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deteccién de dislocaciones y obtencién

de figuras de corrosién en hierro-silicio

Infroduccién

En los Gltimos tiempos se ha de-
mdstrado que gran nimero de pro-
piedades del estado sélido estén al-
tamente influidas por una serie
de imperfecciones existentes en ef re-
ticulo cristalino. Entre estas imperfec-
ciones tienen gran interés e impor-
tancia las denominadas imperfeccio-
nes lineales o dislocaciones.

Orowan, Polangi y Taylor fueron
los primeros que aplicaron el con-
cepto de dislocacion a la deforma-
cién pldstica de los metales. En la
actualidad este concepto expiica to-

da una serie de fendmenos de nota--

ble interés para la Metalurgia Fisica.?

Los metales estdn formados, gene-
ralmente, por una serie de granos,
cuyo reticulo cristalino tiene orienta-
ciones determinadas. Supongamos
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uno de estos granos, experimentando
proceso de deslizamiento sobre uno
de sus planos de deslizamiento, y
admitamos, ademés, que este desli-
zamiento ha ocurrido sélo sobre par-
te de dicho plano. En la figura -1,
la linea AD representa el limite del
area deslizéda ABCD dentro del cris-

. tal. La figura 2, muestra el reticulo
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cristalino en un plano de d&tomos
normal a la linea AD de la figura 1.
Se observa claramente que dicho re-
iculo, en una regién inmediatamente
préxima a AD, es imperfecto. La li-
nea AD corresponde a una disloca-
cién del tipo de las clasificadas bajo
el nombre -de dislocaciones de arista
o de Taylor.

* Ofro caso interesante es el de las
dislocaciones en hélice o de Burgers,
que se muestra en la figura 3. En
ella el reticulo cristalino, que entorna
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_Fig. 2.— Ordenacién_aiémica_en un corie perpandicular,

°.ij plane ABCD de la figura 1, mostrando

“la “imperfeccién reticular.
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Fig. 3. — Vista del reticulo cristaline en la

la. dislocacidén, no -estd formado por
un conjunto de planos atémicos pa-
ralelos superpuestos, sino que puede
considerarse mds bien como un pla-
no atémico Unico de forma. helicoidal
o rampa en espiral. =

Estos conceptos de dislocacién, co-
mo dijimos anteriormente, fueron in-
troducidos para explicar tedricamen-
te el fendmeno de la deformacién

pléstica, sin embargo, han encontra- .

do posterior confirmacién al. poderse
aplicar a todo un conjunto de fe-
ndmenos diversos, relacionados con
las propiedades del estado sélido.
Para’ estudiar y esclarecer los de-
falles concernientes a la presentacion
de dislocaciones y o sus caracterls-
ticas, hace falta disponer de métodos
adectados para révelar iales imper-
fecciones. Se comprende gque una de

las técnicas mejores para esfe fin sea’

el examsn microscédpico de superfi-
cies, preparadas de modo que sobre
ellas se pnngan de manifiesto. tales
anomalids. o

Desgraciadamenie son muy esca-

zona de emergencia de una dislocacion en hélice.

sos los reactivos capaces de revelar
las dislocaciones emergentes en las
superficies sélidas. Més dificil toda-
via es diferenciar por examen micros-
cbépico, entre los diversos ftipos de
djslocociones, concretfomente, entre
las dislocaciones de arista y las en
. hélice.

Queda justificado, pues, el interés
-y, a veces, la necesidad de desarro-
[lar nuevas técnicas que permitan re-
velar las dislocaciones y estudiar sus

caracteristicas. :

. Otro punto importante para el es-
tudio de las propiedades del estade
sélido metdlico, es la determinacion
de la orientacién cristalina de los
diferentes granos que integran el me-
fal, pues, como es sabido, son nu-
merosas las propiedades relaciona-
das con la orientacién cristalogrdfica
granular. En particular, pueden exis-
fir determinadas reiaciones entre las
lineas de dislocaciones y la orienta-
cién de ios cristales.

A lo largo de ésfe trabajo se dardn
a conocer nuavos méfodos para re-
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velar dislocaciones en el hierro-silicio,
asi como normas para la obtencidn
de figuras de corrosién que suminis-
tren informacién sobre la orientacién
de la superficie expuesta de cada uno
de los granos.

