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'ig. 1 - Definicidén del vector de Burger para lazos cerrados
de dislocaciones. Si estos estdn formados por inters

ticiales, el vector de Burger forma un Zngulo menor que W/2
con un vector de sentido opuesto al haz incidente.
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intersticiales vacancias

Fig. 2 - Estudio del producto (g.b)s para lazos de dislocacio-

nes. Cuando (g.b)s > 0, la imagen electrénica del la
ZOo es mayor-que su proyeccidén geométrica. Las zonas de los la
zos indicadas con A son las que difractan fuertemente dando lu
gar a la formacién del contraste.



I.  INTRODUCCION

En el presente trabajo se detalla la puesta a punto de una técnica que per-
mite determinar la naturaleza intersticial o vacancia de los lazos cerrados de
dislocaciones, como los que se observan en materiales irradiados, templados o de
formados. El metodo es valido para el analisis de lazos resueltos como tales em
las respectivas micrografias electronicas, es decir aquellos cuyos didmetros
sean superiores a unos 500

La técnica se basa en el estudio del contraste que presentan los lazos bajo
dlstlntas condiciones de observacidén en el microscopio electrdnico. La varia-
cién de este contraste es apreciable en algunos casos, y la identificacidn de la
zos de intersticiales o vacancias puede ser relatlvamente facil. Pero en otras
ocasiones, la diferencia entre ambos tipos de lazos reside solamente en el sen-
tido de su vector de Burger, y son necesarias experiencias muy precisas para po-
der detectar las pequefias variaciones de las imdgenes electrénicas correspondien
tes. Tal es el caso de los lazos de dislocaciones que aparecen en monocristales
de Al irradiados con neutrones rapidos en un reactor, sobre los cuales se han
efectuado las observaciones detalladas en el presente trabajo.

II. PRINCIPIOS DEL METODO

II1.1 Lazos de dislocaciones en una estructura F.C.C.
En un cristal de estructura F.C.C., como es el caso del Al, las vacancias

libres pueden condensarsc en los planos del tipo {111} y formar entonces lazos
cerrados de dislocaciones de tino '"Frank' cuye vector de Burger es

(111)

¥

W —

El pasaje de una dislocacidn parcial a través de este lazo puede transfor-
mar al mismo en una dislocacidén perfecta, de acuerdo a la bien conocida reac-
cién (1)

(111) + & (Z11) =

De la misma manera, los intersticiales libres pueden condensarse en la fami
lia de planos {111} y formar un lazo de dislocaciones de tipo Frank caracteriza-
do por un vector de Burger:

(011)

N —
N —
0| =
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que puede transformarse en una dislocacién perfecta interactuando con dos dislo-
caciones parciales de acuerdo a

En una estructura fcc los lazos de Frank que se han transformado en lazos
perfectos segim alguna de las reacciones mencignadas, mantienen su plano de habi
to {111} si su didmetro es menor que wnos 125 A. Pero si se supera este valor
es mas probable que los lazos sufran ademds una rotacidn hacia alguno de los pla
nos de tipo {110}(?3).

Los lazos de tipo Frank, tanto de tipo vacancia como intersticial, presen-
tan una imagen en el microscopio electrfnico consistente en una serie de franjas
claras o oscuras. Este contraste caracteristico se debe a la existencia de una
falla de apilamiento dentro del &rea limitada por los lazos. En particular, si
éstos cortan a la superficie superior o inferior de la ldmina delgada, el signo
de la franja contigua a dicha interseccidn permite identificar la naturaleza va-
cancia o intersticial de los lazos mediante experiencias relativamente sencillas.
Pero si los lazos son perfectos, la imagen electrbnica consiste en lazos cerra-
dos tanto para defectos tipo intersticial como vacancias. La tmica variacidn
reside en que el contraste puede estar situado dentro de la proyeccién geométri-
ca del lazo, o fuera de ella, Fig.(2), y solamente mediante el estudio sistemdti
co de esta variacidn, es posible discriminar entre ambos tipos de lazos.

Para interpretar correctamente los resultados experimentales es fundamental
atenerse a una definicién del vector de Burger de los lazos. En el presente tra
bajo hemos seguido las convenciones utilizadas por Mazey, Barnes y Howie (%),

Fig.(1).

