
NOTAS TECNICAS

UNA TECNICA RAPIDA, POR CHORRO ELECTROLITICO,
PARA ADELGAZAR METALES PARA M/CROSCOP/A

ELECTRONICA DE TRANSM/SION

INTRODUCCION

Los principales requisitos que debe cumplir un e spec imen cristalino para ser

observado por microscopia e lec eron ica de tran sm ie ion , son los siguientes:
a) Debe tener lados aproximadamente paralelos.

•
•

b) Debe tener un espesor del orden de pocos miles de angstroms (500-5000 A)

para que sea transparente a los e lec trone s ,

c) La superficie debe e srar limpia.
Este ultimo factor e s de gran importancia, pues, si la superficie est& su­

cia, aparte de la desventaja de la presenc ia de particulas extraiias en la su­

perficie del e spec imen , se forma un film delgado de material amorfo que no

presenta contraste y que reduce enormemente la transparencia, debido a la

dispersion difusa de los electrones.

Otra variable que influye en la transparencia de las hojas delgadas cris­

taHnas es e l mime ro atomico del material. Cuanto mayor es el numero atomico,
mas reducido debe ser el espesor de la chapa para poder ser observadaen e l

microscopio; por ejemplo, en el caso del uranio, las hojas deben tener un e s­

pesor de 500-1000 A, pero en aluminio se pueden ohtener muy buenas micro­

grafias con hojas bastante mas gruesas (hasta COD 8000 A).
Dos metodos son los mas usuales para obtener las hojas delgadas:

- Por adelgazamiento quimico, electroquimico 0 mecanico de especimenes

cuyas tres dimensiones no son de spre ctable s v",

- Por deposito de un film delgado mediante evapcrac icn al vacio, electroli­

s is, etc.

En el primer caso se puede alterar la estructura durante el adelgazamien­
to, y en el segundo, el film depositado puede tener una e struc rura inherente al

metodo de de po aitac icn, Por 10 tanto, se debe tener cuidado al comparar resul-
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tados obte nidos por d ifere nte s metodos.

La experiencia de s cr ita en e ste articulo corresponde al primer metodo

nombrado, 0 sea, al adelgazamiento a partir de e s pe c ime ne s masivOs.

Todos los dispositivos usados, a excepc ien de la maquina de electro­

erosion. fueron d i sefiado s y armados en nue�tro laboratorio. EI metodo e s ra­

pido y eficaz debido al uso de implementos e sp ec ia Ie s ijara cada e tapa del

proc e s o,

Por otra parte, los e spe sore s que s e recomiendan p�ra cada etapa, cuyos

valores han derivado de repe rida s e xper ienc ia s , permiten que e l ta mafio del

orific io alcanzado linealmente no sea una variable critica.

METODO

La primera e tap a en la pre parae ion de chapas delgadas (2000-5000 A) por e l

pre se nte m e todo, c on s is te en cortar lonjas del e spec ime n e9 cue s ricn, las c ua­
"

le s deben tener un espesor de 0,3 a 0,5 mm. Esto s e hact generalmente con

una ma qu in a de e lec troero s ion , Si s e usa un aditamento g on iometr ic o , que po-

see dicha ma qu ina , e s posible obte­

ner lonjas paralelas a pIanos previa­
mente dererminados en especimenes
monocristalinos. En la Fig. 1 s e i­

lustra e l proceso de corte. EI empleo

Fig. 1. Maqulna de electroerosian en funclo­
namlenta.

de la maqu ina de e le c eroero s ion re­

duce considerable mente la deforma­

cion me c anic a que s e introduce al

emplear un metodo convencional de

corte.

Las irregularidades que produce
Ia fusion localizada en la superficie,
se eliminan mediante un lijado suave

con lija nO 600. Este lijado reduce

e l espesor a dimensiones que flue­

nian entre 0,20 y 0,25 mm. Este pro­

ceso e s ne ce sar io, debido a que en

e rapa s po s ter iore s de pulido, por via

quimica 0 electroquimica, las irre­

gularidades gene ran puntos cuya ve-
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locidad de pulido es d is rinta , 10 que ace lera el proc e so en re g ione s muy loc a­

lizadas, produc iendos e una perforac ion prematura.

