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Fig. 1 Figura de Polo (311) de una chapa de cobre laminada. 
D .L .:  Dirección de laminación 
D .T .:  Dirección transversal
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V f i lamento

F ig.2 Esquema de la geometría de un difractómetro electrónico. 
La distancia L entre la muestra y la placa fotográfica se 
denomina longitud de la cámara, r es *»1 radio de uno d» 
los anillos d* difracción y 2 © es el ángulo total do 
difracción.
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DETERMINACION DE TEXTURAS CRISTALINAS POR DIFRACCION DE ELECTRONES

M. Ipohorski

La idea de aplicar las técnicas do difracción do electrones al estudio do la textura 
do materiales trabajados tuvo str origen en tas primaras reuniones d«l grupo do trabajo 
"Tubos" tlol-Departamento do Metalurgias So pensó asf en la posibilidad do que con las 
facilidades existentes en el laboratorio de microscopía electrónica s« pudiera contribuir 
a solucionar e s t e  problema a lo largo che las distintas etapas de fabricación de los tubos 
de zircaluy para elementos combustibles. rLa técnica q u e  aquf s e  detalla maestra la facti­
bilidad" de determinar texturas en forma semi-cuantitativa por difracción de electrones. 
Los resultados obtenidos en chapas de cobre laminadas confirman la posibilidad de apli­
car esta técnica al estudio de la textura existente en los tubos de zircaloy mencionados.

I. INTRODUCCION

En una muestra policristalina normalmente cada grano tiene una orientación cris  ̂
talográfica distinta de la de sus vecinos. Las orientaciones de todos los granos de una ~ 
muestra pueden estar distribufdas al a-zar o  pueden tener una tendencia a agruparse alre­
dedor de alguna o algunas orientaciones preferoncialoST Toda muestra policristalina d« 
estas últimas características "Se dice que tiene una orientación preferencial o textura.
En general so puede decir que textura es una propiedad que caracteriza a toda muestra 
en lacual la distribución de las orientaciones de los cristales qu« la componen no es ho­
mogénea, es decir distinta del azar.

Existen numerosos ejemplos de orientaciones preferenciales. Uno puede esperar 
intuitivamente que los cristales que componen un a l a m b r e  trefilado están orientados de 
manera que una dirección cristalográfica < u v sea casi paralela al ojo dol alam­
b r o  en la mayoría do tos granos, Fig.3(a). En chapas laminadas, de la misma manera 
uno puedo esperar que la mayoría de los granos ostá orientada con ciertos planos 
(h k l) paralelos a la superficie-de la chapa, y que-una cierta d irección< u v en
esos planos sea aproximadamente paralela a la dirección de laminación, Fig. 3(b).
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Estas son las texturas tfpicaB debidas a un proceso de deformación. Básicamente 
estas texturas se originan « n  la tendencia q u e  t i e n e  cada grano cristalino a rotar durante 
la deformación ptástica. El resultado de las rotaciones de todos los cristalitos da origen 
a las texturas mencionadas.

Cuando un metal o aleación trabajados en frío, con una cierta textura" dQ deforma­
ción, son recristalizados por medio de un tratamiento de recocido, la nueva estructura 
presenta también una textura, a menudo diferente de la del material trabajado original. " 
Esta es la textura de recristalización. Se puede distinguir en este caso entre textura de 
rocristalización primaria o secundaria según cual haya sido el proceso de recristalización 
involucrado. Estas nuevas texturas ¡^stán relacionadas con la influencia q u e  tienen los gra­
nos de la matriz cristalina original en la nucleación o crecimiento de los nuevos granos.

Las orientaciones preferencia les también-existen en lingotes, p e l í c u l a s  metálicas 
evaporadas, y es también característica cte compuestos orgánicos,'inorgánicos y toda c l a s e  
de rocas. En muestras metálicas esta orientación preforencial puede en cierta manera 
controlarse“cambiando ciertos parámetros, p .e j. grado de deformación, temperatura, 
tiempo de recocido, etc.

