 5.

&.6.~- CAMFOS DE AFLICACION

Masta aqui es visible el saber gue no s& pusde delinsar un
conjunto de reglas simples de los campos respectlvos de los
pulidos mecanico vy electrolitico. No debe de sorprendernos el
hecho de recordar también el amplio rango de los reguerimentos
gue se hacen en metalografia dptica. Tal ve:z, la manera mas
general de atacar &l problema es:

Fensar en términos de PULIDO MECANICO cuando:

1.~ 8ga importante la planicidad de la superficie, ya  @ea  @n
areas locales, general o ambas.

2~ Necesidad de examinar inclusiones no métalicas, cavidades 0O
bien gue estas existan en gran cantidad.

Z.~ Que =1 tengan que investigar precipitados finos o
segregaciones de pre-precipitacion.

4.~ Cuando esté presente en forma masiva wna sagunda fasa
particularmente si esta ocupando un gran porcentalje de la

seccion superfticial.
5.- Que la probeta esté constituida de materiale
caracteristicas electroguimlcas diferentes

s  gque  tengan
ca . &l tener gue
evaminarse ambos materiales en la regidn de las intercaras.
&, Cuando ce necesite examinar la probeta en una condicion
completamente inatacada, y por dltimo si,
7.- No se pueda desarrollar un método satisfactorio de pulido

plectralitico.
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sar en términos de PULIDO ELECTROLITICO cuando:

1.- La probeta este compues aor una fase S51 le ¥y yva sea gue:

bl.—~ las condiciones e ssan sensibles

la deformacion

it AN obtenids ol durante el

pulido mecanico.

L= necesario pulir localizadas in  situ g
CAS Mayores.
3.—- Tengan Qque preparse varias o muchas plex de la misma

probeta o naturaleza.

i
i
1}
o
i
pat
i1}
"

4.~ El1 area a wlirse no

&.7.— COMPATIBILIDAD EN LOS PROCESOS DE PULIDO MECANICO Y
ELECTROLITICO

LLos dos métodos son claramente complementari

rarseles competitivos. El metaldgrafo gue

i

informacién veridica y toda la informacion gue sea
puede darse el luio de omitir cualguier

e L

il

preparacion.

i1}

principios

o Q0
0

'

m

lo que &n

@
dificil una vez gu

tan
probeta

mas gue un arte.
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El tiempo de pulido electrolitico requerido para retlirar la
capa gue contiens @] enmascaramiento producido durante los
tratamientos preliminares de abrasion pusden ser mas grande en
los casos criticos (ver tabla &.2 vs. tabla Z.1), para un
analisis similar del pulido mecanico. El1 ahorro esta, en gue en
contraste con el pulido mecanico los tiempos mas largos de pulido
son  muy poco practicados. Lo gque debemos de tomar en cuenta es
que el uso del pulido electrogquimico por si mismo no asegura 1a
produccion de una superficie libre de enmascaramientoy esto puede
lograrse unicamente si el procedimiento de pulido s2 lleva a cabo
por un tiempo lo suficientemente largo, como para producir dicha
superficie.

T A B L A 6.2

TIEMPOS DE PULIDO REQUERIDOS PARA RETIRAR TODO
EL DAMO POR ABRASION POR EL PULIDO ELECTROLITICO

L21
METAL VELOCIDAD DE DISOLUCION ] TIEMPD PARA RETIRAR
um/min TODO EL DARD
DE ABRASION
| min
Latdn 70:30 0.9 25
|
Acero austenitico 0.4 10 §
{tipo 18/8) E
Zinc 0,2 73

NOTA:

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

También vale la pena mencionar agul los resultados que = &
obtuvieron cuando se llevaron a cabo pruebas de dureza Ccon cargas
muy peguedas de indentacion sobre superficies pulidas, debido a
aue por lo regular es necesario llevar a cabo este tipo de
prusbas sobre las probetas metalograficas. Se hace coman el
reportar gue los resultados anormalemente altos fueron obtenidos
cuandao pruebas de esta naturale:za se llevaron a cabo sobre
superficies pulidas mecanicamente, particularmente en el caso de
los metales puros recocidos. Una capa superficial de considerable
espesor cerca de dos diametros de L& impresion deformada
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plasticamente a 21 eqguivalente de varios porcisntos de compresian
tendria gue estar presente antes de que cualguier i1noremento  en
la dureza pudiera ser detectado en sstas pruebas. Hemos visto gue
las capas deformadas plésticamente de esta naturaleza S0M
producidas durante los procesos de abrasion pero no durante los
procesas normales de pulido, por consecuencia, los resultados
anormalmente altos pueden dnicamente ser debido a uwuna porcion
significativa de las capas de deformacion por abrasion gue nhan
sido dejadas en la superficie final. La eliminacion de esta capa
es exactamente el mismo problema al cual nos hemos referido.