El sentido positivo de circulacidn sobre el lazo se define de tal manera
que coincide con el de las agujas del reloj, si el mismo es observado segin la
direccidtn y sentido del haz incidente.

El sentido positivo del circuito de Burger es entonces el que coincide con
el de las agujas del reloj para un observador que se desplaza sobre el lazo se-
gin el sentido de circulacion definido anteriormente. E1 vector de Burger es el
segmento que une el punto de partida con el final de este Gltimo circuito.

De acuerdo a esta definicién, el vector de Burger de un lazo formado por in
tersticiales, siempre forma un dngulo menor que w/2 con un vector de sentido
opuesto al del haz incidente. La misma convencidn implica que para un lazo de
vacancias, el mismo adngulo siempre estid comprendido entre w/2 y .
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I1.2 Contraste de lazos de dislocaciones

Los resultados que a continuacidn se detallan son aplicables a lazos de
dislocaciones cuyo didmetro sea mayor que la distancia de extincidn gg del mate-
rial que los contiene. EIl parametro gg es caracteristico del material observado
y depende ademas del vector g que representa en el espacio reciproco a los pla-
nos cristalinos que estan en orientacidn cercana a la de Bragg.

Para el Al, la distancia de extincidn correspondiente a la reflexién (002)
es £m: = 560 A. Lazos cuyos tamafios sea inferiores a este valor deben conside-
rarse bajo la aproximacidn de pequenos defectos, utilizédndose entonces técnicas
distintas para su identificacién ().

Los calculos de contraste se realizan descomponiendo el lazo cerrado en una
sucesidn de segmentos rectilineos de dislocaciones, y suponiendo que el campo de
deformaciones resultante es isotrdpico. Las deformaciones traen como consecuen-
cia que en ciertas regiones existan planos cristalinos en posicifn cercana a la
de Bragg, que por lo tanto difractan intensamente los electrones del haz inciden
te y'orlglnan.a51 el contraste del lazo. Ademis, al calcular, se utiliza la lla-
mada aproximacién de dos haces. Esto significa que la inclinacién de la lamina
respecto del haz incidente es tal que, en el correspondiente diagrama de difrac-
cidn, se observa un haz transmitido y un solo haz fuertemente difractado.

Sin entrar en detalles de cdlculo, mencionaremos las caracteristicas princi
pales que presentan las imigenes de lazos cerrados de dislocaciones, segln los
resultados de distintos autores (°) (8):

a) La imagen de un lazo es una linea cerrada, negra sobre fondo blanco, de
un ancho comprendido entre wunos 100 y 400 R, si la orientacién de 1a 1a-
mina delgada es tal que se verifica la condicién s > 0 para alguna de 1las
familias de planos cristalinos. Recordemos brevemente que el parametro
de desviacién s de la posicién de Bragg es positivo si el _punto del
espacio reciproco g asociado con una familia de planos esta dentro de
la esfera de Ewald, y es negativo, si se halla fuera de la misma (ver
Apéndice).

b) E1 contraste de un lazo de dislocaciones es oscilante si la ldmina se ha
1la orientada en la posicién exacta de Bragg (s = 0).

c) Un lazo caracterizado por su vector de Burger B es invisible para aque-
llas orientaciones de la lamina delgada que verifican

g.b=0

d) Lazos prismdticos contenidos en un plano normal al haz incidente, para
los cuales se verifica la condicién g . b = 0 para todo valor de 2,
presentan una 1magen residual con una linea de contraste nulo normal a la
direccién de 3.

e) De acuerdo a la definicidn de vector de Burger adoptada, la imagen es ma

yor que la proyeccién geométrica del lazo si la cantidad (g.b)s es positiva
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y estd dentro de la proyeccidn si (é.B)g < 0 (Fig.2). Por 1o tanto, si
en una observacién se varia el signo de 1a cantidad (g.5)$, manteniendo
constante el resto de los pardmetros, varia el tamafio de la imagen del
lazo observada en la pantalla del microscopio electrdnico.

Esto sepuede realizar de dos maneras

1) Manteniendo constante del vector g y variando el signo de s. En gene
ral, dado que para valores negativos de s 1la visibilidad no es muy
buena, este método no es el mis usado.