Para revelar los distinfos aspectos
y caracteristicas de la estructura me-
talica, se ha usado de un modo ha-
bitual la técnica del ataque electro-
litico, ya que dicho método permite
un confrol y gradacién del ataque
muy superior al que se puede con-
seguir con el uso de métodos qui-
micos. -

Como medios atacantes se han es-
cogido soluciones de 4cido fosférico,
que fienen la propiedad de dar su-
perficies a’acadas limpios, con es-
tructuras de corrosién bien definidas,
o sea, que dejan el metal en condi-
ciones éptimas para el examen me-
talogréfico. También, aunque en me-
nor escala, han sido experimentadas
ofras soluciones, en especial de éci-
do sulférico y mezclas de dcidos fos-
férico y sulfirico.

®
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Fig. 4. — Esquema del circuito de arague
electrolitico empleado.

Las probetas metdlicas que se em-
plearon en este estudio se cortaron
de chapa de hierro-silicio. La compo-
sicién guimica de dicho material es
hierro alsado con cierta cantidad de
silicio. Como impureza contiene pe-
quefifsimo porcentaje de carbono.

La estructura cristalina de la cha-
pa de hierro-silicio corresponde a la
del Fe - a.

Se ha comprobado, posteriormen-
te, que gran parte de los resultados
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obtenidos con el hierro-silicio, que se
exponen en este frabajo, son igual-
mente vdlidos para probetas de
hierro puro, cuya estructura es tam-
bién Fe - a.

Parte experimenta!

Para realizar este estudio se han
usado probetas de hierro-silicio, que
fueron cortadas de una chapa de
este material de 0,5 mm. de espesor.
Sus ofras dos dimensiones fueron 2,5
cm. X 1 cm.

Antes de someter dichas probe-
fas a tratamiento anddico fue nece-
sario eliminar una capa antioxidan-
te que las ‘recubria y aislaba. Con
este fin se siguieron uno cualquie-
ra de los dos caminos (a) Desbaste
mecdnico con papel de esmeril fino, o
(C) decapado con H,S04 dil. {1:2) en
caliente. El procedimiento Gliimo. per-
mite disponer de superficies libres de
la serie de imperfecciones que se in-
troducen en e| desbaste mecénico.

En el estudio de las curvas de vol-
taje VS. densidad de corriente, parte
de la superficie de la probeta se
recubrié de una capa de esmalte, que
dejaba expuesta a la accién del ba-
Ao electrolitico sélo 1 cm.? de super-
ficie. De este modo, ademés de evi-
tar la linea de agua, se podia con-
trolar perfectamente la densidad de
corriente.

El circuito eléctrico utilizado (Fig. 4},
fue de gran simplicidad. La corriente
alterna era rectificada, y entre los dos
polos de salida se intercalaban en
serie: un reostato variable, un am-
perimatro vy la cubeta electrolitica.
Esta Oltima estaba formada por un
vaso de precipitados de 400 ml., un
arrollamiento de acero inoxidable de
6 cm. de didmefro como catodo, y
unds pinzas para sosfener la probeta
anédica. Como soporte para los elec-
trodos y para evitar cambios en la
concentracidén del bafo, la cubeta era
cubierta por una placa de pléstico,

e

3
i

Yig. 5 Fotografia mostrando los elemenies esquematizados en la figura 4.

perforada  convenientemente  para
permitir el paso del cdtodo y del éno-
do. Este se situd exactamente en el
centro del arrollamiento catddico.

La temperafura de los bafos fue
controlada y se encontrd que durante
el proceso permanecia ‘constante,
aproximadamente 25° C.

Se ha dicho anteriormente que los
bafios electioliticos ensayados han si-
do principalmente soluciones de 4ci-
do fosférico de distintas concentra-
ciones. Los primeros experimenfos se
llevaron a cabo con la concentracién
de 198,1 gr./l. de H,PO,. Se trazé la

