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En la actualidad |a segregacion superficia deimpurezas se reconoce como un factor determinante
en las propiedades y en € comportamierto de los materiales cuando son sometidos a condiciones
normales de servicio. Como caso particular de segregacion superficial, en este trabgjo se llevaa
cabo un estudio experimental de la segregacidn de impurezas de Azufre hacia superficies externas
y fronteras de grano en una muestra de Vanadio policristdino, mediante d uso de la
Espectroscopia de Electrones Auger (AES). Tomando en cuenta las consideraciones hechas por
otros autores [1,2], se plantea también un modelo para cuantificar € nimero de monocapas de
una especi e adsorbida sobre la superficie externa de un sistema binario después de un proceso de
segregacion superficid. El méodo de cuantificacion del enriquecimiento superficid de Azufre
estd basado en d andlisis AES redlizado en muestras de Vanadio tratadas térmicamente en vacio
ultra dto a 500 °C y 700 °C y andizadas con una Microsonda Auger de Barrido (SAM) marca
JEOL, moddo JAMP 7810. Se plantea un modelo en  cua un substrato metdlico de Vanadio de
concentracion uniforme Ny estd cubierto por n monocapas de Azufre [34]. El nimero de
monocapas se cacula a partir de los espectros Auger obtenidos de la superficie de Vanadio

enriquecida en Azufre (Figura 1a) y de los obtenidos en una muestra patron de V,Ss. A partir de
dichos espectros se obtiene la curva de segregacion tempord dd Azufre hacia la superfide
externa del Vanadio (Figura 1b). Mediante mapas Auger de distribucion de Azufre, adquiridos
despuésde 16hy 44h de cdentamiento a 500 °C (Figura 2), se evidenciaque € enriquecimiento
no es uniforme en toda la superficie Sno que hay una mayor concentracion de Azufre en agunas
zonas particulares. Ademas, se fracturaron in situ 3 muestras de Vanadio; una muestra patron sin
tratamiento térmico, unamuestra tratada durante 16h a 500°C y otra tratada durante 44h a 500°C,
andizandose luego todas las superficies de fractura sin que se evidenciara en elas la presenciade
Azufre. Los resultados obtenidos muestran que hay un fuerte enriquecimiento de Azufre en las
superficies externas dd Vanadio mientras que no parece haberlo hacialas fronteras de grano.

A T =500 °C se alcanza € enriquecimiento superficia en tiempos del orden 10° segundos
mientras que a T = 700 °C se acanza en tiempos dd orden de 10° segundos. Mediante la
comparacion de los mapas Auger con la imagen correspondiente de electrones secundarios se
puede apreciar que k cantidad relativa del enriquecimiento en las superficies externas parece
depender de la orientacion cristalogréfica de la superficie de los granos expuestos. Para un
tratamiento térmico de 500°C durante 19 horas, nuestro modelo arroja un enriquecimiento en

Azufre de 2,4 monocapas en las zonas menos enriquecidas y de 3,0 monocapas en las zonas més
enriquecidas, @ cuad aumenta a 4,6 y 49 monocapas respectivamente después de 50 horas de
cdentamiento. Comparando las entalpias de enlace V-Sy V-V, asi como |os tamafios atdémicos de
V y S s concluye que la fuerza impulsora para la segregacion superficid de Sen V esla
liberacidn de la energia de tension déstica existente cuando S ocupa sitios en @ volumen de V.
Esta liberacion de energia eléstica no ocurre de manera notable cuando los &omos de Azufre

ocupan Sitios en las fronteras de grano dd Vanadio. La preferencia del Azufre por la superficie
externa de ciertos granos particulares puede deberse a que dichos granos exponen caras cristdinas
cuya distribucion de atomos de Vanadio favoreced enlace con los &omos de Azufre.
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Figura 1. @) Espectros Auger de la superficie externade V antes del recocido (t = Oh) y después
del recocidoaT = 700 °C durante 1h  b) Curvade segregacion de Sen V policristalinoa 700
°C.
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Figura 2. @) Region de andisis en la muestra de V. b) Imagen Auger de S (16 h de recocido) a
500°C. ¢) Imagen Auger de S (44 h de recocido) a 500°C. Resolucidn de 256x256.
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Figura 3. Superficies de fracturade: @ lamuestra Patrén (sin tratamiento térmico) , b) lamuestra
201 (t=2h T=700°C) y ¢) lamuestra2 02 (t = 176 hy T = 700 °C). Aumento 1500x,
inclinacion = 55°,
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