Z2) Manteniendo positivo el valor de s vy rotando la muestra de forma
tal que el vector de reflexién g cambie a :E: En laminas delgadas
metdlicas se prefiere este método, puesto que se mantienen asi las
condiciones optimas de visibilidad de defectos. En ambos métodos la
presencia de las lineas de Kikuchi permite efectuar las rotaciones
con gran precisidn (ver Apéndice).

IIT. EXPERIENCIAS

En las experiencias realizadas se utilizaron monocristales de Al, con una
pureza inicial de 99,999%, de los cuales se obtuvieron discos de 3 mm. de diame-
tro y 0,5mm de espesor mediante cortes con electroerosién. Luego se recocieron
durante 24 horas a 500°C en atmdsfera inerte.

Las muestras se irradiaron en el Reactor RA3 , que posee la C.N.E.A. en
Ezeiza, siendo 1la dosis de irradiacidn de 1020 neutrones/cm?. Para evitar que el
calentamiento por radiacién y produjera aumentos indeseados de temperatura las
muestras se montaron de manera de asegurar un buen contacto térmico con el reci-
piente que las contenia.

Con posterioridad al decaimiento radioactivo de las muestras, estas fueron
pulidas electroliticamente y observadas en el Microscopio Electrénico Philips
EM 300, operado a 100 kV. Se utilizd la platina goniométrica con el portamues-
tras de doble rotacidn, que permite una correcta orientacidn cristalografica de
las 12minas delgadas a través de las 1lineas de Kikuchi.

Las experiencias en el microscopio electrdnico se realizaron en condiciones
tales que la visibilidad de defectos fuera Optima. Estas condiciones correspon-
den a una orientacidn de la lamina delgada tal que es s > 0 para reflexiones de
bajos indices. Se eligid una orientacidn cristalogrifica de las laminas tal que
la normal a las mismas coincidiera con la direccién (101). De esta manera el
haz electrénico incidia normal a los planos (101) de las muestras. El diagrama
de difraccidn correspondiente, plano (101) de la red reciproca del Al (Fig.3) es
el que contiene las reflexiones (111), (111), (002) y (202), necesarias para po-
der determinar el vector de Burger de los distintos lazos y su naturaleza inters
ticial o vacancia.



A 331 213

312
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22 224

Fig. 3 - Diagramas de difraccién de los polos de la familia
{213)» a los que se accede siguiendo las bandas de
Kikuchi (111) y (117) a partir del polo [101]. Con Ay B se
indican las posiciones donde se obtuvieron las estéreo-micro-
grafias. La imagen tridimensional que se observa en el este-
rcoscopio corresponde a una vista de la muestra segim una direc
cién intcrmedia entre las posiciones de ambas micrografias{C).




Fig. 4 - Micrografias de una misma zona de la lamina delgada

obtenida en distintas reflexiones. En a) y b) con A
y B se indican lazos visibles en las reflexiones 111) y (020)
e invisibles en g = 111 que no cumplen de igual forma el cri-
terio (g.b)s.



Fig. 5 - Micrografias electrdnicas de la misma regidn de la
Fig.4, obtenidas en las reflexiones (117) y (020).

Con C se indican lazos visibles en las reflexiones (111) y (020)

e invisibles en 1a (T11). Con D se indican los visibles en

(111) y (111) e invisibles en la reflexién (020).
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101 011 110
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110 011 101

Fig. 6 - Distintos planos de la celda cibica y sus proyeccio-
nes al ser observados en la direccién (T107).



- 11 -

V. RESULTADOS

Las primeras experiencias de visibilidad de contraste permiten clasificar a
los lazos de dislocaciones observados en las muestras en cuatro grandes grupos:

1) Lazos visibles en las reflexiones (111) y (020), e invisibles en la re-
flexion (111).

2) Lazos visibles en las reflexiones (111) y (020) e invisibles en la refle
xién (111).

3) Lazos visibles en las reflexiones (111) y (111) e invisibles en la re-
flexion (020).

4) Lazos que presentan una imagen residual en las reflexiones (111), (117)
y (020).
A continuacidén pasaremos a estudiar detalladamente cada caso.

