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TECNICA DE REPLICAS PARA FRACTOGRAFIA EN
MICROSCOPIA ELECTRONICA®

Irena DUMLER**
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RESUMEN

Se describe una técnica de réplicas del tipo C-Cr que ha
dado resul/tados satisfactorios en la observacion por micros-
copia electrénica de superficies fracturados y que tiene lo
ventaja de ser sencilla, reproducible, dar una resolucién
inferior a los 200 A, siendo las réplicas fuertes y resisten-
tes tanto al manipuleo como al haz electrénico. En el pre-
sente caso se oplicé esta técnica para observar las fractu-

ras de barras de acero y de bronce, rotas por traccién.

INTRODUCCION

Cuando se desea hacer observaciones microscépicas de superficies de frac-
turas, surge la dificultad de la irregular y accidentada topografia que presen-
tan casi todas las zonas fracturadas, y que varian con el tipo de esfuerzo a
que es sometido el material, con su temperatura y con la naturaleza de éste’»??

Esta dificultad es tanto mayor cuanto mayor es el aumento con que se de-
sea observar, especialmente por medio del microscopio electrénico, pues en
tal caso, el método mds usado es con ayuda de la técnica de réplicas.

Se ha descrito una serie de métodos de réplicas®, la mayoria de los cuales
son destructivos y sélo algunos tienen aplicacién en fractografia.

En el presente trabajo se desarrolla una técnica basada en el frabaio de
Ross y Teague®, la cyal se adopté después de haber probado otros métodos.

Aunque esta técnica, con ligeras variantes, puede aplicarse en general a

cualquier material s6lido compacto, tal como vidrios, porcelanas, minerales,
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metales, etc., como ejemplo se han elegido dos fracturas metdlicas, conside-
rando por una parte la importancia de estos estudios en la metalografia y por
otra, la facilidad de reproducir estas fracturas en el laboratorio, Asi pues, la
técnica se ha ensayado sobre una fractura fragil (barras de bronce) y sobre

una fractura ductil (barras de acero de construccion).

TECNICA EMPLEADA

Las probetas examinadas fueron trozos de barras de bronce de una pulgada de
diametro, rotas por traccidn obteniéndose asi una fractura fragil,y trozos de
barras de acero de construccidén también rotas por traccién para lograr fractu-
ras de tipo ductil.

Fracturadas las probetas,se sacaron de inmediato réplicas con acetato de
celulosa (triafol)® de 0,25 mm de espesor,de aquellas zonas de la superficie
relativamente lisas. En las zonas de topografia muy accidentada este método
no dio resultado, por lo cual se prepard un barniz diluyendo triafol en una so-
lucién compuesta de 50% de acetato de butilo y 50% de acetato de amilo,con
el que se pincelaba la muestra una y otra vez, evitando la formacion de bur-
bujas. Ya seca, esta pelicula se desprende y se continia segin el proceso
descrito enseguida.

Las réplicas se sombrearon en una camara de evaporacion de alto vacio con
cromo, en un angulo de 45°, y enseguida con una delgada capa de carbén, en
un dngulo de 90°°. Se ensayaron otros tipos de depdsitos: 6xido de silicio,
carbono, o6xido de silicio y catbono, oro, paladio, paladio y carbono, y final-
mente cromo y carbono®. Esta idltima fue la que dio los mejores resultados.

El paso inmediato consistié en proteger la fina pelicula evaporada con una
capa de parafina sélida (punto de fusién 52°C). Se disolvié el triafol por in-
mersién en bafios de acetato de metilo y luego se lavaron las réplicas en ba-
fios consecutivos de toluol y tetracloruro de carbono, quedando listas para su

montaje en portaobjetos y observacion al microscopio electrénico.

RESULTADOS

Las réplicas se observaronen un microscopio electréonico Siemens Elmiskop I
de 100 kV.
Los resultados obtenidos pueden apreciarse en las Figuras 1 a 6,que co-

mentamos brevemente:

Acero de construccion

Las roturas por traccion de estas probetas presentan cono y copa tipicos de
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Fig. 1. Acero de construccién fracturado por traccion. Se observa: a) Zona de frac-
tura por decohesién, b) Zono de fractura por clivaje. ¢) Zona de fractura dictil.

4.500 X,

la fractura ddctil. Un aspecto general de los tipos de fractura encontrados se
muestra en la Fig. 1. En ella se obsetvan zonas de fractura por decohesion,
por clivaje y dactil. Ademds se aprecian sombras grandes que corresponden

probablemente a limites de grano.

En general, el aspecto de las muestras es el de la Fig. 2 con gran abundan-
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Fig. 2. Acero de construccién fracturado por traccion. Gran abundancia de fractura

dictil. 3.600 X,

cia de fractura dadctil. Otras veces se pueden encontrar zonas que presentan
casi exclusivamente fractura ductilde muy pequeiio entramado como en la Fig. 3.
Muy pocas veces se encuentran zonas como la de la Fig. 4, donde se ve un

grano aislado con fractura duactil rodeado de una zona con fractura por decohe-
sion.



FRACTOGRAFIA EN MICROSCOPIA ELECTRONICA

Fig. 3. Acero de construccién fracturado por traccién. Fractura dictil de muy pequeiio

entramado. 12.500 X.

Fig. 4. Acero de construccién fracturado por troccion. Grano aislado con fracture dictil

rodeado de una zona con fractura por decohesion. 10.000 X.
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Bronce. Fractura por traccién. Yista general de una fractura por decohesion. El
» espesor con que aparece la lineo negra ondulada de la parte inferior de Ia micro-

se debe o uno acumulacion del barniz con que se sacé la réplica. 3.000 X,
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Bronce. Fracturo por traccion. Se observan ondulaciones suaves caracteristicas

racturas por decohesién. 24.000 X.
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Bronce

Fracturando el bronce por traccion se obtuvo fractura fragil. Este modo de ro-
tura es bastante distinto al del acero; existe una menor proporcion de fractura
dictil y una gran proporcidon de fractura por decohesion. En la Fig. 5 se obser-
va una vista general de una fractura por decohesion, detalle que se aprecia

mejor en la Fig. 6, donde se distinguen las ondulaciones suaves, tipicas de
este tipo de fractura.

.

CONCLUSIONES

La técnica empleada tiene las siguientes ventajas:

a) No es destructiva. Pueden sacarse cuantas réplicas se deseen de las su-
perficies en estudio.

b) Es sencilla

¢) Reproducible.

d) Tiene buena resolucién (< 2004)

e) Las réplicas obtenidas son resistentes tanto al manipuleo como al haz
electrénico.

f) La impresiéon en plastico puede lograrse siempre, ya que si la superficie
es demasiado accidentada y no admite el uso de liminas de triafol, en to-

do caso se puede sacar un molde con la pasta preparada como se ha des-

crito.
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REPLICA TECHNIQUE FOR FRACTURE OBSERVATION BY
ELECTRON MICROSCOPY

SUMMARY:
A replicating technique is described using carbon and chromium as shadowing

elements. It has given good results on observing fracture surfaces with the
electron microscope. The replicas are easy to prepare, hove good resolving
power and are strong and resistant. In the present work this replicating tech-

nique was used to study fracture surfaces of iron and bronze rods.





