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Estructura y textura de un meteorito metalico
de tipo octaedrita (Gibeon)
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Se ha estudiado un fragmento del hierro meteoritico Gibeon (Namibia, 1847), con estructura de octaedrita fina, combinando
técnicas de microscopia Optica, microscopia electrénica de barrido, andlisis EDX, medida de orientaciones cristalograficas
mediante EBSP (Electron Back Scattered Patterns) y difraccién de rayos X. La muestra (aprox. 24x23x3 mm, 14.3 g) presenta
la cldsica estructura de Widmanstétten, producto de la interseccion de placas lenticulares de ferrita (kamacita), orientadas
seglin planos octaédricos, con la seccién metalogréfica de la muestra. Se observan también una fraccién residual de austeni-
ta (taenita) retenida entre las placas ferriticas y estructuras mds complejas (plesita), producto de la descomposicién extraterres-
tre de la ultima fraccion de austenita. La muestra presenta pocas evidencias de modificaciones por impacto (bandas de
Neumann, etc.), pero si abundantes subgranos en la kamacita, separados por juntas de débil desorientacién (<2°). La macro-
textura obtenida a partir de figuras de polos (difraccién de rayos X) y las medidas individuales de orientaciones (EBSP)
evidencian la relacién aproximada de orientaciones austenita/ ferrita de Kurdjumov-Sachs (24 variantes) y el plano de habi-

to {111}, / {110}, de las placas de ferrita, asi como el cardcter monocristalino de la austenita original de este fragmento (aun-
que la élspersmn de orientaciones de la austenita tampoco es despreciable).
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Strcuture and crystallographic texture of a metallic meteorite of octahedrite type (Gibeon)

A sample from the meteoritic iron Gibeon (fine octahedrite) has been studied combining optical and scanning electron
microscopy, crystallographic microtexture by EBSP (Electron Back Scattered Patterns) and macrotexture by X-ray diffraction.
The sample (approx. 24x23x3 mm, 14.3 g) shows the classical Widmastitten structure of intersecting ferrite (kamacite) plates
grown along {111}, octahedric previous austenite (taenite) planes. Residual layers of austenite are also seen between the ferri-
te plates as well as larger domains of more complex structures of bainitic type (plessite) produced by the last fraction of
austenite transformed during extra-terrestrial cooling. The sample structure shows few signs of impact modifications
(Neumann bands, etc.). Kamacite plates are divided in weakly misoriented (<2°) subgranular domains. The measurement of
individual orientations by EBSP or the macroscopic texture measurement show a single austenite orientation (although with
a non-negligible dispersion around the average orientation) and a limited number of ferrite orientations compatible with the

variants of the Kurdjumov-Sachs orientation relationship.

Keywords: meteorite, octahedrite, Widmanstitten structure, orientation relationship, Kurdjumouv-Sachs, texture.

1. INTRODUCCION

Ademads de por su valor geoldgico-cosmolégico como piezas
minerales de origen extraterrestre, testigos quiza de los proce-
sos de formacién de los cuerpos celestes, los meteoritos meta-
licos, basicamente aleaciones Fe-Ni, constituyen muestras de
muy alto interés desde el punto de vista de la Ciencia e
Ingenieria de Materiales, porque han sufrido transformaciones
de fase desde el estado liquido a velocidades de enfriamiento
absolutamente fuera del alcance de cualquier experimento de
laboratorio, del orden de 107 a 10° °C/afio (1-5). Sus estructu-
ras, por tanto, representan el resultado de condiciones presun-
tamente préximas a las ideales de transformacién en equilibrio
termodindmico. Esto es especialmente interesante para com-
parar las estructuras de transformacién en fase sélida con las
estructuras de aleaciones similares obtenidas por transforma-
cién isotérmica o por enfriamiento continuo a velocidades
accesibles a la experimentacién y la técnica. En concreto, se
observa en los meteoritos metdlicos una solidificacién mono-
cristalina o un tamafo de grano enorme (decimetros o metros,
maclas de decimetros de espesor, por ejemplo) de la fase soli-
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dificada (austenita -faenita en la terminologia meteoritica- para
la mayoria de los meteoritos metdlicos). La ausencia o baja
densidad de juntas de grano hace que la transformacién pos-
terior en fase solida (de austenita a ferrita - kamacita) sea
mayoritariamente intragranular y conduzca también a tama-
fios de grano inalcanzables en muestras de laboratorio.

