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El estano es un metal con innumerables aplicaciones, probable-
mente con mas uso que cualquier otro metal. Por eso extrana que
la bibliografia del estano, en lo referente a las técnicas de detec-
ciéon de imperfecciones cristalinas, sea tan escasa. En el presente
trabajo se aportan algunas experiencias y observaciones que tratan
de subsanar e:a deficiencia: en ¢l se reportan una serie de técnicas
que nos permiten observar dislocaciones y bordes de grano, por
medio de figuras de corrosion.

PARTE EXPERIMENTAL
A. Preparacion de las Probetas

El estano empleado en la preparacién de las probetas era de
99,9918% de pureza; contenia ademas 0,0031% de antimonio; 0,0025%
de plomo; 0,004% de bismuto; 0,0004% de cobre; 0,0016% de hierro
y 0,00029% de azufre, segun certificado de pureza de la casa ven-
dedora.

Con el fin de uniformar el diametro de los lingotes, se hizo ne-
cesario fundir el material en crisoles de alimina (A1l.0,) 50°C. por
encima de su punto de fusién y colocarlo en una lingotera de hie-
rro especialmenie disenada. Los redondos de estanio asi obtenidos
fueron laminados hasta introducirles una deformacién de 70,5%.

Para observar al microscopio las probetas de estano, se empled
la técnica del pulido electrolitico con el fin de obtener una super-

65



ficie completamente especular. Consultada la bibliografia, nos en-
contramos con que Perryman (1) da un bano para el pulido elec-
trolitico, de la siguiente composicion:

63 ml. de HC10,
300 ml. de CH,COOH glacial
13 ml. de H.O destilada

al cual, se le aplica un voltaje de 20 a 30 voltios y una densidad de

amp
corriente de 15 —
dm?*

a 25°C.

Las experiencias realizadas siguiendo estos datos, no permitieron
obtener un pulido 6ptimo, por lo que, se hizo necesario estudiar las
curvas de polarizacién del estafio con este reactivo. La grafica
N? 1 nos muestra la variacién de voltaje frente a la densidad de
corriente, donde se observa gque el pulido 6ptimo se logré a 8 vol-

amp
tios y 0,49 ; el tiempo empleado fue de 1,5 minutos y la

24

dm?

temperatura éptima de pulido 16°C. El circuito era en serie.
B. Ataque Quimico

El bano usado para pulido, bajo otras condiciones de voltaje y
densidad de corriente, se empled también para obtener figuras de
corrosién; sin embargo, éstas no poseen caracteristicas geométri-
cas bien definidas, por lo que fue desechada.

Ateniéndonos a las propiedades quimicas del estatio, lo atacamos
con los acidos halogenhidricos, encontrandose que cuando se trata-
ba al estano con acido bromhidrico (HBr) por via electrolitica, se
obtenian figuras de corrosién bastante definidas, pero no perfectas.
Se observé también, que cuando la concentracién de HBr era alta,
se obtenian figuras de corrosién por simple inmersién de la pro-
beta del metal en el reactivo. Después de muchas experiencias, se
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encontrd, que la mejor condicién como atacante, la cumple el HBr
en soluciones acuosas al 1% por via electrolitica, cuando se aplica

am
una corriente de 1,5 -——— 'y un voltaje de 0,3 voltios, durante 5
dm?

segundos a 25°C. Bajo estas condiciones experimentales se obtuvieron
repetidamente figuras de corrosion bien delineadas y con caracteris

ticas geométricas casi perfectas, como se nota en las fotomicrogra-
fias 1, 2, 3, 4, 5, 6 y 7.
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Las fotomicrografias 8, 9, 10, 11, 12 y 13 nos ponen en eviden-
sia, que los tipos de figuras de corrosién que se detectan con la
{isolucién de HBr al 1%, corresponden a los planos (111), (110)
y (100).

