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R e la c io n e s  de o r ie n ta c ió n  e n tre  la  fa s e  i n i c i a l  £ (hcp desordenada) y 
la  f i n a l  g ' (b c c  ordenada) de la  tr .ansform ación  ? -*■ 8 ’ fu eron  determ inadas 
p o r  rayos X . Se usó para  e l l o  un m o n o cr is ta l exagon a l montado en una cab^ 
za g o n io m é tr ica  a cop la d a  a una cámara de Laue, en e l  que se p ro d u c ía  por 
ca len ta m ien to  " in  s i t u "  e l  cambio de f a s e .  E l avance de la  tran sform a ción  
se s ig u ió  con s u c e s iv o s  diagramas de d i f r a c c ió n  p or  r e f l e x i ó n .  Se en con tró  
que no e x is t e  una r e la c ió n  de o r ie n ta c ió n  d e f in id a  e n tre  ambas f a s e s .  Se 
c a lc u la r o n , a p a r t i r  de lo s  a n i l l o s  de Debye que apa recen , lo s  ín d ic e s  de 
lo s  p la n os  b c c  que d i f r a c t a n .

Introducción

La tra n sfo rm a ción  £ -*• g ' d e l  s istem a  Ag-Cd ( F i g . l )  fue es tu d ia d a  p or 
d i la t o m e tr ía (^ )  , rayos  x ( 2 ) y p or r e s i s t i v i d a d ^ ’ **), y en p la t in a  c a l ie n -  
t e (  t* ^ ) .  La e n e rg ía  de a c t iv a c ió n  (Q) , c a lcu la d a  a p a r t i r  de medidas de 
r e s i s t iv id a d  y  d e l  v a lo r  m edio de la  v e lo c id a d  de avance de la s  in te r fa s e s  
para d is t in t a s  tem peratu ras, es  de (16  + 3) k c a l /m o l (^ ’  **). M idiendo la s  
v e lo c id a d e s  de una in t e r fa s e  a dos tem peratu ras , se ca lcu la ro n  la s  e n e r ­
g ía s  de a c t iv a c ió n  para  e l  m ovim iento in d iv id u a l de cada una de e l l a s ( 5) .  
Se obtu vo un am plio rango de v a lo r e s :  desde 5 k c a l /m o l a 40 k c a l /m o l .  Da­
das e s ta s  e n e rg ía s  de a c t iv a c ió n  m edidas, se t r a t ó  de ver  s i  e x i s t í a  o no 
r e la c ió n  de o r ie n t a c ió n  e :itr e  lo s  granos 5 y B ',  l o  que p e r m it ir ía  e x p l i ­
ca r  la s  v a r ia c io n e s  o b se rv a d a s .

Procedimiento experim ental

Las m uestras usadas en la s  e x p e r ie n c ia s  de rayos x  fu eron  m o n o cr is ta ­
le s  de fa s e  exa g on a l separados de un d is c o  p o l i c r i s t a l i n o  de 10 mm de d iá ­
m etro y 0 .3  mm de e s p e s o r ,  co r ta d o  con la  máquina de e le c t r o e r o s ió n  de un 
l in g o t e  49% a t .  Cd (p rep arad o  a p a r t i r  de Ag y  Cd 99 .999% (6) ) .  Para o b te ­
n er  l a  fa s e  i n i c i a l  C, lo s  d is c o s  fu eron  r e c o c id o s  en un horno de a c e i t e  de 
s i l i c o n a s  a 290°C durante 30 m inutos y tem plados en t e t r a c lo r u r o  de ca rb o ­
no a 0°C . El tamaño de lo s  granos C o b te n id o s  fue  v a r ia b le ,  ha­
b ien d o  a lgunos de aproximadamente 1 mm que, d eb id o  a l o  d e lgado  d e l  d i s c o ,  
a p a recía n  p or  ambas c a r a s . E stos  fu eron  l o s  m o n o cr is ta le s  se p a ra d o s . E le 
g id o  uno, se  l o  montó en una cabeza  g o n io m é tr ica  y  se  l o  o r ie n t ó  h asta  ob ­
te n e r  un diagram a de d i f r a c c ió n  de f á c i l  in d exa d o . S in  mover l a  m uestra , 
se  h ic ie r o n  lu e g o  s u c e s iv o s  r e c o c id o s  de 30 m inutos a aproximadamente 80 C,
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a cada uno de l o s  cu a les  s ig u ió  un nuevo Laue. E sto  p e r m it ió , m ediante 
yos x ,  s e g u ir  e l  avance de la  tran sform a ción  h a sta  que se  tu vo un 70% de 
fa s e  S' . S in  v o lv e r  a c a le n ta r  se r o t ó  p o ste r io rm e n te  la  m uestra 10, 20 
y 30° en un p lan o  h o r iz o n t a l  en ambos s e n t id o s ,  sacándose un Laue en cada 
una de la s  p o s ic i o n e s .  En todas la s  e x p e r ie n c ia s  se  usó un tu bo de c o b a l ­
t o .

