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TECNICAS DE CARACTERIZACION ANALITICA:

LAS ESPECTROMETRIAS
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@ Espectrometria de emision y de absorcién

Newton en 1666 descubre que cuando un haz de luz blanca pasa a través de un prisma se
dispersa descomponiéndose en otros colores mas simples.

La dispersion se debe a que las radiaciones que componen la luz no se propagan con igual
velocidad en medios transparentes y sufren distinto angulo de refraccion.

Recogiendo en una pantalla las radiaciones del prisma se obtienen zonas coloreadas segun
las distintas luces monocromaticas, originando el “espectro visible” que, en el caso de la
luz blanca solar esta constituido por el rojo, anaranjado, amarillo, verde, azul, aiil y violeta.

Un espectro analiza las distintas longitudes de onda emitidas por un foco luminoso.
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Los espectros pueden ser:

Espectro de emisidon continuo (bandas) o discontinuo (rayas).
Espectro de absorcidén continuo o discontinuo.

Los espectros de EMISION se producen por radiaciones de cuerpos incandescentes. Son
continuos si tienen todos los colores (ej. espectro del filamento de bombilla) y discontinuos, si
contienen algunos colores (ej. espectro del vapor de mercurio o del gas hidrégeno).

Los espectros de emision continuos proceden de sdlidos o liguidos vy los discontinuos de gases.

Los espectros de emision discontinuos de rayas proceden de radiaciones de atomos (ej., Ne)
y los de bandas, de radiaciones de moléculas (ej., espectro del nitrogeno, N,).
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Formacion de los espectros de emisidn.

Segun el modelo de Bohr, al calentar los atomos hasta la
incandescencia se les comunica energia y algunos de sus e-
pueden saltar a niveles superiores de energia (estado
excitado). Cuando vuelven al estado original (estado
fundamental) emiten fotones cuya energia es la diferencia
entre las de los dos niveles involucrados en la transicion
electronica. Estos fotones son caracteristicos del atomo
emisor y crean las lineas brillantes del espectro de emision.
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Los espectros de ABSORCION analizan la absorcion parcial de las radiaciones de un foco
de luz cuando atraviesa una sustancia. Soélidos y liquidos dan lugar a la absorcién
continua de amplias zonas del espectro visible. Los gases dan lugar a un espectro
continuo visible observandose discontinuamente rayas o bandas oscuras, originadas por
la absorcion parcial del gas correspondiente.

Formacién de espectros de absorcion.

La muestra no esta incandescente, sino en forma de gas. Si se
hace incidir sobre ella luz blanca, los fotones con energia
(frecuencia) adecuada, podran excitar e- de los atomos de la
muestra y llevarlos a niveles energéticos superiores. Por tanto, los
fotones en esas frecuencias particulares son absorbidos por el gas,
mientras que las otras frecuencias lo atraviesan intactas, por lo que
el espectro de la luz que ha pasado a través de la muestra
presentara lineas oscuras en las frecuencias absorbidas.
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El analisis espectral cualitativo Detalie de la ranura que recibe f luz e fa mucstra. ——+ |
Cada elemento excitado, emite radiaciones f i
caracteristicas (rayas espectrales) s \ f
independientemente de que el elemento esté |

solo o combinado. Para estos analisis se
utilizan espectroscopios (Fig), en los que se
obtiene el espectro proyectado sobre una
pantalla que lleva acoplada un micrometro de
referencia, o bien los espectrégrafos, en los

que el espectro se recoge sobre una placa
fotografica.

Prisma

Repla graduada sobre vidrio

Objetivo

El analisis espectral cuantitativo

utiliza aparatos denominados espectrémetros. La técnica se basa en que la intensidad de
las rayas depende del numero de atomos excitados. Cuando se trata de analizar pequenas

cantidades (trazas) de un elemento, el analisis espectral aventaja al analisis quimico
tradicional en rapidez y exactitud.
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@ Espectrometria por fluorescencia de rayos X

La fluorescencia de rayos X se emplea cuando se quiere conocer la composicion elemental
exacta de una sustancia. Es posible determinar practicamente todos los elementos del
en muestras solidas, polvos y liquidos. Con el empleo de patrones es posible realizar el
analisis cuantitativo de los elementos de la muestra.