La importancia tecnológica de las texturas reside en el hecho de q u e  éstas influ­
yen de manera muy marcada ?sn las propiedades macroscópicas de los materiales. Dado 
q u e  la mayoría d  ̂ los cristales son anisótropos »s inmediato q u e  un agregado policristalino 
tendrá propiedades direccionales en mayor o menor grado según sea su texturas Esta 
puede ser perjudicial o positiva según los casos. Por ejemplo, «n el laminado de chapas 
el metal debe fluir uniformemente en toda's'ias direcciones, pero esto no ocurrirá si el 
material tiene fuertes orientaciones prefer^nciales. Menos f r e c u e n t e m e n t e  ocurre q u e  las 
orientaciones preferenciales pueden tener efectos positivos en un proceso. Las chapas de 
hierro utilizadas e n  los núcleos de los transformadores pasan a través de ciclos de
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Fig.4(a) Muestra compuesta por granos cristalinos orientados al 
azar. En este caso no existe ninguna textura y la figura 
de polo se reduce a una densidad de puntos distribuidos 
uniformemente sobre la proyección estereográfica.
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Fig.4(b) Textura Cúbica. Los granos do la muestra están orienta­
dos d»> tal manera que sus planos (100) son aproximada- 
mpnte paralelos a la superficie de la lámina y la direc­
ción (  001 J en estos planos es aproximadamente para­
lela a la dirección de laminado.
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magnetización y desmagnetización, y requieren una alta permeabilidad magnética en la 
dirección del campo magnético aplicado. Puesto que los cristales de hierro son fácilmen­
te magnetizables en las direcciones ( 10G ) los tratamientos de laminado y recocido da­
dos a las chapas son elegidos de tal manera de producir una orientación proforoncial 1? 
cual la mayoría do los granos están orientados con su dirección £ 100 j  paralela a una 
única  ̂dirección, en este caso la dirección del laminado, luego las chapas se montan d° tal 
manera que esta dirección coincida con la del campo magnético a aplicarse.

Hay q u e  notar q u e  la orientación preferencial e s  solamente una condición crista­
lográfica, y q u e  no t i e n e  nada q u e  ver con e l  tamaño y  la forma del grano, tal como s e  
vería en un m icroscopio óptico.' Por lo tanto, la presencia de orientaciones preferenciales 
no puede determinarse por observaciones ópticas". En realidad la forma del-grano puede 
ser afectada por las mismas fuerzas q u e  producen las orientaciones p r e f e r e n c i a l e s ,  p .e j. 
los granos se hacen chatos después de un laminado y éste-produce orientaciones preferen- 
ciales^pero la forma aplastada no indica do'ninguna manera la existencia de texturas;- 
Solamente técnicas metalográficas-especiales o tas experiencias d« difracción, s~ean éstas 
de-Rayos X o“de electrones, pueden darnos evidencias sobre la existencia de orientaciones 
preferenciales.

Damos por sabido q u e  el diagrama d* difracción de Rayos X d^una muestra de 
polvo policristalina ( D e b y e  Scherrer) consiste e n  una s e r i e  de anillos de intensidad unifor­
m e ,  y que cada uno de ellos corresponde a la~radiación difractada por una-familia ~dada de 
planos cristalinos. Lo mismcr sucede en una experiencia de difracción d* electrones si el 
haz incide s o b r e  la superficie-de una cristal o si ^itravi&sa una lámina delgada" compuesta 
por un número suficientemente grande de cristales orientados al azar. Pero en cualquiera 
de los dos casos, si las muestras tienen orientaciones preferenciales los anillos de Debye 
no presentarán intensidad uniforme a lo largo de sucircunforoncia, e incluso pueden llegar 
a ser discontinuos si el grado de orientaciones preferenciales es muy altor En est* último 
caserías porciones q u e  faltan en Ios-anillos s e  deben a q u e  las orientaciones q u e  les darían 
origen no están presentos~en la muestra. Por lo tanto los diagramas de difracción consis­
tentes en anillos de D e b y e  Scherrer de intensidad no uniforme o discontinuos son evidencia 
de orientaciones preferenciales. Mediante el análisis de esa no uniformidad s« puede 
determinar la clase y grado de orientaciones preferenciales existentes en la muestra.