La proxima etapa es un pulido qui,mico en que s e emplean reactivos e spe­

cificos, que dependen del material a adelgazar. Es te pulido debe adelgazar la

lonja hasta un e spe sor de 0,08 a 0,10 mm, dependiendo del material usado. Se

debe rener cuidado de rotar continuamente la lonja dentro de la s oluc ion , para

obtener un ataque uniforme.

En e l caso de que las loojas provengan de cortes long itud ina le s de la pro­

beta, en los cuales se quiere preservar la superfic ie , se c ubre esta con una

capa de lac a Microstop relativamente diluida, y se deja flotar la mue stra por el

lado libre de laca sobre la superficie de la so luc ion , hasta obtener e l e spe s or

deseado.

Se prosigue con un adelgazamiento por pulido electrolitico a partir de la

muestra que fue adelgazada quimicamente. Es recomendable hacerlo a partir de

espesores entre 0,07-0,10 mm debido a que, por una parte, con espesores me­

nores de 0,07 mm, y teniendo una superficie irregular, puede que no se aleance

a obtener un electropulido satisfactorio antes de que apare zc a el orificio; por

otra parte, si e l espesor es mayor de 0,10 mm, se hace cada vez mas dificil

obte ner un area extensa uniformemente delgada alrededor del orific io, y ade­

mas se reduce demasiado e l eamafio de la mue str a , la que se d isue lve por los

extremos.

La e tapa final de adelgazamien­
to se e fe c tua mediante un pulido
electrolitico, usando un sistema de

chorro electrolitico cuyo dispositivo
ha sido usado en nuestro laboratorio

y que se esquematiza en la Fig. 2.

Dicho dispositivo c on s i sre en un ma­

traz kitasato, que contiene e I e le c -

trolito, y que va conectado a una

compresora que Ie insufla aire a una

presion de 0,5 kg Zc m", la que se ha

comprobado ser Ia optima. Mediante

una manguera p la st ic a, por ejemplo

Fig. 2. Representoeion esquematlea del sis.

tema de adelgazamiento par ehorro eleetroll­
tico.

de e loruro de polivinilo, dicho matraz se comuoica con un re ce ptac u lo , cuyo

fondo rie ne forma de embudo, y a una aguja de acero inoxidable de 0,75 mm de

diametro. EI electrolito es impulsado hacia la aguja por la presion de la com­

presora, y e l liquido cae a l re c e prac ulo , de donde pasa nuevamente al kitasato

mediante una Have de paso. La aguja va conectada al polo negativo de una
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fuente de poder, actuando como catodo; la muestra se suje ra a una pinza de

acero inoxidable y esta se conecta al polo positivo, constituyendo e l anodo.

Antes de someter la lonja a la etapa de adelgazamiento final, s e debe ob­

tener a partir de ella un disco de 2,3 mm de diametro, que es e l tamafio reque­

rido para e l cartucho portamuestra del microscopio e le ctr Sn icc Siemens Elmis­

kop I A que luego empleamos. Con este obje to puede sujetarse e l e spec ime n

entre dos tornillos de acero inoxidable (ver Fig. 3) de 2,3 mm de d iame tro , para

luego proceder a pulir electroliticamente con e l chorro , De e ste modo se d i­

suelven solamente las partes de la muestra que quedao fuera de los tornillos,
obterriend ose asi el disco del d iame tro necesario.

Tambie n se puede obte ne r e ste disco

haciendo uso de la maquina de electroero­

sian, empleaodo como herramienta de corte

uo cilindro hueco, cuyo d i ame tro interior

tenga los 2,3 mm re querid os , La lonja se

adhiere a la mesa de ttabajo mediante uoa

pasta c onduc rora c omp ue s ta de grafito en

polvo con cementa duc o en propor c ion de

1:1. Esta pasta se elimina, una vez te rm i­

nado el proceso, baiiando la muestra por

algun rie mpo en acetona pura.