46.2.2.— ENMASCARAMIENTOS DE PULIDO

Los procesos normales de pulido mecanico progucen rayas ¥
una capa superficial deformada la cual puede ser responsable de
los enmascaramientos caracteristicos de pulido mecénico. Como una
gensralizacion debemos decir gue estos tienden a ser del tipo
problematico, particularmente en materiales y aleaciones suaves
cuando la combinacicn metal—-reactivo de atague ez sensible a la
deformacion. Sin embargo, también deberiamos de recordar agui el
hecho de gue la formacion de estos enmascaramientos puede ser
evitada mediante técnicas de * etch-attack para el pulido final.

For supuesto los metodos 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 mecanico. Es cierto, gque si no fuera esta desventaja, el
pulido electrolitico podria probablemente haber suplantado
completamente el pulido mecanico para los materiales suaves O
sensibles a los dafMos de pulido. '

Sobre este punto nosotros solo hemos considerado los efectos
debide a la deformacidén pléastica de las caras superficiales
3 cuando se hacia referencia a la preparacion . Esta deformacion no

@s la anica fuente de enmascaramientos han habido varias fuentes
en el pulido electrolitico y quimico las cuales son tan
inherentes al proceso como los enmascaramientos por deformacion

al proceso mecanico.

En la consideraciétn de esto es mejor discutirlo con un
ejemplo. Se ha conocido por muchos afos gue &l cobre contiens
pequedas cantidades de bismuto gue lo convierten en guebradizo en
wuna manera intercristalina despugs de ciertos tratamientos
teErmicos. Lineas finas oscuras fueron notadas sn los limites de
grano de las probetas cuando fueron preparadas para 1 examen
microscodpico mediante el pulido slectrolitico, y de ahi una vesz
mas se suposo gue estas eran capas de bismuto elemental, una
suposicidn muy razonable en la base de la evidencia que entonces
se disponla. S5in embarao, las subsecuentes investigacliones
mostraron, gue las lineas oscuras no eran peliculas de bismuto
pero eran debido al desarrollo de un contorno pecualiar de surco
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limites de grano durante @l pulido
“licacion mas probable del fenomeno s QuUe
ineas oscuras el bismuto se ha segregado y es mantenldo
ahi en unma solucicn supersaturada ("segregacicn de equilibrio’).
Los procesos electroguimicos mediante los cuales se desarrolla
pcte fendmeno aun no han sido bien determinados.

p

T
H

Aungue puede discutirse que estas picaduras y estrias estan
asociadas como una caracteristica de la aleacion, gelan

clasificadas agui como enmascaramiento de pulido debido & que
seria preferible revelar estas caracteristicas estructurales por
medio de un experimento de ataque controlado ¥ debido a su
mnaturaleza no pueden determinarse sin equivocacion mediante el

exvamen de las superficies solo pulidas glectroliticamente.

Del otro lado, se ha establecido can certera gue los
precipitados mas finos gue son resnlvibles opticamente pueden ser
detectados sobre superficies pulidas mecanicamente mediante un
pulido de calidad. Las particulas min(sculas de fase gamma y las
particulas no metdlicas y particulas ricas en hierro han sido
detzctadas en loe latones beta, las ricas en  N18rro, se han
detectado en aluminios conteniendo tan poco como 0.24 4 de hierro
y 1los precipitados diminutos de estafo, indio y cadmio =& han
detectade en los limites de grano de aleaciones de aluminio de
alta pureza.