II. FIGURAS DE POLO

La mejor manera de describir una distribución de orientaciones preferenciales 
es mediante su correspondiente figura de polo. Esta es una proyección estereográfica en 
la cual se muestra la variación de la densidad de polos correspondientes a una familia de 
planos cristalinos.

No entraremos aquí en los detalles y las propiedades de la proyección estereo­
gráfica, que pueden consultarse en la literatura corriente, p .e j. el libro de Cullity (1).



Diremos s i m p l e m e n t e  q u e  la orientación de un grano monocristalino s e  indica mediante 
la orientación de la normal a una familia (h k 1) de planos cristalinos -y  la mejor manara 
de representar la orientación de esa normal en el espacio es mediante su proyección 
estereográfica, ver Fig.4(a) y (b). El punto resultante sobre el plano de proyección se 
denomina polo (h k  l) del grano cristalino considerado. E l  conjunto de los polos (h k  l) 
correspondientes a todos los granos de la muestra constituye la figura de polo (h k  1) de 
la muestra.

El significado de estas figuras de polo se puede ver fácilmente en el siguiente 
ejemplo. Supongamos que tenemos una lámina de un metal cúbico compuesto por numero­
sos granos y que determinamos la orientación de-r:ada unode ellos por algún método de 
difracción. La orientación de los granos so puede representar graficando- Las orientaciones 
de sus~polos, por ejemplo los (100), en una proyección estereográfica. Generalmente se 
elige el plano de proyección paralelo a la lámina metálica. Si los granos están orientados 
at azar los polos estarán distribuidos uniformemente sobre el diagrama, tal como se 
representa en la Fig.4(a). Pero si existen: orientaciones proforenciales los polos so agru­
parán en ciertas zonas de la proyección dejando otras zonas libres-. En la Fig.4(b) se 
muestra un caso particular de textura, llamada cúbica, puesto'que cada grano está orien­
tador con sus planoff(tOO) aproximadamente paralelos a la superficie de la lámina, con la 
dirección < 001) en estos planos aproximadamente paralela n la dirección de laminado. 
Esta textura simple, que se suele denominar (100) [~00l] , es la textura de recristaliza-^ 
ción de algunas metales cúbicos, Fig. 5(a). Pero si elegimos una figura de polos (111), °s 
decir si representamos los polos (111) dota misma lámina, obtendremos un diagrama ~ 
completamente distinta para la misma muestra, Fig.5(b): Es decir que la apariencia de 
ana figura~de polo depende de los'índices de los polos que Se representan y la elección de 
éstos depende del aspecto de la textura que se quiere hacer resaltar más claramente, 
comparar las Fig.5(a) y (b).

En la práctica no se determinan las orientaciones separadas de cada uno de los 
granos que componen una muestray sino que se emplean métodos de difracción, sean d« 
Rayos X o electrones, en los cuales se promedian los efectos de difracción de miles de 
granos simultáneamente. Entonces la figura de polo de índices (h k  l) de un material 
policristalino se construye analizando la distribución de intensidades a lo largo del anillo 
de Debye (h k  l) correspondiente. Existen dos métodos para efectuar este análisis, el 
método fotográfico y el método del difractómetro. El método fotográfica~es cualitativo y 
es el que se emplea cuando los diagramas obtenidos son de difracción de electrones. El 
otro método se emplea exclusivamente en Rayos X y es el que puede proporcionar informa­
ción cuantitativa.
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F ig .6  Principio dpi método dp dptprminación dp texturas por difrac­
ción rasantp dp plpctronps. Como los ángulos 0 d® Bragg 
son muy ppqupños, pn pstas pxppripncias sp ponpn pn evidpn- 
cia los polos qup pstán situados sobrp p I  pcuador dp la psfpra 
dp rpfprpncia, qup p s  pprppndicular al haz dp plpctronps. En 
otras palabras, sobre p I  plano dp obsprvación s p  rpproducn, 
a través dp la intpnsidad dpi anillo dp difracción (hkl)8 la gpo- 
mptrfa dp la intprspcción dp los polos (hkl) con un plano ppr­
ppndicular al haz dp plpctronps.
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Aunque solamente una figura do polo describe completamente la distribución d« 
las orientaciones preforencialos, también se puede obtener información cualitativa compa­
rando'las intensidades d° los anillos de Debye Scherrer de la muestra con tas correspon­
dientes a una muestra con todos-sus granos orientados al azar . -Toda discrepancia-es 
evidencia de orientaciones preferonciales, y según como B«>a esta discrepancia s° pueden 
obtener algunas conclusiones respecto de la naturaleza de la textura.