La muestra se bombardea con fotones de alta
energia (rayos X) y se analiza el espectro de
energias de los fotones secundarios (fotoe-)
que emite la muestra de sus capas internas
(efecto fotoeléctrico). La energia de los
fotones es caracteristica de cada atomo, lo
que permite su identificacion inequivoca.
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@ Espectroscopia de electrones Auger
. ® Electron orbital emitido
La muestra se bombardea con un haz de e~ que crea la
vacante inicial al arrancar 1 e- de una capa interna;
que pasa a ser ocupada por 1 e de una capa mas y :
externa. En el proceso se emite un foton de rayos X Electron incidents @ I ba e kil
caracteristico.

Transicion electronica y

A diferencia de la fluorescencia, el fotén no abandona el Lxpbiyiaativa
atomo, sino que transfiere su energia a otro e
externo que es emitido por la muestra. Se obtiene / \ ey
asi un conjunto de e- Auger que componen un St

de un electron Auger

espectro caracteristico del atomo.

Los e~ Auger son de baja energia y solo penetran entre 1y 2 nm,
por lo que la técnica se limita a detectar atomos superficiales.

0777

Tema 8: Microestructura y Composicion



V[ CARACTERIZACIOIN LADICIM  LORAIOR0 DE LA pIVISION b crrxcia
E INGENIERIA DE LOS MATERIALES
e DE MATERIALES = : i

TECNICAS DE CARACTERIZACION
CRISTALOGRAFICA:

DIFRACCION DE RAYOS X

= GRANITO
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La difraccion es resultado de la dispersion de ,f‘%ﬂ
la radiacion producida por una disposicion / T e ::
regular de los centros de dispersion, cuyo /%iij e
espaciado es aproximadamente igual a la => /f__ﬂ; @ h=0
. . s _.___________‘_‘_-_-_-_- — & h=-1]
longitud de onda de la radiacion. Haz e
incidente / Ty n=T]
Ej. una serie de estrias paralelas, espaciadas Rejilia de difraccién Diagrama de difraccion

| 1k |

aproximadamente 1 ym, provocan la ﬁ,
~

difraccion de la luz visible (radiacion gedes
electromagneética con una longitud de onda de - ‘ -
aproximadamente 1 um). Esta red de —— PR
difraccion hace que la luz se disperse con una Q — - '
fuerte intensidad en unas pocas direcciones Haz ||fHEHEE oot 2
especificas, como se muestra en la Figura. incidente | (HHZADHDS" /

Difraccion de una radiacion electromagnética a través de una red.
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La direccién exacta de la dispersidon es una funcion del espaciado exacto entre las estrias
de la red de difraccion y esta relacionada con la A de la radiacion incidente. Dado que los
atomos e iones tienen tamanos del orden de 0.1 nm, puede pensarse que las estructuras

cristalinas actuaran como redes d

e difraccion en la escala subnanomeétrica.

La zona del espectro electromagnético con A en ese intervalo es la radiacion X, en
comparacion con los 1.000 nm correspondientes a la longitud de onda de la luz visible,
(Fig.) Como consecuencia, la radiacion X es capaz de caracterizar la estructura cristalina.

El espectro electromagnetico
Langitud de LU 10! 1 w!  owed et et et et e’ aef e ™ " M
onda en melros !
-— . —_—
=__=qh 41! Ewe punin -0 ] { e
Caerges hsthel ':[':i# [=TT ] Bach Vi Proteing Mosdous oo gl
-
Tipo de radiacion -m mFmﬁm ULTRAMOLETA RAYOS X “duros”
VISIBLE
o MICROOMNDAS RAYOS X "blandos™  RAYOS GAMMA
Fuentes de radiscidn é m E‘E:E ' g Q " ?
= T ‘&
a Radis FW —v, Rt AT norsime  Radisiogia hd;:xlrw- Surmerion
Fracusncia L
{endas por segundo} ¢ gpf w0 w0 W™ 0" 10 0™ ™ g 0™ w” e® g 10
—
En-gllduun_th 1 I I r—
(sloctron-volics) 1o% 10 107 10% 10d w0t 0 e ' 1 ' el W' et b 10f
El espectro electromagnético.
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Para r-X, los atomos constituyen centros de dispersion. El cristal actua como una red de
difraccién tridimensional. Para que tenga lugar la difraccion, los haces de r-X dispersados
por planos adyacentes del cristal deben estar en fase. De otra forma, tiene lugar una
interferencia destructiva de las ondas y no se observa practicamente ninguna intensidad
dispersada. Cuando se da la geometria precisa para que se produzca una interferencia
constructiva (ondas dispersadas en fase), la diferencia de caminos recorridos por haces
de r-X adyacentes debe ser un numero entero (n) de longitudes de onda (A), como
muestra la Fig. La relacion que demuestra esta condicion constituye la Ley de Bragg:

n-A = 2d-senf

¥

el espaciado entre planos atdmicos
adyacentes (d) es la distancia
interplanar y el angulo de dispersion
(6) es el angulo de Bragg.