curva voltaje vs. infensidad, y se ,

examind la probeta al microscopio,
encontrdndose en ella figuras de co-
rrosién.  Estudiados metalogrdfica-
mente, con detalle, los distintos pun-
tos de las ramas de activacién y pa-
sivacién, se observaron una serie de
fendmenos interesanfes, que nos
aconsejaron exiender el estudio a
bafos de otras concentraciones, abar-
cando de un modo escalonado des-
de los 25 gar./l hasta los 200 gr./I.
La gréfica N° 1 muesira la vario-
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cién del voltaje frente a la densidad
de corriente al usar el bafio de con-
centracién 25 gr./l. Con este bafio las
probetas fienden a activarse al per-
manecer en la zona pasiva fiempos
superiores a los 5 minutos. Después
de un tratomiento a 2,5 voli. y 0,07
amp./cm.? la probeta presenté figu-
ras de corrosién en la superficie del
metal. Otra probeta sometida duran-
te 5 minutos o 2,5 volis. y 0,07
amp./cm.?, y que luego fue llevada
a la zona pasiva, a 11 volt. y 0,25
amp./ecm.2, durante cierto tiempo, re-
velé una serie de lineas de disloca-
ciones (fotomicrografia de la figu-
ra 6).

" La gréfica N2 2 corresponde al ba-
fio cuya concentracién es 50 gr./L de
H,PO,. Es de destacar que a 1,8 volt.
y 0,1 amp./cm.? se obtienen figuras
de corrosién bien marcadas. La figu-
ra 7 presenta la zona de unién entre
fres granos de diferente orientacién.
Se observan figuras de corrosién co-
rrespondientes a planos con orienta-
ciones préoximas o las de los planos
(100), (111) y (110). A 5,5 volt. y 0,15
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Dislocaciones revelando limites de subgranos.
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Fig. 7. 1200X
Figuras de corrosién en tres granos diferentemente orientades.
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amp/cm? aparecen lineas de disloca-
ciones con caracteristicas algo dife-
rentes a las que se habian obtenido
con el bafio anterior.

La grafica Ne 3, que fue obtenida
con el bafo fosférico de concentra-
cién 75 gr./l., no presenta ninguna
caracteristica especial en su trazado.
La aensidad de corriente critica para
la pasivacién es algo mayor que la
de los bafios precedentes, pero la
forma de ataque anédico del metal
es parecida a la del bafio anterior.
Lo mismo puede decirse respecto d
las graficas nomeros 4, 5, 6 y 7, tro-
zadas con bafios de concentraciones
100, 125, 150 y 175 gr./l. de H,PO,.

En la grafica N° 8 se muestra la
curva densidad de corriente frente
voltaje, para una concentracién de
200 gr./l. En la parte baja de su ra-
ma activa aparecen figuras de co-
rrosién con caracteristicas parecidas
a las obtenidas con los otros bafos.

Dentro de esta misma rama, aunque

a un voltaje y densidad de corrien-
tes cercanas a las de pasivacion (2
volt. y 0,15 amp./cm.?) nos enconira-
mos con el hecho realmente curioso
de la formacién de figuras curvili-

‘neas y en espiral en ciertas zonas de

la probeta, generalmente lindan-
tes con los extremos de la super-
ficie metdlica. Figuras 8, 9, 10y 11.
Este nuevo tipo de figuras correspon-
de a dislocaciones del tipo de Bur-
gers. En la.rama pasiva el bafo ac-
téa de un modo parecido a los an-
teriores. Las probetas que habian su-
frido el tratamiento preliminar de un
decapado. guimico en una solucién de
4cido sulfirico en caliente, presen-
taban una superficie profundamente
corroida, aunque con direcciones cris-
talogréficas de ataque preferente. Si
estas probstas se someten a electro-
ataque con el bafio de 200 gr./l. de
H.PO,, llevandolas a la zona pasiva
cierto fiempo, se revelan perfecta-
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mente las caracteristicas geoméiricas
del precipitado que ha decorado las
dislocaciones. Figuras 12, 13, 14y 15.

En la gréfica N° 9 se da la varia-
cién de densidad de corriente critica
para la pasivacién de la probeta me-
télica frente a 'la concentracién de
H,PO, de cada uno de los bafos.
Discusién '

En primer lugar es interesante con-
siderar las diferencias en la forma
del ataque anddico de las probetas
de hierro silicio a o largo de fa cur
va: tensidn entre bornes versus inten-
sidad de corriente.

La circunstancia de que a voliajes
bajos aparezca la superficie metdlica
integrada por gran numero de figu-
ras de corrosién, de formas geomé-
fricas simples, siguiendo determina-
dos planos cristalogréficos, indica 16-
gicamente una dependencia entre la
velocidad de disolucién -anédica y la
orientacidén cristalina. Las figuras de
corrosion “estardn  limitadas por los
planos de menor tendencia a la diso-
lucién, y resultarén tanto mejor defi-
nidas cudnto mds acusadas sean las
diferencias de actividad .entre los di-
versos planos cristalinos. La disolu-
cién dentro del estado activo, a d.c.
bajas, favorece el ataque de ciertas
direcciones y, por consiguiente, la
presentacién de figuras de corrosidn.