Foadria concluirse gue la funcion abrillantadora de un  buen
método de electropulido podria tambien assgurar oue el
microatague preferencial fuera omitido durante el proceso de
disolucidn. La mayoria de los métodos de pulido son de gran éxito

en esta consideracidn aungue wnos cuantos no lo son aan cuando
se operen bajo ciertas condiciones OGptimas. Una subestructura
estriada o celular puede desarrollarse, la cual no Est&
relacionada & la estructura del material, pero la cual

aparentemente estéd determinada por las variaciones 1 les &n la
naturaleza de la pelicula delgads establecida sobre la superficie
durante el pulido electrolitico. El caso que mas ampliamente
ha sido investigado de esta naturaieza gs el de la subestructurs
gue desarrolla el aluminio pulido en ciertas soluciones. Una ez
mas esta estructura confunde la estructura cristalografica
verdadera, pero esto no es de mayvor interes para nosotros debido
& gue esta pueda ser detectada solamente por el microscopio
electronico. 8in embargo, cuando mencs un caso ha sido reportado
ruando el efecto puede observarse por el microscopio optico.
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nes de electropulido atacan & la probeta en

Algunas solucior ;
ausencia de un potencial aplicado. Un ejemplo tipice se h&
gue

ki

encontrado en las soluciones de &cido fosforico con alcohol

71

se emplean para el pulido de Zinc. Ocurre algdn atague minimo

(=8

s ff

la probeta vy &5 inevitable entre el tiempo de retirada del
aparato y el lavado de la probeta. Un efecto gue este puede tener
gs que se desarrollan regularmente estrias ¢ ranuras en I
superficie esto induce polarizacion eliptica dentro de un haz de
luz reflejado en el plano horizontal, de tal modo gue s
incrementa la actividad optica de la superficie. El1 fenomeno e
mas marcado entre mas grande sea la demora del lavado de la
solucidn eglectrolitica. Esto es wuna ventaja =Ty BRAMBMNES
cualitativos en los cuales se incrementa el contraste de la

superficie viéndolo bajo la luz polarizada. 85in embargo, debe de

cansiderarse como un efecto de snmascaramiento &= cualguilier
examen cuantitativo o comparativo, en =1 gue una

desconocida de la actividad dptica no se debe a las propie
de la probeta por si misma.

e ha visto gque un picado muy fino de atague puede
desarral larse en la superficie pulida mecanicamente cuando hay un
constituyente de fuerte atague . Este picado es cristalografico

pera no aumenta el efecto de polarizacion debido a gue pa
hacer esto son necesarias las estrias elongadas can facetas
inclinadas a aproximadamente 90 grados.
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7.0.— RECOMENDACIONES FPREVIAS

7.1.— SELECCION DE LA MUESTRA

Como se sabe, la probeta para la observacldn metalograftica
debe ser caractaristico de la pieza o del problema n ~uestion.
Si la probeta no fuera representativa entonces tampoco lo sera la
microestructura. For lo tanto para partes aque han fallado en
operacidn debe de seleccionarse la seccidn adyacente o incluso la

regidn de la falla si fuera posible. Cuando la pigza ha patado
sujeta a atmisferas controladas de hornos durante el sinterizado
o algin ciclo de tratamiento térmico, debe de selecclionarse  una
Secc1on transversal completa para determinar el efecto ague
proaodujo la atmdsfera sobre cada superficie de la pisza.

7.2.—- CORTE DE PROBETAS

Una vez seleccionada la muestra se procede a cortarla para

exponer la superficie de esta a &l examen microscopico, C M
sucede con las secciones transversales, o con Tines de reducirla
= un tamafo adecuado para &l trabajo cle preparacion

metalografico, 0o como sucede en la mayoria de los casos, para
ambos fines.

Las muestras suelen cortarse con segueta de arco, segueta de
banda, © disco abrasivo. 5i 2]l materizl es relativamente suave,
como el hierro puro, bronce o laton, es suficiente la segueta =
arco y para materiales algo m&s duros se reguerirda de la segueta
de banda o la cortadora de disco automatica.

Cuando se empleen herramientas para corte, es recomendables
el wutilizar un liguido refrigerante al momento del corte, esto
para ayvudar a prevenir el sobrecalentamiento de la muestra. Ya
gue su microestructura estd en funcion de la temperatura a gus ha
estado sometida, £]1 sobrecalentamiento puede introducir cambios
microestructurales vy por consiguiente resultar sn errores =n el
andlisis metalografico.

7.3.— LAVADDO DE LAS FPIEIZIAS

Dezspues del corte, las muestras deben de lavarse para
retirar cusalguisr material gque se haya infiltrado en los poros.
Existen dos unidades gue resultan satisfactorias en la remocicn
de contaminantes las cuales son &1 condensador extractor por
condensacidn v el limpiador por ultrasonido.
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7.-3.1.— EL EXTRACTOR FOR CONDENSACION

CONDENSADOR

COFA SIFON

+

MATRAZ

SOLVENTE (DEL VAPOR
CONDENSADO)

SOLVENTE (ACETONA)
MUESTRAS

FIGURA 7.1
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7.3.2.- LIMPIADOR DE PROBETAS POR ULTRASONIDO

Esta unidad consiste en una fuente de poder y un peguefo
tangue gue mantiene el bafdo solvente. La fuente de poder
introduce ordas de alta frecuencia en el bafo. Esta fuerza de las
ondas obliga al solvente a entrar en los poros de la muestra,
removiendo asi cualguier material extrafo de estas regiones. Sin
embargo, ya gue la muestra se coloca directamente dentro del
bano, el mayor tiempo de operacidn de lavado se realiza en una
solucidn contaminada.