Frente de onda
v
dhkd
.

. Fila de dtomos
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El angulo 206 se conoce como angulo de difraccion, ya que este es el angulo medido
experimentalmente, como se muestra en la Fig.

Detector de rayos X

Fuente de rayos X

Relacion entre el angulo de
Bragg (0) y el angulo de
difraccion (20) medido
experimentalmente.

La magnitud de la distancia interplanar (d) que separa los planos

cristalograficos de una familia {h,k,I} es una funcién directa s P a

: - ) : . hkl
precisamente de los indices de Miller que definen a esa familia. En \/h2 " k2 i 2
el caso del sistema cubico, la relacidén es bastante simple ya que

el espaciado entre planos adyacentes viene dado por la expresion:

donde el parametro de red (a) representa la longitud de la arista de la celda unidad cubica.
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En el caso de que la celda unidad 3

presente formas complejas, la relacion es A =

mas complicada. Para el sistema ( 2 2) 2 g
hexagonal, definido por dos parametros 3 h® +hk+ K= J+1 -
de red (ay c):

E INGENIERIA DE LOS MATERIALES

La Ley de Bragg es condicidn necesaria pero no suficiente para
difraccion. Define la condicion de difraccion para celdas unidad
primitivas (redes con puntos reticulares soélo en los vértices de
la celda unidad, como la cubica simple y la tetragonal simple).
Las estructuras cristalinas con celdas unidad no primitivas
tienen atomos en puntos reticulares adicionales situados a lo
largo de las aristas, en las caras o en el interior de la celda. Los
centros de dispersion adicionales pueden provocar difraccion
fuera de fase para ciertos angulos de Bragg. El resultado es
que parte de la difraccion que predice la Ley de Bragg no tiene
lugar. En la Tabla se dan las reglas de extincion para las
estructuras metalicas mas comunes, que definen los indices de
Miller que no producen difraccion como predice la Ley de
Bragg.
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La difraccién no tiene
lugar cuando:

Estructura cristalina

Existe difraccién cuando:

Cubica simple (SC)

En ningtin caso

En todos los casos

Cibica centrada en el cuerpo (BCC) h+k+| = ndmero impar

h+k+| = ndmero par

Cibica centrada en las caras (FCC) | h, k, |, no todes pares o no

h, k, |, de igual paridad

todos impares
(h+2k) = 3n, | impar (n es
un en'i‘e,r'o)‘

Hexagonal compacta (HCP) Cualquier otro caso

La Figura muestra un espectro de difraccién
(difractograma) de una muestra de polvo de
granito. Cada pico representa una solucién a la
Ley de Bragg. Como el polvo esta constituido pot
muchos granos cristalinos de pequefio tamano
orientados aleatoriamente, se emplea una
radiacion con una unica longitud de onda, con el
fin de que los picos de difraccion que aparecen
en el espectro sean pocos y manejables.

-+ GRANITO
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El experimento se realiza en un difractometro (Fig). Se trata de un sistema generador
de r-X acoplado a un dispositivo de barrido electromecanico controlado en sus
posiciones angulares mediante un gonidmetro. La intensidad del haz difractado por la
muestra es monitorizada mediante un detector de radiacion coordinado con el barrido
de la muestra.

Del espectro se obtiene informacion cristalografica (tipo de red cristalina, parametros
de la celda, etc.), pero el hecho de que para cada estructura cristalina el espectro
sea unico constituye una herramienta poderosa para la identificacion quimica de
materiales cristalinos.