Z. Ataque Térmico

El tratamiento térmico del estafio se llevo a cabo por dos téc-
nicas diferentes:

a. en atmosfera
b. en alto vacio

Resistencic de Nicron
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ESQUEMA DEL SISTEMA DEL HORNO ADAPTADQO AL ALTO VACIO
£ 10° mm.de Hg)

FIGURA 4

La figura N° 4 nos muestra un esquema del horno, adosado al
equipo de alto vacio, el cual nos permitird un vacio de 107° mmHg.
Este equipo fue construido por la casa Edwards. Cuando se queria
trabajar con atmoésfera, se desconectaba el equipo de alto vacio.
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Conviene destacar, que la temperatura de recristalizacién del
estafno, es de —4°C. y que, por ello, a la temperatura ambiente, la
energia de activacién es lo suficientemente grande como para que
el grano empiece a crecer; y como, por otro lado, a 13,2°C. el estano
alfa se transforma en beta, no se pudo detener la cinética de creci-
miento del grano, por lo que nos vimos obligados a, que de cada
redondo laminado, solamente se pudiera obtener una probeta para
tratarla térmicamente.

La fotomicrografia 14 nos muestra una probeta calentada en
atmosfera a 200°C., durante 20 horas, encontrandose la formacion
de 6xido en ciertos puntos de la superficie. Con el fin de poder
dar una indicacién adecuada del porqué el oxido se forma sola-
mente en algunos puntos de la probeta y no en la superficie de
la misma, una probeta se atacoé electroliticamente hasta obtener
figuras de corrosion; luego se calentdo a 200°C. durante 20 horas en
atmosfera; examinada la probeta microscopicamente, se encontro
con que en los puntos donde existia oxido, estaban presentes figuras
de corrosién. Esto se puede justificar, si admitimos que los lugares
donde existen figuras de corrosion, estan reactivados energética-
mente y, por lo tanto, la formacién de oOxido en ese punto se ve
favorecida.

La fotomicrografia 15 nos muestra el crecimiento de varios gra-
nos (A, B, C, D, E, F, G) hasta que sus lados (bordes) forman
angulo de 120°; en esta fotomicrografia se observa con detalle la
desaparicién de antigucs granos. Los nuevos limites de grano poc-
seen mayor profundidad que los antiguos., debido al corrimiento de
las dislocaciones hacia ellos. La fotomicrografia 16 nos muestra un
limite de grano (AA’) siguiendo la direccién de la fecha. Tambiér
se puede observar como en el grano N los vértices H, J y K s¢
mueven hasta llegar a una posicién AA’, encontrando también que
otro limite A’CD avanza hasta formar angulo de 120°.

La fotomicrografia 17 nos muestra como un grano K comienzc
a moverse a expensas de otro M hasta que sus limites de granc
forman angulos de 120°.

La fotomicrografia 18 nos pone en evidencia la desaparicién de
un grano, favoreciendo el crecimiento de otros dos; este procesc
parece no haber llegado a su etapa final.



Las fotomicrografias 15, 16, 17 y 18 fueron obtenidas de una
misma probeta, tratada térmicamente en alto vacio (10~°mmHg)
a 146°C. durante 20 horas.

RESULTADOS

La fotomicrografia 19 nos muestra figuras de corrosién alinea-
das siguiendo las lineas de deslizamiento del estafio.

Las fotomicrografias 20 y 21 nos muestran respectivamente, fi-
guras de corrosién, dentro de un grano y en el borde del mismo.
Este fenomeno nos hace concluir, que las figuras de corrosién de-
tectadas por este medio, representan dislocaciones.

Para ver si el fenémeno de crecimiento de grano podia ser pues-
to en evidencia por medio de figuras de corrosién, una proketa fue
tratada térmicamente en alto vacio, con el fin de que se revelaran
los bordes por termoataque; luego fue nuevamente atacada en alto
vacio, durante media hora y seguidamente, se atacd electrolitica-
mente en HBr diluido. La fotomicrografia 22 nos muestra cémo un
limite de grano A avanza hasta una nueva posicién B. Es intere-
sante hacer notar que durante el ataque electrolitico, las figuras
de corrosién fueron detectadas solamente en la posicién B.

La fotomicrografia 23 nos muestra un grano A, cuyo centro
asta libre de dislocaciones; en los bordes marcados con las flechas
e encuentran apilamientos de dislocaciones. En ella se observan
también las antiguas posiciones de los bordes de grano libres de
Ziguras de corrosién.