7.4.—- MONTAJE DE FPROBETAS

Cuando las muestras son muy pequedas para manipularse
con sequridad, por lo regular son montadas para U preparacion
metalografica v esto también se hace sl 85 nNecesario mantenar sus
bordes planos para el examen microscopico. He disponen de varlios
medios de montaje en &)1 mercado. Fara determinan 1 tipo de
medio a ocuparse juegan un papel importante tanto la aplicacion
asi como el material. Algunos de los problemas m&s cCcomunes &
encontrar en esta aplicacidn son:

FARA RESINAS EFOXICAS

Los medios de montaje epdxicos viene en dos soluciones:
- Presina epdxica
- gatalizador que acelera la reaccion endurecedora.

Deben de mezclarse los dos liguidos de ascuerdo a las
especificaciones e intrucciones que recomiends €] provesador, Sin
embargo, cuando se mezclen Jjuntas debe de tomarse especial
cuidado para no sobremezclar al solucion. Ya gue 2] sobremeszclado
podria introducir uwna cantidad excesiva de aire dentro de la
salucion vy causar burbujas de aire.

i

Las resinas epdricas =g 2] medio mas deseable pare montar
muestras de particulas de polvo metalico. Ya gue como es  liguido
antes del ciclo de curado, cada particula individual estara
recubierta con resina asegurando una mejor accion de  aglomerado
entre particula vy resina. Las resinas epduicas tamblen son
excelentes pra infiltrarse en las regiones de poregs cusndo se
preparan probetas de baja densidad.

o
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TBale— PROCEDIMIENTO PARA FREFPARAR MONTURAS CON RESINAS
EFOXICAS
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7.5.— DESBASTE GRUESO

La superficie de la muestra o probeta a examinar debe de
estar plana y libre de cualquier medio de montaje que pusda
cubrir las areas de la superficie de la probeta. Esto se lleva &
cabo mediante una lima o un esmeril de banda, siendo este dltimo
el método mas rapido y simple. Cuando se utilice un esmeril de
banda, puede prevenirse el sobrecalentamiento de la pieza
utilizando LA refrigerantea para reducir &l efecto de
calentamiento creado por la friccion entre la banda esmeril v la
probeta.

1o

El tamafio de particula de la banda esmeril a usarss
dependesra de la cantidad de material gue sera retirado de la
superfici de la muestra. 5i esta reguiere de retirarlse una
cantidad considerables de material., es aconsejable el utilizar
uns banda de particula grugsa (malla 80). For el otro lado, =
sdilo se reqguiere retirar unas cuantas milésimas de pulgada de la
superficie, es asonsejable una banda de tamano de particula mas

firo, (malla 240). El tamafio de malla de la particula depende en
muche de la habilidad vy criterioc del operador.

Cuarndo se emplee un esmeril de banda, debe de darse cuidado

especial al juego de la banda. 8i la banda estéd tirante, la
superficie de la probeta estard relativamente plana. &5i la banda
esta  flojis, habra tendencia a tener un movimisnto de Tolas"

produciendo asi una superficie de la probeta desigual.

Ya gue la banda gitado por motor produce una desigus
ila superficie de la probeta, &l tamarno mas fino de particu
la banda gue se utilliza =2 de Z40.

7.6.-DESBASTE FINO

) | desbaste fino normalmente es una opsracion de  da sta
manual. Las lijas gue s& emplean desben de ser de la mas alta
calidad, en particular con la uwuniformidad del taman de
particula.

Fara =1 desbaste manual, se ocupan lijas de cuatro ta
de particula empezando por la 240 y progresivamente en  finura
hasta 20, 400 v &00.
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' 7.6.1.— PROCEDIMIENTO PARA DESBASTE FINO MANUAL
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FIGURA 7.Z2.