Proceso de preparacion de la muestra
para una difraccion en polvo.
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CARACTERIZACION METALOGRAFICA:
EL MICROSCOPIO METALOGRAFICO
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APROXIMACION HISTORICA

Fueron los romanos, hacia el siglo |, los primeros en experimentar con diferentes
formas de vidrio, descubriendo que los cristales gruesos por el centro y adelgazados
por los bordes aumentaban el tamafo de los objetos observados a su través

Tales cristales no encontraron demasiada utilidad hasta finales del
siglo XIII, cuando empezaron a utilizarse como lupas (6x — 10x)

En 1595, un fabricante holandés de gafas, Zacharias
JANSSEN, coloco varias lentes en un tubo (microscopio
compuesto) y comprobaron que la amplificacion de la
imagen era muy superior (15x — 70x)

Zacharias Janssen
(1580-1638)

Primer microscopio
compuesto (1595)
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Otro fabricante de pano holandés Van Leeuwenhoek en 1650 con pulidos cuidadosos

fue capaz de fabricar minusculas lentes convexas con gran curvatura que permitian
hasta 270x

Lampara
de aceite

Redoma
’cnn agua

El inglées HOOKE en 1660, mejord los microscopios
compuestos con disefios mas funcionales e incluso
incorporo un dispositivo de iluminacion para la muestra

Microscopio de
HOOKE (1670)

El siglo XIX vivid grandes progresos en el desarrollo de los microscopios gracias a los
estudios de los principios opticos llevados a cabo por los alemanes Ernst ABBE, Otto
SCHOTT y el fabricante de instrumentos Carl ZEISS
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CONCEPTOS BASICOS DE TEORIA OPTICADE LA LUZ

La teoria basica de la Optica Geométrica se basa en varias suposiciones y leyes:

» La luz viaja en linea recta

» Porciones de los haces luminosos pueden ser tratadas como rayos individuales
» Ley de la reflexion

» Ley de la refraccion (SNELL, 1621)

Indice de refraccién n| Indice de refraccién n'

Reflexion

$=0

Rayo reflejado

Rayo refractado

Refraccion ¢

nsenp =n’seny’

Raye incidente

Willebrord Snell

(1580-1626)
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EL MICROSCOPIO METALOGRAFICO

El microscopio metalografico ha sido

. ~ . . —_ a

disefiado combinando varias lentes para A
resolver y revelar los detalles de la M;::::‘:;:; :'in'? Telescopio
microestructura de la muestra examinada e enfoquc

lampara externa
¥ cdmara accesoria . |

Los microscopios que se emplean en
Metalurgia son siempre de reflexion, a

i i ili i 1 Dizparador
dlferengla de los .utlllzados en BIO|Og.I.a o) Iluminader Shee
Geologia que funcionan con luz transmitida externo con lentes |

colectoras y diafragma -
de campo — Tubo de
Regqulador extension

Microscopio dptico

::,-"-1 * fuente de luz

I lante
T condensadora

Dm0 espearmen

- lente objetiva

o lente ocular

ojo humana
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Cualquier microscopio metalografico consta de:
» Pletina orientable destinada a recibir la muestra
» Dispositivo de iluminacion

» Dispositivo de observacion (objetivo y ocular) y/o un proyector (registro fotografico)

En cualquier caso, siempre debe garantizarse que la superficie de la muestra esté
paralela a la pletina del microscopio para permitir el mantenimiento del enfoque a
medida que se desplaza el portamuestras

Tema 8: Microestructura y Composicion
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Apertura
LENTES OBJETIVO e
Las lentes objetivo son las encargadas de formar la imagen primaria de HJ
la muestra, por lo que es el elemento mas critico del microscopio A B
g {8
luz
OCULARES
El ocular aumenta la imagen primaria
producida por el objetivo, de forma que el PLETINA

ojo pueda utilizar la resolucion completa
del objetivo. Los oculares mas utilizados
son los de 10x, pudiendo llegar a 25x

Plataforma mecanica que aloja la muestra y
esta involucrada en la operacion de enfoque
y en su conservacion cuando se examinan
distintas zonas de la muestra. Usualmente
se equipa con escala graduada en los ejes X

Ccular de 10x libre de aberracion con ajuste diopirico

Qjera Lente . .
R scalar e Y para la medir y localizar rasgos
it microestructurales
Ajuste fante
disptrico triple
Tornille Apertura
de boblete
fijacion de lentes
de campe
Erida de e
acople al del +ubo

tubo
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TECNICAS AUXILIARES ASOCIADAS