La figura 5 nos muestra un corte transversal de una figura de
zorrosién, la cual, por ataques sucesivos, después de un tratamien-
to térmico previo, se ha movido hasta llegar a una distancia deter-
ninada del borde de grano; esto es debido a que el campo de
ensiones creado por esta dislocacién, interacciona con el campo de
ensiones creado por el borde de grano, no permitiendo que ésta
continie moviéndose. La fotomicrografia 23 nos muestra este fe-
16meno.

Durante el movimiento del borde de grano puede ocurrir que
ste se encuentre con dislocaciones decoradas, es decir, que no se
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TERMICO ¥ SU INTERACCION CON UNA FISURA DE €ORROSION

FIGURA 6

oueden mover. La figura 6 nos muesira un borde de grano, cuyo
grano posee un plano cristalografico (h k 1) moviéndose e inter-
accionando con una figura de corrosion. Durante la interaccién del
corde con la figura de corrosién, las &areas de tensiones creadas
sor el borde del grano y la figura de corrosién guedan practica-
mente neutralizadas, por lo que la figura de corrosion queda rodea-
1a por parte del borde de grano.

La fotomicrografia 25 nos muestra una probeta atacada electro-
iticamente hasta observar figuras de corrosién, que luego fue ata-
cada térmicamente en alto vacio hasta detectar el borde de grano.
In ella se puede observar claramente el movimiento del borde de
grano y su interaccién con la figura de corrosién.
_ONCLUSIONES

1. Se ha desarrollado y estudiado una nueva técnica para pu-
lir el estano, con resultados bastantes satisfactorios.

2. Se ha desarrollado una técnica que nos permite detectar dis-
locaciones en estafio.

3. Se han aplicado las figuras de corrosion a los fendémenos de
crecimiento de gramno.

4. Se ha estudiado la interaccidon entre bordes de grano y dis-
locaciones decoradas.

5. Se ha encontrado gue la presencia de dislocaciones en esta-
no son centros de nucleacidén en la formacién de éxidos.
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FOTOMICROGRAFIAS 1 v 2.—Figuras de corrosién en Sn pucstas en evidencia por
ataque electroquimico. Obsérvese los detalles del borde de grano, formado por
figuras de corrosiéon. (150X).




FOTOMICROGRAFIAS 8 y 4.—Figuras de corrosién en Sn puestas en evidencia por
ataque electroquimico. Obsérvese los detalles del borde de grano, formado por
figuras de corrosién., (150X).




FOTOMICROGRAFIAS 5 y 6.—Figuras de corrosién en Sn puestas en evidencia por
ataque electroquimico. Obsérvese los detalles del borde de grano, formado por
figuras de corrosién. (150X).




FOTOMICROGRAFIA 7.—Figuras de corrosién en Sn puestas en evidencia por ataque
electroquibico. Obsérvese los detalles del borde de grano, formado por figuras
de corrosién. (150X).
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FOTOMICROGRAFIA 8—Figuras de corrosién en un grano, cuyo plano cristalografico
es el (001). (150X).
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FOTOMICROGRAFIA 9.—Figuras de corrosién en un plano (110).

FOTOMICROGRAFIA 10.--TFiguras de corrosién en un plano (100) & (010).



FOTOMICROGRAFIA 11 —Figuras de corrosién en un plano (112).

FOTOMICROGRAFIA 12—Figuras de corrosién en un plano (111).

(350X).

(350X).
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FOTOMICROGRAFIA 13—Conjuncién de tres granos con distinta orientacién
cristalografica. (350X).

FOTOMICROGRAFIA 14.—Relacién entre dislocaciones y formacién de é6xido.
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K, creciendo a expensgas de otro

FOTOMICROGRAMIA 18— Crecimiento de grano. Observe los antiguos limites, do ¢ ann



FOTOMICROGRAFIA. 19—Figuras de corrosién alineadas, siguiendo las lineas
de deslizamiento.

FOTOMICROGRAFIA 20.—Figuras de corrosién en borde de grano y en su interior.



FOTOMICROGRAFIA 22.—Crecimiento de grano puesto en evidencia por medio
de figuras de corrosién.



FOTOMICROGRAFIA 24—Crecimiento de un grano, puecsto en evidencis por

figuras de corrosién.



FOTOMICROGRAFIA 25, -Interaccién entre dislocaciones decoradas y
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limites de grano,