Vamos a describir ahora el método fotográfico, que es el que se puede utilizar 
en un m icroscopio eloctróniocrop&rando en difracción y ver que información se puede ob­
tener sobre las texturas presentes.

III. PRINCIPIO DEL METODO

Posibilidades de obtener figuras de polo a partir de experiencias de difracción
de electrones

Veremos ahora qué información se-puedo obtener en una experiencia de difrac­
ción de electrones tal como-la que se puede efectuar en «i dispositivo adicional que a tal 
efecto trae el m icroscopio electrónico Philips EM 300. Acá-hay que tenor en cuenta la 
poca penetración del haz~do electrones comparada con la de los Rayos X. Un adelga^aTni^n 
to de la muestra hasta espesores como-los usados corrientemente en mrcrosoopfa electró­
nica no soluciona esto problema, pues en este-caso obtendríamos solamente el diagrama 
de difracción de uno o algunos pocos granos de la muestra;-y no dispondrfamos do la 
información promedio de la cual hemos hablado anteriormente.-Afortunadamente-, el dispo­
sitivo mencionado-permite efectuar experiencias de tipo'rasante, os decir, con el haz de 
electrones incidiendo en un ángulo 5^ 0 sobre la superficie de la lámina. En esto caso 
no es necesaria la preparación de láminas delgadas, pudiéndose observar muestras masi­
vas, ver Sección IV.

En la Fig. 6 se esquematiza el principio del método desarrollado. Suponemos una 
chapa metálica que presenta orientaciones preferenciales, p .o j. debidas a un proceso do 
laminación, colocada do tal~manera~quo el haz electrónico incide sobro su superficie en 
forma casi rasante. La dirección-del haz os coincrdento con la dirección de laminación.- 
Como los ángulos 0 de Bragg en difracción de electrones son muy pequeños, del orden 
de 0,5 a 19; se ve fácilmente en la Frg. 6 que tos polos que so pon^n de manifiesto son 
aquéllos que son prácticamente perpendiculares-a la superficie de la lámina y la dirección 
de laminación simultánea. En una experiencia de este tipo obtenemos ontonces-información 
sobre la~exrstpncia de los polos^que están situados sobro un ecuador de la esfera do refe­
rencia perpendicular al haz de electrones. En otras palabras, si existe un fuerte polo 
(h k l) sobre este ecuador situado a una distancia angular 0< respecto a la normal N~ 
a la lámina, sobre el anillo de difracción (h k l) correspondiente existirá un refuerzo on 
la intensidad del mismo formando el mismo el mismo ángulo 0< respecto do la proyección



12

do esa normal sobro el plano do los anillos.

Es decir, quo sobro el plano do observación (pantalla o placa fotográfica) s °  
reproduce, a través-tío la intensidad do los anillos do difracción (h k l), lar geometría 
do la intersección do los polos (h k 1) con un plana perpendicular al haz do-electrones. 
Esta relación geométrica directa constituyo una do las ventajas do este método. Si os 
posible, adpmás, rotar la muestra en su propio plano, como os ol caso dol dispositivo 
do difracción-tlol microscopio-Philips EM 300, se puodo observar a través do la distri­
bución do intensidades sobro el anillo (h -k  l),*ia distribución do los polos (h k 1) sobre 
toda la esfera do referencia, tal como so esquematiza on la Fig.7v En el caso do chapas 
laminadas, la distribución do polos os simétrica según un plano perpendicular -a la lámi­
na, INOS en la Fig. 6. Por lo tanto, on la práctica °s  suficiente tomar una se-rio do m i- 
crografías do los diagramas do difracción para ángulos comprendidos entro 0 y 90 °. 
A partir do- estas micrografías so obtienen dos cuadrantes do la figura d*> polo, tal como 
so detalla on la sección V , y luego, mediante una reflexión en ol plano de simetría, so 
completa ol resto dp la figura.