1) Los Unicos vectores de Burger compatibles con las condiciones de visibi-
lidad para los lazos de este grupo son:

oV
oy oy
1]
I+

Do
1}
+

0) en los cuales

Efectivamente, para los vectores de reflex1on (111) (02
= 0 para la reflexidn

los_lazos son visibles, se cumple que g.b =+ 1, y es g. b
(117) en 1la cual los 1azos no presentan contraste.

La primer experiencia de variacidn del signo de la cantidad (g b)s se rea-
1izd observando la imagen de los lazos en las reflexiones g (M) yg= (110
manteniendo s > 0. Se mostrd que dentro de este grupo existian a su vez dos tfa-
milias de lazos cuyo comportamiento era distinto. En efecto, los lazos como 1os
marcados con A en las Fig.4a-4b presentan una imagen mayor en la reflexién
(111), mientras que para los marcados con B el contraste era mayor en la refle-

xidn opuesta (111).

Luego, de acuerdo al criterio mencionado en la Seccidén II.2 e) caben 2 posi
bilidades:

- Los lazos de tipo A y B son de la misma naturaleza, pero sus planos de
habito son distintos.

- Ambos tipos de lazos ocupan los mismos planos cristalograficos, pero son
de distinta naturaleza.

Para aclarar esta disyuntiva fue necesario determinar el plano de hébitos de
los lazos observados. El hecho de trabajar con monocristales y la disponibili-
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dad de una platina goniométrica en el microscopio permitié aplicar para ello téc
nicas de estereo-microscopia electrénica (7) con relativa facilidad.

Se tomaron pares de fotos estereoscépicas de las zonas en estudio, siguien-
do 1a banda de Kikuchi (111), en condiciones de buena visibilidad de defectos
s > 0. La primer fotografia del par se tomé a unos 4 o 5° del polo (101), posi-
cion A de la Fig.3, mientras que la segunda se tom$ en el polo (213), posicidn B
en_la misma figura. Como el angulo comprendido entre las direcciones 101] y
[213] es de 19,1°, el angulo total de giro entre las micrografias del par fue de
aproximadamente 14 o 15°. La imagen tridimensional que se observd en el estereos
copio corresponde por lo tanto a una vista de la muestra segin una direccién in-
termedia entre las posiciones de ambas micrografias, que en nuestro caso estaria
ubicada a unos 11 o 12° respecto del polo (101) en la direccién del polo (213),
posicidn C, Fig.3.

Simultdneamente, si se observa una celda clbica en la direccidn [101] co-
rrespondiente al haz incidente, Fig.(6), y se la rota luego unos 11 o 12° de tal
manera que los planos cristalograficos (111) giren sobre su propio plano y en el
mismo sentido que el de la rotacién de la ldmina delgada en el portamuestras del
microscopio, es posible visualizar la inclinacién que tendrian los distintos pla
nos cristalogrificos observados segin una direccién como la indicada en C (Fig.3).
Comparando este modelo con las inclinaciones de los planos de los lazos observa-
dos en el estereoscopio, se pudo determinar que los lazos indicados con A en la
Fig.4a-b habitan un plano {110} distinto al de los lazos indicados con B en la
misma figura.

Finalmente, para conocer la naturaleza intersticial o vacancia de los la-
zos, es necesario eliminar la indeterminacién en el signo de los respectivos vec
tores de Burger. Las experiencias de variacién de contraste en funcién del sig-
no de la cantidad (g.b)s, que ya hemos mencionado, son suficientes para resolver
esta incerteza, En_efecto, como para los lazos de tipo A, la imagen es mayor en
la reflexiéon g = (111), debe ser necesariamente:

é.B >0
y esta condicidn se satisface solamente para el valor positivo de b7

>

by = + 5 [(011)

N’—s

Este es un vector que estd dirigido hacia "afuera'" de la ldmina delgada, cu
ya normal 1’ = [101] (Fig.3), y el angulo que forma con la misma es menor que /2.
Por 1o tanto los lazos parecerian ser de tipo intersticial.

Pero es necesario eliminar posibles errores debido a que las gbservaciones
se realizaron con la lamina rotada algunos grados fuera del polo [1011.' Esto
se puede hacer rotando la ldmina a lo largo de la misma banda de Kikuchi (111)
hasta algln polo fiacilmente identificable, por ejemplo el (213). ver Fig.3, y re
pitiendo en esa orientacidn las experiencias de cambio de signo de (g.b)s. Las
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variaciones de contraste observadas fueron las mismas, confirmando el sentido del
vector de Burger encontrado anteriormente. Pero en este caso no caben dudas de

que el vector n, de sentido opuesto al haz incidente es [273], siendo el produc
to escalar

y los lazos son efectivamente de tipo intersticial.