Existe en este momento un fuerte interés técnico en el desa-
rrollo de estructuras de ferrita nucleada intragranularmente
para conseguir aceros de alta resistencia y alta tenacidad (la
denominada “ferrita acicular”), cuya morfologia y cristalogra-
fia son asombrosamente coincidentes con la de las octaedritas
meteoriticas, aunque la escala dimensional es unas 103 veces
menor y la velocidad de enfriamiento con la que se consiguen,
unas 10* 6 10° veces mayor (6-11). El estudio de las estructuras
Widmanstétten meteoriticas y la comprensién de su proceso
de formacion (nucleacién y crecimiento) puede ofrecer claves
muy interesantes para una mejor comprensién de la produc-
cién de estructuras de ferrita acicular en los aceros (y vicever-
sa).
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1. Muestra estudiada.

La muestra estudiada, de 14.3 g y dimensiones aproxima-
das 24x23x3 mm, estd cortada de un fragmento proveniente
de Gibeon (Namibia, caida multiple, descubierto en 1838,
registrados 21000 Kg (3)). La muestra fue adquirida en 1998
en el Museo de Mineralogia de L'Ecole des Mines de Paris
(exposicién organizada por ABC Mines) y su superficie
habia sufrido un lijado fino y un fuerte ataque que permitia
ver claramente la tipica estructura Widmanstitten de los
hierros metedricos. Para el estudio que se describe en este
trabajo, la muestra fue preparada mediante un lijado y puli-
do metalograficos convencionales, con un acabado usando
silice coloidal (Struers OP-U, 0,04um). Se hicieron medidas
de texturas por difraccién de rayos X y observaciones de
microscopia 6ptica y electrénica de barrido (SEM) de la
muestra pulida sin atacar, aunque la austenita quedaba leve-
mente realzada por su mayor dureza. Posteriormente, la
muestra se atacé ligeramente con Nital al 2% (fig. 1) para
continuar el examen metalografico.

Los ejemplares del meteorito Gibeon provienen de un cuer-
po de gran tamafio que probablemente se fragmenté a su
paso por la atmoésfera. Se han recogido (y se siguen recogien-
do en la actualidad) un gran nimero de fragmentos origina-
les cuya masa oscila entre 195 g y 650 Kg. Es uno de los
meteoritos metdlicos méas limpios de inclusiones no metalicas
y pertenece al grupo IV A Of. (7.5 a 9.5% en peso de niquel,
octaedrita fina, esto es, espesor de las placas de kamacita de
0.2 a 0.5 mm).