También so puedo ver que según la geometría do la Fig. 6, la construcción do 
la figura do polo a partir do la posición angular do los máximos sobre los anillos do 
difracción, es muy sencilla. Esta construcción se-simplifica si so dispone do tura pro­
yección estereográfica de los círculos menores de-la esfera de referencia correspon­
dientes a los distintos ángulos 0< comprendidos entro 0 y 9 0 ° sobre un plano paralelo ~ 
al plano do la lámina. Esta se suelo- denominar proyección estereográfica polar, y es do 
uso corriente on todo laboratorio do cristalografía o Rayos X , ver sección V .

Digamos finalmente que una figura do polo~no so prosonta nunca en la forma 
esquemática que homos supuesto hasta ahora, os decir zonas con mucha densidad de 
polos' con un: limito bien definido, fuera dol cual no existo polo alguno. En los casos 
reales existo toda una distribución do polos, con zonas do mayor o menor densidad do 
los mismos. En estos casos los anillos do difracción correspondientes presentan toda 
una variación continua do intensidades a to laTgo de su circnnfoToncia. Si por estimación 
visual podemos dividir todo este rango do intensidades , p .e j. on tros grandes grupos:

1. Zonas muy intensas
2. Zonas medianamente intonsas
3. Zonas dp poca intensidad (o no detectable)

y en la proyección estereográfica caracterizamos cada una de estas zonas con un enno- 
grecimiento proporcional a su intensidad, p .e j .:

zonas muy intonsas
zonas mpdianampnte intonsas
zonas dp poca intensidad

x (cruces)
. (puntos)

(sin marca alguna)
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Fig. 7 Rotando la muestra pn su propio plano s p  pupdp obsprvar, a 
través dp la distribución dp intpnsidadps sobrp p I anillo dp 
difracción (hkl), la distribución dp los polos (hkl) sobrp toda 
la psfpra dp rpfprpncia. La proypcción pstorpográfica dp la 
gpomptrfa dp pstos polos sobrp un plano paraM o a la supprfi- 
c í p  d° la lámina constituyp la figura dp polo (hkl) dp la mupstra.
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obtendremos entonces una figura de polo en la cual s° destaca en forma semi-cuantitativa 
la distribución de polos, ver Fig. 1, pues el ennegrecimiento óptico resulta de esta manera 
proporcional a la densidad de polos respectiva.

IV. PARTE EXPERIMENTAL

El microscopio electrónico utilizado como cámara de difracción

En todo microscopio electrónico os posible observar y fotografiar diagramas 
de difracción provenientes de láminas ̂ delgadas cristalinas-o amorfas. Solamente e-s 
necesario variar la excitación de la lente intermedia, operación q u e  se realiza mediante 
una sola perilla.

En el caso particular del m icroscopio Philips EM 300 esta posibilidad se puede 
extender utilizando un dispositivo auxiliar,' denominado PW 6524/01, que conviene al 
instrumenta en una unidadiíe difracción~de electrones muy completa. Por un laderas po­
sible obtener diagramas de difracción de muestras masivas, -evitándose asf la prepara­
ción de'láminas delgadas. Con este dispositivo auxiliar se pueden observar diagramas 
de muestras de distintas formas y tamaños, tanto por transmisión-comer por incidencia 
rasante. Por otro lado, el dispositivo s e  monta debajo de la lente proyectora del mi­
croscopio y las lentes del mismo se utilizan solamente para producir un haz de electro­
nes coherente, de sección muy pequeña, que incide directamente sobre ta muestra y da 
origen al diagrama de difracción, IC en la Fig: 6. ílste diagrama se observa directamen­
te en la pantalla final del m icroscopio, sin que intervenga ninguna otra lente. P or lo tan­
to se puede calibrar esta cámara de difracción con gran precisión, pues desaparecen los 
errores de reproducibilidad debidos a posibles ciclos de histérosis en las lentes magné­
ticas.