Continue éste procedimiento hs
havan eliminado las ravas de
=2 de girarse 90° cuando
mostratra claramente cualquier
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7.7.— PULIDO GRUESO
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metal vy al tiempo habra menor resistencia & la accion de corte
del abrasivo. Sin embargo, todo el metal gue ha sido atacado por
el reactivo debe de retirarse en la operacién del repulido. i
esto no se lleva a cabo totalmente, las areas en las cudles no se
ha removido todo £1 metal mostraran sefales de un atague mas
severo por el reactivo sobre el atague final y de la misma forma
una microestructura no uniformes.

La cantidad de metal dadado estd determinada por 21 grado de
dureza del material. For ejemplo, una probeta de hierro al
carbono endurecida tendera a dejar menos "embarrado” sobre la
superficie durante el pulido gue una muestra de hierro puro

SUave.

El emplear una combinacidn de un paro muy save, de cerda
corta, v una solucion acuosa de aliamina de 0.5 micrones (1 parte
de alamina para 4 partes de agua destilada sn volumen) es 1lo
recomendada para el pulido fino.

7.8.1.— MOVIMIENTO DE LA MUESTRA DURANTE EL PFPULIDO FINAL

l.a probeta debe de girar en
direccion contraria a la de la

rotacidn  de la rueda  (figura
S — . o Esto producira Lna
superficie de pulido mas
ROTACION DEL DISCO uniforme. Si la robeta
: mantiene estacionaria,
’/”“- formaran los defectos de
pulido conocidos como "colas

de cometa" alrededor de las

ROTACION DE LA MUESTRA : .
fases "més duras" dentro de la

‘_/ microestructura, Esto Bs
debido a las diferencias de
velocidades de remocion de
material entre las dozs fases.

FIGURA 7.3

La operacidn final de pulido se toma aproximadaments de T a
I minutos ( el sobrepulido tendera a redondear la superficise de
los poreos destruyvendo asi la estructura del poro de la muestra)
y producird la superficie libre de rayas, la llamada apariencia
pulideoc a sspejo.
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7.9.- PROCEDIMIENTO PARA PREPARACION METALOGRAFICA DE FARTICULAS
DE POLVO METALICO
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ALCANCE
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7.10.- RECOMENDACIONES FARA EL REVELADD FOR ATAQUE QUIMICO OPTIMO
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SEGUNDA PARTE

FARTE EXPERIMENTAL DE FULIDO DE PROBETAS
DE FIEZAS SINTERIZADAS

7.11.— PULIDO ELECTROLITICO
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DESARROLLO (RESULTADOS Y OBSERVACIONES)

DATOS
ELECTROLITO: REACTIVOD IV-3
TEMPERATURA DEL ELECTROLITO: 32°C
DISFOSITIVO: RECTIFICADOR
TIFD DE MATERIAL: FIEZAS DE ACERD CARBONITRURADD

AREA DE CONTACTD: 0.5 CH

RESULTADOE:

& DE PROBETA TIEMPO  CORRIENTE VOLTAJE

e

1 A LN

=
wn
£
—
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OBSERVACIONES

Las cuatro piezas preparadas debidamente con un desbaste hasta
lija 600, y previamente limpiadas en medio de acetona para retirar
el aceite impregnado, fueron sontadas con 2l método de montaje de
conduccidn, y empezaron a variarse efecto del tiempo y del voltaje
aplicado de acuerdo al tipo de reactivo seleccionado, se observe
picado en todas las cuatro probetas, ya que la microestructura
aparecia corroida en su superficie, asi mismo el reactivo ataco el
tipo de resina que se ocupd para el montaje en una de las piszas.
Se procede a consultar la tabla 4.1, y se determina que el
problema es el picado.

B8.— Determinando los diferentes tipos de problemas gue
pudieran presentar, esto se puede facilitar revisan
constantemente la tabla 4.1, asi como parte de
teoria del Capitulo 6 , ahora procede 1 tomar

medidas correctivas del caso v volver a intentar

obtener el pulido satisfactorio esperado, vy una

obtenido lo anterior registar de inmediato
conclusiones.

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 que el gue se dispuso para el
tipo de aleacidn que se pretendfa realizar, solicitaba un voliaje
de celda de 1.5 a &v y el rectificador con que se contaba era de
mayor capacidad; otro de los factores que influyeron para los
efectos del picado es la presencia de los poros de este maferisd
sinteizado, 1o gue causa que los niveles de las areas de interes
sean diferentes y de ello depende también las difersncia de
potencial en la pieza misma, situacidn que causa que el proceso
anédico sea controlado.