~_ Para los lazos del tipo B el diametro del contraste es mayor en la refle-
xién g = (111), y para que sea g . b > 0 dcbe ser

>

b2 = 5 [170]

l\)!—a

_ Las experiencias de cambio de signo de (g.b)s fueron repetidas en el polo
(213), con los mismos resultados del caso anterior, confirmando asi 1la naturale-
za intersticial de ios lazos de este griupo.

2) Los lazos visibles en las reflexiones (111) y (020) e invisibles en la
reflexién (T11) (indicados con C en la Fig.5b ) fueron analizados de la
misma manera que los anteriores. Las experiencias de variacidon de contraste se
efectuaron sobre el polo (312), siguiendo la banda de Kikuchi (111) (Fig.3). Los
resultados obtenidos para ambos grupos se resumen en la Tabla I. En total fueron
analizadas las imdgenes de unos 50 lazos, confimmindose la naturaleza intersti-
cial de todos ellos sin excepcidn.

3) Los lazos visibles en las reflexiones (111) y (111) e invisibles en la
reflexién (020), indicados con D en la Fig.5 requieren un andlisis diferente de
los dos casos anteriores. E1 (mico vector de Burger compatible con los criterios
de visibilidad mencionados es:

siendo el plano de habito de estos lazos (101) normal a la superficie de las 1a-
minas delgadas y paralelo al haz incidente para orientaciones proximas al polo
(101) . Para poder realizar las experiencias de contraste variando el signo de
(g.b)s, es necesario rotar la l4dmina hacia alguna otra orientacidn en la cual
las imigenes de estos lazos tengan un diametro apreciable.
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TABLA 1
Visible Invisible Posible plano de (> > > > >
@5 =21 gF=0 B hébito  (8:D)s>0 b n n.b
1 E 1 y 5
> [011) (011) 111 () > (011) 273 >0
111 020 111 _
= 1 (1i0) (110 117 (®) X (110] 213 >0
1 - 1 <
_ + ~ [110) (110) 11 > (110) 32 >0
1M1 020 11
e L(of1) i i Lloi)  siz o0

En nuestro caso las observaciones se realizaron en los polos (213) y (312)
siguiendo las bandas de Kikuchi (111) y (111) respectivamente (Fig.3) y los datos
obtenidos se resumen en la Tabla II. Los lazos de este grupo también son de ti-
po intersticial.

TABLA II
Lazos Observados En - - N . R
sobre banda Reflexiones (g.b) s>0 b n n.b
g =111
Qb g = 101 > (f01) 213 > 0
g = 17
g =111
A1) g = i % (107) 312 > 0
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haz

4 |
o | [
b b
0 o

Fig. 7 - Aplicacidn de la definicién del vector de Burger adop

tada en el presente trabajo a un lazo cuyo plano de
habito es paralelo al haz incidente. Si se rota el cristal de
forma tal que cambie la inclinacidn del plano de hdbito, se
pucde observar que el vector de Burger no rota solidario al la
zo, pero siempre indica su naturaleza.
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Es necesario aclarar que, a diferencia de los dos grupos anteriores, no
existen aqui dos familias distintas de lazos que presenten alguna diferencia en
su contraste, sino que los lazos situados sobre los planos (101) fueron observa-
dos en dos orientaciones distintas. E1 hecho de que los vectores de Burger di-
fieran en signo, segln cual sea el sentido de rotacidn de la lamina, no implica
indeterminacién en los resultados. Este hecho es simple consecuencia de la con-
vencién adoptada para definir el vector de Burger de un lazo de dislocaciones.

En efecto, al rotar la limina hacia el polo (213) o el (312) siguiendo las ban-
das (117)y (111) respectivamente, los lazos que originalmente eran paralelos al
haz electrdnico, se inclinan en sentidos opuestos. Si se aplica la convencién
mencionada en II.1, los vectores de Burger asi obtenidos resultan de sentidos
opuestos, pero en ambos casos el producto n. B es positivo (Fig.7). En consecuen
cia B no es un vector que rota solidariamente con el lazo, pero caracteriza sin
lugar a dudas la naturaleza del mismo.