Al aumentar la d.c., sin abando-
nar el estado activo, las figuras de
corrosién gierden definicién, y a d.c.
préximas o la critica para la pasiva-
cién anodica, pueden presentarse fi-
guras de corrosién en forma de espi-

ral en cierfas zonas de la superficie

atacada.

_ Este nuevo tipo especial de figu-
ras debe relacionarse con la existen-
cia de dislocaciones en hélice emer-
giendo de la superficie metdlica®. La
desaparicién de las figuras de corro-
sién de formas geométricas rectili-
neas y la aparicién,- en cambio, de
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nuevas figuras con caracteristicas cur-
vilineas y en forma de espirales, in-
dica que, por un lado, la actividad

disolutiva de los distintos planos cris-

talinos ha tendido a igualarse, pero
que, por ofro lado, se han puesto en
evidencia nuevas tendencias de ata-
que diferencial en las zonas del re:
ticulo cristelino que, por incluir. im-
peifecciones, . tienen especial reacti-

vidad.

Cuando la d.c. sobrepasa un valor
critico, la probeta metélica, que ac-
téa de danodo, cambia espontdnea-
mente del estado activo al pasivo.

En este nuevo estado el metal se
disuelve muy poco, ya que el proce-
so anddico principal es la formacién
de oxigeno gas sobre el dnodo. Si la
actuacién anddica se prolonga den-
tro del estado pasivo por un tiempo
suficientemente largo, se observa una
nueva forma de ataque, consistente
en una serie de punfos o marcas di-
minutas oscuras sobre los lugares de
emergencia de dislocaciones en la su-
perficie del metal. Este ataque se pro-
duce sélo cuando las dislocaciones
han sido ‘'decoradas” previamente
por un proceso de envejecimiento del
metal, que motiva la segregacién o
precipitacién de carbono contenido
como impureza en el hierro-silicio en
los lugares ocupados por fales im-
perfecciones®. Las dislocaciones de
Taylor son ias mds propensas a expe-
rimentar fenémenos de segregacién,
lo que moftiva, por consiguiente, que
ellas sean las que preferentemente
se revelen al trabajar dentro de las
condiciones de atacgue anddico en el
estado pasivo. .

La pelicula pasivante protectora del
metal, cuya formacién generalmente
se admite para explicar el estado pa-
sivo, es seguramente menos efectiva
en los purtos donde emergen dislo-
caciones decoradas, lo que explicaria
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el d’raque. preferencial de estos lu-

" gares.

El hecho de que por electroataque
con una solucidén de Gcido fosférico se
revelen ias dislocaciones decoradas
del hierro-silicio, forma parte de un
fendmeno bastante general, ya que

.ataques similares “se consiguen con

toda una serie de soluciones, cuando
se opera en las condiciones de pasi-
vidad anddica del metal.

En este sentido es interesante men-
cionar que un bafo de H,50: : H,O
(T :3 en vol.) revela dichas disloca-
ciones en un tiempo notablemente
mds corto, -del orden de segundos, en
tanto que el bafio de écido fosférico
necesita tiempos del orden de diez y
mds minutos. E| cldsico bafio de Mo-
rris, que es una mezcla de los écido
crémico y acéticot, °, pone también
en evidencia las dislocaciones deco-
radas, después de unos fres minu-
tos de electroataque. La actuacién del
bafio sulfirico es, pues, mucho mds
répida. Sin embargo, el bafio sulfg-
rico no resulté del fodo satisfactorio,
por producir ciertas anomalias en el
ataque. Esta circunstancia desfavora-
ble fue corregida usando una mezcla
de H2SO, : HzPOs : H,O (20: 50 : 30
en vol.) que, revelando perfectamen-
te las dislecaciones decoradas, tiene

la ventaja sobre el de Morris, de una_

notable mayor rapidez en el proceso
de eleciroasaque.