Por la situacion 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 es posible &l
realizar pulido electrolitico y para este casoc en particular se
decide optar por el método tradicional de pulido mecanico, ya aue
en la actual empresa en la gue se estd trabajando s& manejan
mezclas de polves en diferentes porcentajes de aleacion, y gor Io
tanto no seria recomendable el tratar de unificar condiciones como
si se tratase de un solo tipo de material. si se tratase de un
solo tipo de material.
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- PULIDDO MECANICO DE FIEZAS SINTERIZADAS

%

NO. DE MEICLA % DE FIERRD % DE COBRE ¥ DE CARBOND ¥ DE LUBRICANTE 7Mns
| 97 2 1
2 97 2 1
3 97.5 { .5 {
4 % 2 1,0 !
- 95 4 r
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I A B L A Tal

RESUMEN DE LOS DATOS RECABADOS FARA LAS MUESTRAS

DE FIEZAS SINTERIZADAS
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5.~ Como paso siguiente se fue observando l1os efectos de
estos tiempos y se procedic a registrar esto en
microfotografia, (ver AFENDICE) las observaciones se
realizaron a 100X, 200X y en ocasiones hasta S00X, de
igual manera en la tabla 7.1 se aprecian las
caorrespondencias.

OBSERVACIONES

&.~ Cabe hacer mencidn qlie =1=] siguieron las

recomendaciones de este capitulo para =21 desarrollo de

la presente practica, y por lo tanto fueron ocupados

para el pulido final un pafo de cerda suave, pero

no

asi en el pulido grueso, (diamante y altmina), donde

se ocuparon pafs’os duros.

7.~ Fara realizar la observacion , algunas de las muestras
no fueron atacadas, y para las que Si lo
requirieron, el atague se realizd al momento de la
observacion; esto por la tendencia del material a

seguir atacandose por su naturaleza porosa.

CONELUSIUOUNES

#H.~ Realizando las observaciones pertinentes en cuanto &
las diferentes Totomicrografias, se decidid realizar
las pbhservaciones por separado para cada tipo
diferente de mezcla, asi como la mejor recomendacion
para su preparacion metalograftica:s

Fara mezcla tipo 1, 97% fierro, 2% de cobre v 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 tamaro de los apgentes
desbastadores Y de pulido sobre esta mezcla en
particular:

a).— Efecto del tamafo de abrasivo:

En las fotomicrografias # I tenemos la presencia de rayas

profundas gue aunque no son detectables & 200X, a S00x se

distinguen, esto es el resultado de wutilizar para un

tiempo fijo de desbhbaste una abrasivo de pasta de diamante
de & um. Con lo anterior al momento de realizar uwuna

observacidn metalografica, no cumple con la condicion
serr observable & grandes aumentos. De ahi que
necesario continuar con la stapa subsiguiente de pulido,

de
e
a

un abrasivo de menor tamafo, esto es evidents en las
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(s of

fotomicrogratias de la #12 a la # L4, que presentan

ausencia de rayas y planicidad perfecta para un Duen
estudio metalografico.

b).~ Efecto del tiempo:

Fara observar el efecto del tiempo se hace refarencia a
al pulido realizado sobre el mismo tipo de mezcla (tipo
1), la primera de 8 minutos y la segunda de 20 minutos de

tiempo total e pulido, refresentadas por las
fotomicrografias 4 y las # 9, 10 y 11 respectivamsnte.
donde se puede observar claramente gue en la primera neo

fueron eliminadas en su totalidad las rayas del desbaste
QFUES0, mientras gue en las segundas no existe ~avado
= \

alguno ann a S00X. S5in embargo se hace la cbservacion Jgue
la etapa de pulideo intermedioc ( alidmina de 1 Lim sobre
pafro de cerda dura)l, 25 necesario para obtener la

planicidad de la probeta.

For lo tanto para mezcla tipo 1 se recomiendal

Desbaste total: no  menores de B 0 minutos { =
minutos en promedio por l1ija)

Fulido gruese: 2 minutos minimo con pasta de
diamante de & um.

Fulido media: 3 minutos con alumina de 1 um

Pulideo fino: 2 minutos minimo y no mayor a O
MinUutos, debido a que se tiende a redondesar 1a
superficie generandao de nuevo planos.

Fara las mezclas de los tipos 2, 3y 4 y S, se procede de
igual forma, analizando la tabla 7.1 y con referencia &
las f

apropiadas de preparacidn para la obtencion opt

praobeta en particular.

otomicrografias, determinandose las condiciones
ima de 1la
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