Resultados experim entales

La f ig u r a  2 a , m uestra e l  diagram a de d i f r a c c ió n  co rre sp o n d ie n te  a l  
p la n o  b a s a l de uno de lo s  m o n o cr is ta le s  ex agon a les  e s tu d ia d o s  en la  cabeza  
g o n io m é tr ica . S in  mover e l  m o n o cr is ta l se h ic ie r o n  lo s  r e c o c id o s  anterior^  
mente m encionados, ob ten ién d ose  la  s e cu e n c ia  m ostrada en 2b y 2 c . Puede 
ob se rv a rse  cómo empiezan a a p a recer  lo s  s u c e s iv o s  a n i l l o s  de Debye (p rod u ­
c id o s  p or la  d i f r a c c ió n  de la s  r a d ia c io n e s  K^ y Kg d e l  Co en p la n os  de la  
fa s e  S’. ) a medida que p ro g re sa  la  tra n s fo rm a c ió n . Esos a n i l l o s  c o e x is te n  
con e l  diagrama i n i c i a l  d e l  m o n o cr is ta l e x a g o n a l, que va d e b il i tá n d o s e  a l  
d ism in u ir  la  f r a c c ió n  no transform ada. En la  prim era etap a  de la  tran sfor_  
m ación lo s  a n i l l o s  t ie n e n  una in te n s id a d  b a sta n te  u n iform e. En 2d , s in  em 
b a rg o , hay una zona de mayor in te n s id a d  que e l  r e s t o ,  que p o d r ía  in d ic a r  
una c i e r t a  te x tu r a . Se ob serva  también claram ente r e s u e l t o  e l  d o b le te  
R j  1 -  K 3 2 > A n il lo s  como lo s  o b te n id o s  en la s  e x p e r ie n c ia s  pueden corres_ 
ponder a una d is t r ib u c ió n  práctica m en te  a l  azar de lo s  c r i s t a l e s  S' en e l  
m o n o cr is ta l 5 , o a una te x tu ra  f i b r i l a r  a lre d e d o r  de la  d ir e c c ió n  ¡OOOlj 
aproximadamente p a r a le la  a l  haz de rayos x .  Para d e c id ir  s o b re  ambas posi^ 
b i l id a d e s  se h ic ie r o n  la s  r o ta c io n e s  antes m encionadas. Las f ig u r a s  e , f ,  
corresp ond en  a la s  de 10 ° y 2 0 ° en e l  s e n t id o  de la s  agu jas d e l  r e l o j  y 
la s  i , j ,  a la s  de 20° y 30° en e l  s e n t id o  c o n tr a r io  re sp e ctiv a m e n te , a pa_r 
t i r  d e l  e s ta d o  i n i c i a l  d . De lo s  diagramas puede c o n c lu ir s e  que la s  norma 
le s  a l o s  p lan os  de la  fa s e  b c c  que d if r a c t a n  se d is t r ib u y e n  p ráctica m en te  
a l  azar a lre d e d o r  de la  d ir e c c ió n  ¡ 0 0 0 1 | p a r a le la  a l  haz de rayos x .