Es de. particular interés la- figura
12 en las que aparecen simultdnea-
mente disiocaciones decoradas y fi-
guras de corrosién. En ellas puede
apreciarse claramente que la “deco-
racién’’ estd formada por pequefas
ldminas, que siguen orientaciones de-
ferminadas en relacién con los pla-
nos cristalogréficos, deducidos de las
figuras de corrosién. Este comporta-
miento sugiere que la decoracién se
ha producido por la “'precipitacién
de cierto compuesto, con caracteris-
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Fig. 9. 1200X .
Zona de unién de tres granes. Mayor abundancia de formas en espirgl en la vecindad
de los limites de grano.
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Fig. 10. 1200X

de los granos.

Limite entre dos granos. Las figuras de ataque se presentan exclusivamente sobre uno
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Fig. -13. 1500X
Relacién entre dislocaciones decoradas y planos {111} en el metal.
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Fig. 15. 1500X
Ambas fotomicrografias muestran aspectos de-la relacién entre dislocaciones

decoradas y planos (100).




ticas cristalinas laminares, en una re-
gién vecina a la dislocacién. Segin
Suits y Low?® el elemento “'decorante”
en el hierro-silicio es el carbono, que
cuando se encuentra en cantidad su-
ficiente llega a precipitar, formando
. particulas alargadas de carburo pa-
ralelas a los planos (100). En la fo-
tomicrografia de la figura 12 sc com-
prueba perfectamente la validez de
esta Oltima afirmacién, pues las la-
minillas oscuras reveladas presentan
orientaciones paralelas a los lados
de las figuras de corrosién cuadradas
formadas sobre el plano (100).

Otro hecho, deducido de nuestros
experimentos, es que, a menudo, las
lineas de dislocaciones, correspon-
dientes a los limites de los subgra-
nos producto de la poligonizacién,
siguen orientaciones préximas a las
de la linea de interseccién de los pla-
nos (111) con la superficie del cris-
fal. Obsérvense, por ejemplo, las fi-
‘guras 12, 13, 14 y 15.

Los resultados que acabamos de
mencionar, conseguidos con la técni-
ca de producir figuras de corrosién,
operando en la rama activa de la
curva de polarizacién anédica, y re-
velar sobre ellas, después, las lineas
de dislocaciones, atacando en la ra-
ma pdsiva, demuestran lo interesan-
te que puede ser dicha técnica para
estudiar diversas caracteristicas de
la presentacién de dislocaciones y su
relacién con la estructura cristalo-
gréfica. .

La figura 11 revela que, durante la
deformacién pléstica del hierro-silicio,
parte de las lineas y bandas de des-
lizamiento que se forman, estdn cons-
tituidas por dislocaciones en hélice.
La téenica de ataque, relatada ya,
que ha servido para evidenciar dicho
tipo de dislocacién, sirve ademds pa-
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ra demostrar la abundancia de dislo-
caciones en hélice en la estructura
del hierro-silicio. Las figuras 9 y 10
muestran una acumulacién de dichas
dislocaciones en regiones vecinas a
los limites de grano.
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simposio sobre

la tierra y de

Durante la. 10* Asamblea General
de la Unién Astrendmica Internacio-
nal en MoscU, en agosto de 1958, se
efectud un simposio sobre el origen
de la Tierra y de los planetas.

Esta fue la primera conferencia in-
ternacional hecha sobre ese tema.
Aungue el simposio no formaba par-
fe del programa oficial de la Asam-
blea, atrajo una concurrencia de més
de'399 cientificos soviéticos y de ofros
paises.

43.

el origen de

los planetas

Nos ha parecido interesante pre-
sentar la traduccién del informe de
B. Yu Levin sobre este Simposio, apa-
recido en la edicién inglesa del N° 7
(1958) de la revista soviética ‘““Geo-~
quimica”, publicada por “The Geo-
chemical Society'” estadounidense y
que se franscribe a continuacién. José
Royo y Gémez. ’

En las dos sesiones del simposio
presentaron tfrabajos los .siguientes
cienttficos: H. Jeffreys {Inglaterra),
G. Kuiper {EE. UU.}, E. L. Ruskol {U.
R. S. S.), F. Hoyle (Inglaterra), A. T.
Lebedin, SKKI (URSS), E. Schatzman
(Francia), B. Yu levin (U.RS.S.}, V. S.
Safronov (U.R.S.S.), H. Urey (EE. UU.),.

Jeffreys comentd sobre algunas di-
ficultades astronémicas mayores que
encuentran las hipdtesis cosmoldgi-
cas daciuales, y expresé su opinién