MICRODUREZA

La técnica de realizar medidas de dureza de fases unicamente observables con la
ayuda de un microscopio Optico es una herramienta muy util en el analisis
metalografico, por lo que muchos microscopios traen equipamiento accesorio para la
realizacion de este ensayo

MICROSCOPIO DE PLETINA CALIENTE

El microscopio de pletina caliente puede utilizarse para el estudio de cambios
microestructurales que tienen lugar a una temperatura constante o bien durante el
calentamiento o enfriamiento de la muestra:

Procesos de fusion y solidificacion Reacciones superficiales
Crecimientos de grano Transformaciones de fases
Soldaduras Sinterizados

Grafitizacion Reacciones gaseosas

Tema 8: Microestructura y Composicion
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Secuencia que ilustra
la formacién de
martensita en un acero
de 0.8% de carbono

La muestra ha sido
templada en el
microscopio de pletina
caliente a 17 °C por
segundo

Los numeros indican el
tiempo en segundos
desde el inicio de la

transformacion
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MICROSCOPIOS DE COMPARACION

La comparacion microscopica de muestras se facilita si
ambas microestructuras pueden ser observadas
simultaneamente, para lo cual existen dispositivos
especiales que combinan imagenes procedentes de dos
microscopios diferentes.

Un microscopio de comparacion especial se utiliza en la
investigacion balistica.

MONITORES

Para la observacidon en grupo es
posible proyectar la imagen del
microscopio sobre una pantalla. El
uso de camaras y monitores esta
bastante extendido.

I
¥

Yideocamara

i

= ==
fﬁﬁ%ﬁ@

Microzcopio Imagen digital
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ENSAYOS DE CARAQTERIZACION
METALOGRAFICA:

MICROSCOPIA OPTICA
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INTRODUCCION

El examen micrografico tiene como objetivo revelar la estructura del metal y de sus
inclusiones no metalicas mediante la observacion a través del microscopio optico

La definicion de la microestructura de los materiales metalicos es de primordial
importancia en la caracterizacion de su composicion y propiedades
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SELECCION DE LA MUESTRA

Los materiales comerciales no son homogéneos, por lo que una simple eleccién al
azar de una muestra a partir de un volumen importante de metal, puede no ser
representativa de las condiciones presentes

La muestra seleccionada debe ser representativa de las condiciones tipicas del
material, o ser elegida deliberadamente para revelar la condicion mas desfavorable

El numero de muestras necesarias para caracterizar un componente depende del
tamano y complejidad de la pieza, asi como de la naturaleza de sus condiciones de
servicio.

La localizacion de las muestras se realiza a conveniencia en cada caso particular,
dependiendo de multiples factores (facilidad de extraccion, integridad de la pieza,
heterogeneidades, etc.)

La orientacion del plano a observar depende del proceso de fabricacion, la forma de
la pieza y las caracteristicas a estudiar, aunque con caracter general, las
microestructuras aparecen mas uniformes en secciones transversales
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UNIVERSIDAD
DE CANTABRIA

CARACTERIZACI@IN - W ity
DE MATERIALES LADICIM  ciurris of 105 wareriaies

PREPARACION DE LA MUESTRA

La obtencidon de una superficie adecuada para el examen metalografico requiere de
una serie de operaciones previas que van desde el corte hasta el ataque para revelar
la microestructura, pasando por algunas etapas intermedias (pulido, etc.)

CORTE

Generalmente la muestra no tiene el tamafno adecuado para la observacion
micrografica y debe ser reducida mediante corte a las dimensiones requeridas

Con independencia del método de corte empleado, este proceso no debe alterar la
estructura del metal por calentamiento excesivo (corte refrigerado) o por deformacion

Existe en los laboratorios metalurgicos el equipamiento adecuado para llevar a cabo
estas tareas de reduccion de tamano de la muestra (cortadoras de muela abrasiva,
cortadoras de precision, discos de diamante, etc.)

La muestra debe presentar una superficie de examen comprendida entre 1y 10 cm?

Tema 8: Microestructura y Composicion
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ENCAPSULADO

Con muestras de tamano apreciable, no es necesario el encapsulado, pero es
imprescindible en muestras demasiado pequefas para su manipulacion o con
dimensiones no uniformes (varillas, alambres, laminas, etc.)