2.2. Técnicas de observacién y analisis.

La superficie de la muestra atacada se ha observado por
microscopia éptica (a pocos aumentos, en campo claro; deta-
lles, usando contraste interferencial). Mediante MEB (Philips
XL-30), la imagen de electrones retrodispersados permite
distinguir suficientemente bien las distintas fases y las sub-
estructuras de la muestra simplemente pulida. Las orienta-
ciones individuales de ambas fases presentes se han deter-
minado en distintas dreas de la muestra mediante andlisis de
patrones de Kikuchi (EBSP, electron back-scattered patterns)
con un sistema automatizado TSL (TexSEM Laboratories,
Inc.). El sistema TSL permite también obtener imagenes aso-
ciadas a las orientaciones cristalinas del 4rea analizada o a
las desorientaciones presentes. Se han realizado también
algunos andlisis locales de composicién a partir del espectro
de energias de rayos X emitido en el MEB (EDX, equipo
EDAX). La macrotextura de la ferrita y austenita de la zona
central de aprox. 10x10 mm de la muestra se ha medido
también por difraccién de rayos X. Este método no es el mds
adecuado para una muestra de estas caracteristicas (austeni-
ta monocristalina y grano muy grueso de la ferrita respecto
a materiales técnicos) y las figuras de polos obtenidas no son
de gran precisién. Sin embargo, el andlisis combinado de 4
figuras de polos por fase ha permitido calcular una FDO
(funcién de distribucién de orientaciones) consistente y en
buen acuerdo con las medidas de microtextura por EBSP. Se
ha utilizado un goniémetro de texturas Philips X'Pert, radia-
cion ka del Co, software Philips PC-Texture de toma de datos
y andlisis de figuras de polos, y software MTS-FHM (12) de
célculo de FDO.
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Figura 1. Macrografia de la muestra completa (atacada con Nital). La
normal al lado inferior se tomé como direccién 1 del sistema de refe-
rencia usado para la medida de texturas por rayos X y para las foto-

grafias de microscopia 6ptica (la direccién 3 es la normal al plano de
la imagen).
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Figura 2. Composicion de micrografias épticas (campo claro) de la
muestra atacada con Nital.

3. RESULTADOS.
3.1. Microscopia 6ptica.

La figura 2 es una composiciéon de 24 fotograffas tomadas
con el microscopio 6ptico. La orientacién es la misma de la
figura 1y el 4rea ampliada puede reconocerse en la zona cen-
tral izquierda. Se observan 4 orientaciones espaciales de placas
de ferrita (placas blancas), limitadas en muchos casos por
capas muy delgadas de austenita (negro) y, entre las placas,
amplias zonas triangulares o trapezoidales subestructuradas
de distintos tipos de “plesita”. La estructura, fracciéon superfi-
cial de fases y sus tamafios coinciden indudablemente con las
imdgenes publicadas de otras muestras de Gibeon (véase, por
ejemplo, la entrada correspondiente a Gibeon en el “Handbook
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ESTRUCTURA Y TEXTURA DE UN METEORITO METALICO DE TIPO OCTAEDRITA (GIBEON)
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Figura3. a) Imagen basada en el “indice de calidad del patrén de Kikuchi” de la zona encuadrada de la fig. 1, obtenida a partir de determinacio-
nes de orientacién cada 15 mm. Las zonas mds distorsionadas aparecen mds oscuras; b) Id., imagen de color codificada segtin la direccién cristalo-
gréfica normal al plano de la figura en cada punto (imagen de la figura de polos inversa); ) Id., imagen de dominios desorientados m4s de 2°.

of Metallic Meteorites”, (13)). Gibeon es conocido por su poli-
cristalinidad (granos originales de austenita de 100 a 500 mm,
muchos de ellos con maclas de espesor entre 50 y 100 mm),
pero no se detecta en la muestra ningtin signo de junta original
de austenita. La estructura , al menos a esta escala, no mani-
fiesta modificaciones de impacto ni distorsiones artificiales. Ni
siquiera se ven bandas de Neumann claras, frecuentes en
Gibeon. Incluso a estos aumentos se distinguen subgranos en
la placas de ferrita, limitados por subjuntas frecuentemente
paralelas o transversales a la traza del plano de hdbito de las
placas. El espesor de la seccién de las placas mds delgadas
coincide con el espesor real citado para la kamacita de este
meteorito (0.30 £ 0.05 mm (13)). A estos aumentos y en esta
seccion, apenas se detectan inclusiones u otras fases distintas
de ferrita y austenita; al otro lado de la muestra se ve a simple
vista una tipica inclusién de froilita, SFe, de unos 2x3 mm. Se
ha detectado también algun silicato de forma aproximada-
mente esférica.