Para ver  e l  e f e c t o  de la  tran sform a ción  ;  J  6 ' sob re  e l  tamaño de gra. 
n o , se l l e v ó  e l  m o n o c r is ta l £ - i n i c i a l ,  p a rc ia lm en te  tran sform a d o , a l  campo 
de l a  fa s e  t .  Para e l l o  se h iz o  un r e c o c id o  de 20 horas a 290°C , seg u id o  
de un tem plado a 0°C . E l diagrama f i n a l  o b te n id o  ( F i g .3 ) ,  co rresp on d e  a 
un p o l i c r i s t a l  de aproximadamente 10 y ,  o r ie n ta d o  to ta lm en te  a l  a z a r . La 
fu e r te  re d u cc ió n  d e l  tamaño de grano a tra v é s  de una tra n s fo rm a ción  de e s ­
te  t i p o  fue  en con tra d a  ya en o t r o s  m a t e r ia le s ( 7) .

Discusión

M idiendo e l  d iám etro de lo s  a n i l l o s  de Debye o b te n id o s  en d ,  y  sabien_ 
do que la  d is t a n c ia  m u e s tr a -p e líc u la  es  3 cm, es  p o s ib le  ob ten er  l o s  ín d i ­
ce s  de lo s  p lan os (h k l)  d e „ la  fa s e  8 ' que d i f r a c t a n .  C onsiderando l a  l í ­
nea K a d e l  c o b a lto  (1 .7 9  A) r e s u l ta  p a ra  lo s  h k l co r re s p o n d ie n te s  a l  p r i ­
mer y  t e r c e r  c í r c u l o :  (222 ) y (310) re sp e ct iv a m e n te . E l0segundo c í r c u l o  
aparece  p or  d i f r a c c i ó n  de l a  l ín e a  Kg d e l  c o b a lt o  (1 .6 2  A) en e l  p lan o 
(3 2 1 ) .  De lo s  r e s u lta d o s  a n te r io r e s  se puede a firm a r en ton ces  que e x is t e



una d is t r ib u c ió n  a l  azar para  la s  d ir e c c io n e s  1222 ¡ , ¡ 3X0¡ y |32l|, a lr e d £  
dor de la  ]0 0 0 1 |. E sta  d is t r ib u c ió n  a l  azar para la s  mismas d ir e c c io n e s  
se en co n tró  cuándo la  o r ie n ta c ió n  i n i c i a l  d e l  m o n o cr is ta l £ e ra  t a l  que la  
|0001[ no e ra  p a r a le la  a l  h a z . De e s t o  se  con clu y e  que la  fa s e  S ' c re ce  a 
p a r t i r  de l a  5 r e te n id a  por tem plad o, s in  r e la c ió n  de o r ie n t a c ió n .  En b a ­
se a e s t o  se  puede p e n sa r , en p r in c ip i o ,  que lo s  d i fe r e n te s  v a lo r e s  de 
e n e rg ía  de a c t iv a c ió n  en con tra d os para e l  c re c im ie n to  de d is t in t o s  c r i s t a ­
le s  3 ' en un mismo grano £> se deben a que se han medido v e lo c id a d e s  de 
avance de in t e r fa s e s  í / S '  que separan pares de granos ? -  6 ' con d is t in t a  
r e la c ió n  de o r ie n t a c ió n .  La com probación  ex p erim en ta l de l o  p rop u esto  r e ­
q u e r ir ía  e l  uso de un eq u ip o  de m icro -h a z  de rayos  x ,  para pod er d eterm i­
nar la  r e la c ió n  de o r ie n ta c ió n  de cada grano B' con la  m atriz  í  en la  que 
c r e c e .
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