E I disc 0, obte n ido por cualquiera de

estos dos metodos, se some te a pul id o e­

lectrolitico final, dejando que el chorro

barra su superficie, e insistiendo en el

centro hasta que aparezca un or ific io ; en

e se momento se suspende ins rantane ame n­

te e l pu lid o , pue s , en caso contrario, se

destruye la zona delgada, la cual e sta

constituida por los bordes del or if ic io ,Fig. 3. Dispositivo para la obten­
cion de discos de diametro adecua­
do para el portamue.tras del micro.­

coplo electrOnico.
Terminado e l pulido, se somete el dis­

co a un minucioso lavado en sucesivos ba-

DOS de agua destilada (a veces e s c onven ie nte usar hasta 5 banos) y uno de

alcohol etilico, y luego se seca con aire caliente. Es imporrante que e l se cad o

se hag a inmediatamente de spue s del ultimo bafio de alcohol, para evitar la ox i­

dacian de la muestra.

EI voltaje de trabajo se determina previamente mediante una curva de pu­

lido, la cual se obtiene aumentando gradualmente e l voltaje y graficando los
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valores obtenidos de densidad de corr ie nte versus dichos voltaje s , hasta obte­

ner la zona plana de la curva, que corresponde a intensidad constante.

Durante todo e l pulido se forma en e l anodo un film solido (de 10 a 100..\)
de o:ddo que se disuelve y se vue lve a formar constantemente, al cual se debe

e l micropulido 0 brillantez y la inedstencia de irregularidades superficiales4,1.

APLICACION ES

El metodo descrito anteriormente se ha empleado con exito en e s te laboratorio

en la obtenc Ion de chapas delgadas de cobre poli y monocristalino, como tam­

bien de aluminio policristalino.
Los reactivos que dieron mejores resultados para las diferentes etapas

aparecen en la Tabla I.

TABLA I

PROCEDIMIENTOS USA DOS

Pulido quimico Pulido elecEroquimico

Material Reactivo Tempe- Reactivo Voltaje Tempe-
ra tu ra rBtura

Cobre HNOs 25",

(Poll y mono- H,P04 50", am bien te
HsP04 50,.

65 V amb i en te

cristalino) CH,COOH 25", HaO 50",

Alumlnio NaOH 20", HNO, 90",
40aC 90 V ambiente

(Poli erla- HaO 80", H2O 10",

taUno)

Cuando se trata de aluminio, este debe lavarse, de spue s de la etapa fi­

nal, en una solucion de 3% de HF y 20% de HNO, durante unos 10 segundos
{para disolver Impure zas ); luego se vuelve a lavar con agua bidestilada y al­

cohol, y se seca.

La Fig. '" muestra una estructura de celda en cobre fatigado con un e s­

fuerzo de corte en el plano de deslizamiento y en la dire cc ion de deslizamien­

to de 6 kg/mm2, despues de 120.000 c lc los ,

En la Fig. 5 se ilustra una estructura de c e lda en aluminio de spue s de un

laminado de 2004}l'O. Notese que e l area de observac ion lograda e s muy extensa.
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Fig. 4. Estructura de celdas a 10 largo del plano (111) en un monocristal de cobre fatigado
con un esfuerza de corte segun el plano y direccion de deslizamiento de 6 kg/mm2, con esfuer.
zos pulsantes, despues de 120.000 ciclos.

Fig. S. Cristalitas obtenida. despues de una reduccion de 200% por lami.
nacion en aluminio policristalino de 99,99% de pureza.
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VENTAJAS DEL METODO

a) Se elimina el uso de grillas portamuestras en el microscopio, permitiendo
asi una mayor area de ob servac ion,

b) El chorro e s vertical, 10 que permite una posicion comoda de trabajo.
c) El metodo es rapido en su etapa final (no mas de 3 minutos).

d) El tamano del orificio no es una variable critica.

e) El control es facil, y ofrece flexibilidad en cuanto al material a adelgazar.
f) Se puede pre se le cc ionar un plano, requerido, para su examen a cualquier

profundidad, controlando los tiempos de pulido.
g) El area de pulido puede ser determinada previamente 0 durante e l proceso,

cambiando e l d iame tr o de la aguja.
h) Como e l area de pulido puede ser re duc ida , los efec tos de ca le ntam ie ato

que ocacionao ox idac icn y picaduras pue d en ser dismiouidos.

i) La e tapa de electropulido es de bajo costo, pues re quiere un sistema que

puede construirse con implemeotos c omune s de laboratorio.
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