4) Lazos que presentan una imagen residual en las reflexiones (111), (111)
y (020)

Estos lazos estan situados sobre los planos (101), y en todos los casos
es g.b = 0. E1 andlisis de contraste utilizado en los tres grupos anteriores no
es aplicable a estos lazos, y no es posible obtener informacién directa acerca
de la naturaleza de los mismos.

V.  CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados obtenidos, los lazos situados sobre cinco tipos
de planos de la familia {110} son de naturaleza intersticial. Dado que la irra
diacidn con neutrones en un reactor es 1sotr0p1ca, existe la misma probabilidad
de nucleacién de intersticiales sobre los seis planos que componen dicha familia.
Por lo tanto se puede afirmar que todos los lazos observados en monocristales
irradiados con neutrones rapidos son de tipo intersticial.
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APENDTI CE - Orientacidn precisa de una lamina delgada cristalina por me-
dio de las lineas de Kikuchi.

En el diagrama de difraccion de una lamina delgada monocristalina aparecen
ciertas distribuciones de lineas claras y oscuras, que pueden llegar a ser bas-
tante complejas, llamadas lineas de Kikuchi. Un tratamiento riguroso acerca del
origen y distribucién de intensidades de las lineas de Kikuchi necesitaria de
las conclusiones de la teoria dindmica de la difraccién de electrones. Sin em-
bargo, para la determinacién de la orientacidn de una lamina cristalina, que es
el caso que nos interesa aqui, no es necesario conocer la distribucién precisa
de las intensidades, sino solamente la configuracidn geométrica de las lineas.
Esta se puede predec1r a partir de un mecanismo basado solamente en la ley de
Bragg, que fué propuesto originalmente por Kikuchi en 1928.

Los electrones monoenergéticos que inciden sobre una lamina delgada, ademis
de dar origen a una serie de haces difractados de la misma energia (difusidn
elastica), pueden interaccionar con los atomos de la red cristalina dando origen
a una radiacidn difusa cuya energia es ligeramente menor que la del haz inciden-
te (difusién ineldstica). La distribucidn angular de la radiacidn difusa es tal
que

- es maxima en la direccién del haz transmitido
- decrece rapidamente conel angulo 20 de difusién.

Los procesos de difusidn ineldstica son los responsables del fondo difuso que
aparece en todo diagrama de difraccidén de electrones y las lineas de Kikuchi
son variaciones locales en la intensidad de este fondo.

Veremos en una construccién geométrica sencilla cémo se originan, Fig.8.
Consideremos un haz de electrones que incide sobre una lamina delgada. Un punto
como el P en la misma dard origen a un cono de radiacién difusa. Algunos elec-
trones difundidos dentro del cono podran incidir sobre una familia dada de planos
cristalinos (hkl) bajo el adngulo 8 dado por la ley de Bragg, y seran entonces di
fractados en una direccién PQ. Por otro lado la radiacién difundidad segin una
direccidn como la PQ también incidird sobre la misma familia de planos (hkl) ba-
jo el mismo angulo @ de Bragg, y dard origen a un haz difractado segin una direc
cidén PR. Ahora bien, la cantidad de electrones difundidos inelasticamente por
el punto P es mayor en la direccidn PQ que en la direccion PR. Por lo tanto las
reflexiones de Bragg mencionadas hacen que mds electrones se pierdan de la direc
cién PQ hacia la PR, que los que vuelven a la direccién PQ a expensas de los per
didos en la direccién PR. E1 fondo continuo del dlagrama se ve alterado de tal
manera que existe un aumento de la intensidad segim la direccién PR, y una dismi
nucién en la direccién PQ. ELl lugar geométrico de todas las direcciones posi-
bles en las cuales puede producirse la difraccién de la radiacién difusa por una
familia dada de planos cristalinos (hkl) son dos conos de semi-apertura igual a
90° - 8. La interseccidn de estos conos con una pantalla suficientemente aleja-
da de la muestra, perpendicular al haz incidente, es por lo tanto un par de hi-
pérbolas. Dado que para electrones de 80 o 100 kV, los angulos 6 de Bragg son
generalmente muy pequefios, del orden de 0.5° a 1°, las hipérbolas se pueden con-
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siderar como un par de lineas paralelas entre si. Estas constituyen precisamen-
te un par de lineas (hkl) de Kikuchi. La linea de intensidad mayor que el fondo
difuso se denomina "por exceso'' mientras que la otra es la linea 'por defecto'.
Pares de lineas similares pueden ser originados por las otras familias de planos
del cristal. Asi, por el mecanismo mencionado, se pueden producir simultineamen
te varios conjuntos de pares de lineas, que pueden llegar a formar dlagramas bas
tante complejos. En todos los casos la linea 'por exceso'' es la que estid mis
alejada del haz directo. Se puede ver también que la separac10n angular entre
cada par de lineas es 20, y que estas estdn situadas simétricamente respecto de
la interseccidn 1mag1nar1a de la familia de planos cristalinos con la pantalla de
observacion, Fig.8.