3.2. Microscopia electrénica de barrido (MEB y OIM).

La zona encuadrada de la fig. 2 se muestra en la fig. 3. La
imagen 3a es un mapa basado en el “indice de calidad del =~ Figura 4. Imagen MEB de elec-
patrén de Kikuchi” (14), relacionado con la distorsion local de trones r(ftr.odlspesados de una
la red cristalina. Pone en evidencia zonas deformadas, subjun- zona préxima a las anteriores.

£ d L . idual Muestra no atacada. La austeni-
tas y fronteras de grano. La austenita residual aparece como ta residual, con mayor conteni-

una linea negra que delimita en muchos puntos las placas de do en niquel que la ferrita, se ve
ferrita. Entre las ldminas de ferrita aparecen regiones de plesita mads clara. La zona rectangular
celular subdivididas en dominios de unas 100 ym. Otras regio- de plesita celular parece una
nes mds oscuras corresponden a variedades de plesita de mds ~ zona transformada en placas de

ferrita (kamacita) de 2° genera-
cién, con restos de austenita for-

mando islas. La zona trapezoi- Fig.5 Detalle de la figura 4.
dal adyacente tiene rasgos baini-

baja temperatura de transformacién (son resultado de las ulti-
mas transformaciones bainiticas o martensiticas de la austenita
no transformada en placas de kamacita de primera generacién

[3]). Los detalles estructurales se distinguen mejor en las ima- ticos o martensiticos. Las trazas
genes MEB de electrones retrodispersados, por ejemplo, figs. 4 de las placas son las mismas en
y 5. Existe toda una jerarquia de estructuras. todos los casos.

Boletin de la Sociedad Espanola de Ceramica y Vidrio. Vol. 39 Nim. 3 Mayo-Junio 2000 315



La figura 3b es un mapa de polos cristalinos normales al
plano de la imagen 3a (codificacién de color segun la figura
inversa de polos anexa). Pueden distinguirse variantes distintas
que comparten la misma orientacién octaédrica de la austenita
original, es decir, placas de ferrita con el mismo plano de hébito,
indistinguibles salvo por su orientacién cristalina. La resolucién
de la figura es demasiado grosera para detectar detalles y
muchos puntos aparecen blancos por no alcanzar un indice
aceptable de seguridad en el cdlculo de la orientacién (ademads
de puntos individuales debidos a imperfecciones superficiales
de la muestra y que se han de interpretar como ruido). La figura
3c es un mapa que distingue desorientaciones superiores a 2°.
En la mayoria de los casos, los subgranos de las placas primarias
de ferrita, cuyas subjuntas se ven muy bien en las imagenes
Opticas, estdn muy débilmente desorientados.

En la fig. 6, a mds aumentos, es posible distinguir bien la aus-
tenita de la ferrita. En la fig.7 se presentan tres figuras de polos
de cada fase; la austenita es claramente monocristalina (las
orientaciones dispersas son probablemente errores de medida
por defectos superficiales) y las orientaciones de la ferrita
corresponden aproximadamente a las 24 variantes derivadas de
la relacién de Kurdjumov-Sachs a partir de la orientacién de la
austenita original:

(111)y // (110)a

[1-101, // [1-11],

Claramente, pueden descartarse las relaciones, mds simples,
de Bain o de Nishiyama-Wassermann. Un ejemplo exacto de
relacién K-S se muestra, para comparacién, en la fig. 7.

3.3. Textura obtenida por difraccién de rayos X.

La medida de texturas de monocristales o multicristales
mediante difracciéon de rayos X es poco apropiada y la técnica
mejor a emplear con un meteorito metdlico para determinar con
buena precisién su macrotextura seria la difraccién de neutro-
nes, que puede proporcionar informacién de un gran volumen.
S6lo conocemos un caso en que se haya medido la textura de un
meteorito metdlico, precisamente por difraccién de neutrones,
pero se trata de un meteorito mal documentado y el andlisis que
se hizo fue muy somero (5). Las figuras de polos directas que se
obtuvieron de Gibeon fueron de poca calidad, al estar enorme-
mente concentrados los picos de difraccién, especialmente en la
austenita. Sin embargo, combinando la informacién de 4 figuras
de polos por fase y obteniendo la FDO compatible con las 4
figuras de polos, se ha obtenido un resultado muy aceptable y
consistente con una tnica orientacién cristalina de austenita y
una textura de transformacion de ferrita concordante aproxima-
damente con K-§, fig. 8. La orientacién de las figuras de polos es
coincidente con la de las figs. 1 y 2. Puede comprobarse que las
4 trazas de los planos {111}  concuerdan con las orientaciones
espaciales de las intersecciones de las placas de ferrita con el
plano de la muestra, figs. 1y 2.