Se usan bakelitas, poliésteres, resinas epoxidicas, acrilicas, etc.

Encapsulado en frio
o en caliente
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Los bordes de la cdpsula
se redondean utilizando
papel abrasivo grueso

Muestra

Resina

15 mm

30 mm

Capsula metalografica convencional
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DESBASTE

Se realiza por frotamiento de la superficie de la muestra a examinar sobre papeles
abrasivos de granulometria progresivamente mas fina

Usualmente se lleva a cabo bajo flujo de agua para evitar el sobrecalentamiento de
la muestra que pueda alterar su estructura y evitar el embotado del disco por
desprendimiento de particulas abrasivas

Los discos abrasivos se hacen girar a velocidades de 150 a 300 rpm
La secuencia de granulometrias puede ser 120, 240, 320, 400, 600 y 1000

La duracion de la operacion de pulido es variable (se debe eliminar en cada paso el
dano del paso anterior), pero puede estimarse en 2 6 3 minutos por cada papel

El encapsulado de la muestra previene el redondeo de sus bordes y facilita la
obtencidn de una superficie completamente plana
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PULIDO

Es la operacion que sucede al desbaste y proporciona una superficie libre de rayas
con reflectividad muy alta (acabado especular)

El pulido se clasifica en grueso y fino

» Pulido grueso: utiliza abrasivos con tamafos de particula entre 30 y 3 um

» Pulido fino: utiliza abrasivos con tamanos de particula de menos de 1 um

Elpulido, no utiliza papeles abrasivos sino pafos de lana o seda impregnados de
una suspension de abrasivo que pueden ser particulas de alumina, magnesia o
pasta de diamante

El procedimiento consiste en sujetar la muestra sobre el pafio giratorio y desplazarla
sobre su superficie en sentido contrario al del giro

Tema 8: Microestructura y Composicion
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Particulas abrasivas
de diamante

Pafios de pulido (0.05 -2 um)

Tema 8: Microestructura y Composicion



V[ CARACTERIZACI@IN LADICIM  LAORIONO DE Lo DIVSION b ciencis
S E INGENIERIA DE LOS MATERIALES
e DE MATERIALES . T

3

Rayas de pulido

100 um

Superficie pulida Superficie pulida
(6 mm) (1 mm)
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ATAQUE (1)

La probeta pulida puede ser examinada sin necesidad de ataque micrografico, en

caso de observacion de inclusiones no metalicas (ej. grafito) o heterogeneidades
como fisuras, poros, etc.

En la mayoria de los metales, la microestructura es revelada solamente por
aplicacion de un agente reactivo adecuado

Las técnicas estandar de ataque se basan en el uso de soluciones quimicas

(reactivos), aunque los ataques potenciostatico y electrolitico son también muy
comunes
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ATAQUE (1)

El ataque es un proceso de corrosion controlada resultante de la accion electrolitica
entre zonas superficiales de la muestra con diferentes potenciales

Su efecto es proporcionar diferencias de relieve o de coloracion entre los distintos

constituyentes o entre los cristales con diferente orientacion de una misma fase, lo
que permite observarlos por contraste

A: disolucién de los bordes de grano de
una misma fase

B: disolucion de las uniones entre fases
distintas (interfases)

C: disolucién de las superficies de los

\/ granos en funcion de su orientacién
ranos de la fase anos de la . 7 gm
° " Graros delo cristalografica

D: formacidén de capas adherentes de productos de reacciéon con espesor
funcion de la orientacion del grano (colores de interferencia)

Tema 8: Microestructura y Composicion



UC

UNIVERSIDAD
DE CANTABRIA

CARACTERIZACIOIN o K i
DE MATERIALES ALADICIM RGN 5 ot

ATAQUE (Ill)

Los reactivos de ataque usualmente constan de tres componentes principales,
aungue en algunos reactivos un mismo componente puede cumplir a la vez dos de
estas funciones:

» Un agente corrosivo (acido clorhidrico, sulfurico, fosforico, aceético, picrico,...)

» Un modificador que reduce la ionizacién (alcohol, glicerina, ...)

» Un oxidante que absorbe electrones (agua oxigenada, Fe3*, Cu?*, ...)