Al variar la inclinacién de la muestra respecto del haz incidente el compor
tamiento de las lineas de Kikuchi es diferente al de las manchas de difraccién.
En efecto, estas Gltimas no se mueven a medida que varia la orientacién de la
muestra, sino que disminuyen o aumentan su intensidad. Inclusive algunas pueden
desaparecer, dando origen a la aparicidn de otras en diferentes posiciones angu-
lares en el diagrama de difraccion. En cambio las lineas de Kikuchi se mueven
como si estuvieran rigidamente adheridas al cristal, y su posicién respecto de
las manchas de difraccién es por lo tanto un indice muy preciso de la orienta-
cién de la l4mina delgada respecto del haz incidente.

Veamos entonces cudl es la relacidn entre un par de lineas de Kikuchi origi
nado por una familia de planos (hkl) y la mancha de difraccién (hkl) cuando el
cristal estd orientado en la posicidn exacta de Bragg correspondiente a esa fami
lia. En este caso existe un fuerte haz difractado en una direccién que forma un
angulo 26 con el haz transmitido, Fig.9. En la misma figura se puede ver que en
esta orientacidn particular del cristal, la linea por exceso pasa exactamente
por la mancha de difraccidn (hkl) mientras que la 1linea por defecto es coinciden
te con el haz transmitido (000). Esta es la manera en la cual se orienta una la
mina delgada en la posicién exacta de Bragg en una experiencia de microscopia

electrdnica.

Un pequefio giro de la muestra fuera de esta posicidn traerd como consecuen-
cia un pequefio apartamiento de las lineas de Kikuchi respecto de las dos manchas
de difraccién. En particular si el giro se realiza de tal manera que el dngulo
de incidencia del haz respecto de los planos (hkl) sea mayor que el angulo 0 de
Bragg, el par de lineas se desplazarid ligeramente hacia la izquierda de la posi-
cidn indicada en la Fig.9. En este caso el pardmetro s de desviacién de la
posicidén de Bragg es positivo, y es en estas condiciones en las cuales se reali-
zaron todas las experiencias de variacidén de contraste detalladas en el presente
trabajo.
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'ig. 8 - Formacién de un par de lineas de Kikuchi. Un punto P

de la muestra cristalina da origen a un cono de radia
cién difusa. Algunos electrones del cono inciden sobre la fa“-
milia de planos (hkl) bajo el angulo 8 de Bragg y son difracta
dos en las direcciones PQ y PR. Como la cantidad de electro-
nes difundidos por el punto P es mayor en la direccién PQ que
en la direccién PR, mids electrones se pierden de la direccién
PQhacia la PR, que los que vuelven a la direccién PQ a expen-
sas de los perdidos en la direccién PR. El fondo continuo del
diagrama de difraccién se ve alterado asi de manera que existe
un aumento de la intensidad segin la direccién PR (linea por
cxceso) y una disminucién en la direccién PQ (1inea por defec-
to).
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hkl 000

Fig. 9 - Orientaci6n relativa entre un par de lineas de Kikuchi

(hkl) y las manchas de difraccién correspondientes,
cuando el cristal estd orientado en la posicidn exacta de Bragg.
la linca por exceso pasa exactamente por la mancha de difrac-

cién (hkl) mientras que la linea por defecto es coincidente con
el haz transmitido (000).