4. DISCUSION

Es la primera vez que se presenta un andlisis tan detallado
de las orientaciones cristalograficas locales asociadas a la
microestructura de un meteorito metdlico, junto con un andli-
sis de la macrotextura de la misma muestra. Sin embargo, se
trata s6lo de un estudio preliminar que deja entrever las posi-
bilidades actuales de combinacién de técnicas de observacién
disponibles para el estudio de los materiales. Algunas cuestio-
nes que surgen de este estudio y que se pretende desarrollar
en trabajos posteriores se refieren a la formacién de las placas
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Figura 6. Detalle de la zona inferior izquierda de la fig. 3. OIM, idén-
tica codificacion de colores que para la fig. 3b. La zona verde es aus-
tenita residual monocristalina, aprox. normal a <110>; separa dreas
de ferrita diferentemente orientadas y encierra una zona bifésica
muy finamente subestructurada.

Widmanstitten de ferrita en los meteoritos. La bibliografia
acepta generalmente que son producto de una transformacién
totalmente por difusién, dados los tiempos de enfriamiento
del cuerpo original del que proviene el meteorito. Al mismo
tiempo, las dificultades de nucleacién intragranular evidencia-
das por el enorme tamafio de las placas de ferritay el gradien-
te de composicién de las capas de austenita residual o transfor-
mada a baja temperatura sugieren un subenfriamiento impor-
tante respecto a la temperatura de equilibrio del diagrama de
fases Fe-Ni (50-100°C (3)). Para la composicién de Gibeon, se
estarfa cerca o por debajo de T, la temperatura de equilibrio
de austenita y ferrita de la misma composicién[16-17], tempe-
ratura limite para que la transformacién no sea totalmente
difusional. Algunos detalles de las imdgenes mostradas en este
trabajo podrian sugerir que ha existido cierta interaccién en el
crecimiento de dos placas de ferrita, por ejemplo en la parte
central derecha de la fig. 3, como si la placa vertical hubiera
sido deformada a cortadura por la placa inclinada, en la zona
de interseccién de las dos placas. Hay un desplazamiento de la
placa vertical a ambos lados de la intersecciéon y un pequefio
cambio de orientacién cristalografica del volumen presunta-
mente afectado. Habria que verificar si tales interacciones se
repiten consistentemente en la muestra. También, mediante
OIM es interesante comprobar si se da repetidamente algin
tipo de emparejamiento preferente de placas que comparten el
mismo plano de hdbito pero corresponden a variantes diferen-
tes; tal emparejamiento contribuirfa a facilitar la nucleacién y
crecimiento de las placas por mecanismos no reconstructivos.
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FCC BCC Figura 7. b)Figura de polos

<110>a de las 24 variantes K-S
Figura 7. a) Figuras de polos de la austenita (FCC) y de la ferrita (BCC) correspondientes a las orientaciones  ransformadas de la orientacién

individuales medidas para obtener la figura 6 anterior. (111)[110]y. Reproducido de (15).

Meteorito: Austenita.

50 64 &0 10 13 8.0 10 13 16 20 4.0 50 64 80 10 32 40 50 64 80
16 20 25 32 40 25 32 40 50 64 13 16 20 25 32 10 13 16 20 25

100

Meteorito: Ferrita.

1.6 20 2. . . 32 40 50 64 80
50 64 8 10 13 16 20 256
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