El oxigeno disuelto en el agua de grifo aumenta la velocidad de disolucién, por lo
que es recomendable utilizar agua destilada en la preparacion de los reactivos

El ataque se ejecuta por inmersion de la muestra en el reactivo durante un tiempo
determinado o por enjuagado del reactivo con algodon
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ATAQUE (IV)

El tiempo de ataque se determina mediante prueba y error, debiendo ser el
suficiente para revelar la microestructura pero no demasiado para evitar la
formacion de estructuras mal definidas por sobreataque

100 um

Estructura escasamente atacada Estructura sobreatacada
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Tabla Reactivos utllizados para el ataque quimico de los metales para su examen micrescdpico

ATAQUE (V)

Merales

Reactivo

Composicidn

Observaciones

Hierro y acerc al carbono

Aceros aleados e
inoxidables

Aceros de alta
velocidad

Alominio y aleaciones
de aluminic

Magnesio y aleaciones
de magnesio
Niquel y aleaciones

de niquel

Cobre y aleaciones
de cobre

Nital

Picral

Acido clorhidrico y
dcido picrico

Cloruro férrico y
dcido clorhidrico

Acidos clorhidrico
y nitrico

Hidréxido de sodio

Glicol

Acido acétice ¥
dcido nitrice

. dcido nitrico

(8]

. Reactivo
concentrado de
Kellers

w

. Hidréxido de
amonio ¥
peréxido
de hidrdgeno

o~

. Persulfato de
amonio

2 a 5% de 4cido nftrico #n
alcohol metilico

4 g de 4cido picrico en
100 ml de alcohol metilico

5 g de dcido clorhidrico y

1 g de dcido picrico. En
100 m! de alcohol metflico.

5 g de clorure férmico,
20 ml de 4cido clorhidrice y
100 ml de agua destilada

9 ml de 4cido clorhidrico,

9 ml de icido nitrico ¥
100 ml de alcohal metilico.

10 g de hidréxido de sodio en
90 ml de agua destilada

75 ml de ctilenglicol,
24 ml de agua destilada y
1 ml de #cido nitrico

magnesio

50 ml de dcido acético glacial ¥

50 ml de 4cido nitrico
concenirado

12 a 30% de dcido nitrico

10 ml de dcido fluerhidrico,
15 ml de dcido clorhidrico,
25 ml de 4cido nitrico ¥y

50 ml de agua

5 partes de hidréxido de
amonio,
5 panes de peréxido de
hidrégeno y
5 partes de agua
10 g de persulfato de
amonic y
90 ml de agua

Obscurece 2 la perlita en aceros al
carbono.

Diferencia la perlita de la martensita;
revela los limites de grano de la ferrita.
Muestra la profundidad del micleo en
log aceros nitrurados. Tiempo: 5 a 60
segundos.

Para accros al carbono y de baja aleacién
recocidos y endurecidos por temple. No
€s tan bueno como el nital para revelar
los limites de grano de la ferrita.
Tiempo: 5 a 120 segundos.

Revela los granos de anstenita en los aceros
templados y en los templados ¥
revgnidos.

Revela las estructuras en los aceros ¥y en
el hierro-cromo-niguel. Revela las
estructuras de los aceros inoxidables y
de los aceros austenfticos al niguel.

Revela el tamaiio de grano de los aceros
templados y revenidos de alta velocidad.
Tiempo: 15 segundos a 5 minutos.

Reactivo general. Puede utilizarse para
micro y para macroataque. Ticmpo: 5
segundos.

Puede utilizarse para revelar la estructura
granular de la mayoria de las aleaciones
de magnesio.

Aleaciones de niquel y niguel cobre.
Tiempo: 5 a 20 segundos.

Muestra las inclusiones. la porosidad y las
lineas de flujo. Requiere de 5 a 20
minutos.

Almacena la solucidn tnicamente en un
frasco de cera parafinica, porque el
4cido fluorhidrico disuelve el vidrio.
Es un buen reactivo para aleaciones
que contienen cobre.

Sc utiiiza para el cobre y muchas
alcaciones de éste. El contenido de
perdxido varfa con el contenido de
cobre de la aleacion.

Es un buen reactivo para el cobre, el
latéa, el bronce y el niquel plata,
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GALERIA DE MICROESTRUCTURAS

Perlita (x300) Ferrita (x500)

Austenita (x325)

Inclusiones no metalicas en aceros (x300)
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Estructura ferritica de
espada de época romana

Aleacién con
solidificacién dendritica (x800) Grafito nodular

o esferoidal
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MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB)
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El poder de resolucidon del microscopio optico esta limitado por la longitud de onda de
la luz visible, de forma que no es posible conseguir imagenes nitidas por encima de
1.000 X. Los MEB permiten la caracterizacion microestructural en aumentos de
hasta 150.000X, no siendo necesaria una preparacion de muestras especifica como
ocurre en la microscopia optica.

La técnica se basa en el uso de un haz de e- NICO DE BARRIDO
OLUMNA DE VACIO' -

acelerados como fuente de iluminacion. La A de b i A
estas particulas es mucho mas pequeia que la : S O MOIREIE
de la luz visible, lo que permite aumentar la e |

resolucion.

Para controlar la imagen se utilizan lentes
magnéticas que focalizan el haz, como muestra
la Fig. La técnica realiza simultaneamente
microanalisis elementales por energia dispersiva
de rayos X (EDAX), que se basa en la
produccion de fotones de rayos X en la muestra
por un proceso analogo la fluorescencia.
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Los e- generados por un filamento de wolframio a alta temperatura, son acelerados por
aplicacion de una diferencia de potencial elevada (20 - 30 kV) y se hacen incidir sobre la
superficie de la muestra. Parte de los e- de alta energia rebotan sin pérdidas en su energia
cinética (e- retrodispersados) y el equipo cuenta con un detector que capta estos e-.

Parte de los e- originales del haz interacciona
con la superficie de la muestra de forma
inelastica (no rebotan), perdiendo parte de su
energia cinética que es transferida a los atomos
de la muestra. Este aporte energético arranca e-
de las capas mas internas de los atomos de la
muestra (e- secundarios) y el equipo cuenta con
otro detector para captarlos.

La senal de los e- de retroceso y secundarios,
se procesa electronicamente para producir una
imagen de la superficie de la muestra dotada de
extraordinaria resolucion y profundidad de
campo.
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Los e- de las capas mas exteriores decaen para cubrir las vacantes que la emision de
secundarios ha dejado en las capas interiores y el atomo emite un foton de rayos-X con
una energia igual a la diferencia de energia entre los dos niveles involucrados en cada
transicion electronica, caracteristica de cada atomo de la muestra. Por tanto, asociado al
proceso de formacién de la imagen en un MEB aparece el fendbmeno de la fluorescencia.
Todos los elementos emiten, de esta forma, rayos-X con sus propias energias
caracteristicas, lo cual permite diferenciarlos e identificarlos.

Los r-X emitidos llegan a un tercer detector, que procesa la sefal y permite obtener un
espectro. Las energias de los r-X identifican los elementos de la muestra, y las
intensidades de las distintas lineas espectrales son proporcionales a su concentracion
relativa dentro de la misma, posibilitando el analisis elemental cuantitativo.

No obstante, son muchos los parametros
encargados de convertir las intensidades de las
lineas en concentraciones expresadas como
porcentajes en peso; por esta razon, los analisis
obtenidos a partir de esta técnica se considera que !
tienen unicamente caracter semicuantitativo. '

_ &

b RARAE B N
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EL MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO

COLUMNA DE VACIO

FILAMENTO

MONIETOR

LENTES i
CONDENSADORAS
e
BOBINADE . &
BARRIDO

LENTES .
OBJETVO ! ELECTRONES

*. - SECUNDARIOS
HAZ DE L . '
ELECTRONES

MUESTRA - P BETECTORY
it L z AMPLIFICADOR
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1. COLUMNA GENERADORA DEL HAZ DE ELECTRONES

ELECTRONICO INTERACCIONA CON LA
MUESTRA

3 2. CAMARA DE VACIO, EN LA QUE EL HAZ

3. DETECTORES PARA PROCESAR LAS
SENALES PROCEDENTES DE LA
INTERACCION HAZ
ELECTRONICO/MUESTRA

4. SISTEMA DE VISION QUE
CONSTRUYE IMAGENES A PARTIR DE
LA SENAL DE LOS DETECTORES
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Inclusién dé
aldmina no
deformable

Alambre

Fractura de Mo Alambre con inclusidon de alimina
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4 T4

Fibras geotextiles

Rotura por microhuecos en duraluminio

Rotura por clivajes en un acero
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Depésito fragil

lgun

Afidido del algoddn

Inscripcién en una moneda
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