En la“Fig.2 se muestra esquemáticamente la geometría de una cámara <±e di­
fracción de electrones. Esta está constituida por una fuente emisora de electrones (fila­
mento), un soporte donde se coloca la muestra y una pantalla final de observación o 
placa fotográfica.

Damos por conocida la l e y  d e  Bragg

2 dhkl SAn 0  = A

que relaciona el ángulo total 2 9 de difracción, con la longitud de onda X ~del haz 
electrónico incidente y los espaciados interplanares dhkl muestra observada.

Si llamamos T~ hkl a l° s radios de los anillos de difracción de una muestra 
policristalina
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•"hkl = L V 6
donde L os la distancia muestra-placa fotográfica, llamada también longitud do la cáma­
ra do difracción. Puosto q u o  los ángulos 2 0  son muy poquoños «n difracción do elnctro- 
nos

y la loy do Bragg

2 dhkl . e  = k

y rosulta finalmonto

r  hkl = A L 
dhkl

Podomos individualizar do osta manera las distintas rofloxionos quo caractori- 
zan a la sustancia observada, conociondo los espaciados cristalinos d ^ i  y  calculando 
on la última oxprosión los radios ÍT ^kl do los anillos do difracción correspondiónos.

La magnitud X L so suolo llamar constanto^do difracción do la cámara, y 
depondo diroctamonto d<* la longitud de onda do los eloctrones, que a su vez depondo 
del voltaje acelerador do los mismos. En general, los fabricantes suelen dar los 
valores do X L para las distintas tensiones do aceleración dol instrumento. En el 
caso particular del dispositivo do-difracción adaptable al m icroscopio Philips EM 300 
se da el valor de L correspondiente a las placas fotográficas de 6x9 cm.

L = 353,5 mm

Los valores do X L so pueden calcular entonces a partir do la siguiente 
tabla, que nos da los valores de la longitud de onda X correspondientes a las distin­
tas tensiones de aceleración del instrumento

V (kV) A (A)

20 0,08588
40 0,06014
60 0,04865
80 0,04177

100 0,03702



17

Preparación d  ̂ las muestras

La preparación de las muestras requiero un cierto cuidado, p«ro d° ninguna ma- 
nora~«s tan crítica como en «l caso do la"observación d° Laminas delgadas por trasmisión. 
Ya hornos mencionado anteriormente que tas muestras para difracción -rasante son masi­
vas.“Las dimensiones máximas de la superficie son 5x5 mm,~y el espesor pu^do variar 
entre “algunas "décimas de milímetro y unos 2 ó 3 mm. Los requisitos fundamentales para 
obtener un buen diagrama de difracción son:

-  superficie plana macroscópicamente
-  ausencia de deformaciones sobre la misma

La primera condición se satisface si la muestra se incluye onT°sina y se pule 
mecánicamente con distintos-papeles Tmetatográficos. Para remover luego la deformación 
superficial introducida por este proceso, os necesario efectuar un pulido final electrolíti­
co o químico.

En el presente trabajo se ha determinado, a título de verificación de las posibili­
dades de esta técnica, Ia textura do una chapa de cobre laminada de aproximadamente 
1 mm do espesor. So cortaron muestras do unos 3x5 mm do tal manera que la dimensión 
más larga do las-mismas correspondiera a ba dirección de-laminación. Las inclusiones 
para el pulido mecánico fueron hechas con resina opoxi y ol pulido químico final fu e  
efectuado en la conocida solución:

ácido nítrico 30%
ácido fosfórico 15% 
ácido acético 55%

a una temperatura do 85°C. Las muestras se lavaron luego con agua destilada y s^ pegaron 
al soporte portamuestras del dispositivo de difracción con una mezcla de grafito °n polvo, 
celuloide y  acetona. Es importante quo-esta última operación asegure urrbuon contacta 
eléctrico entre la muestra y ol soporte, para evitar efectos de carga eléctrica durante 
las observaciones.

La obtención dol diagrama'de difracción os sencilla y solamente roquiar» un 
poco de práctica por parte dol observador. Es necesario fundamentalmente obtener un 
haz electrónico do sección muy pequeña qu» incida prácticamento rasante sobre la super­
ficie-do la m uestrarLa parte práctica de esta operación so detalla on el Manual Philips 
correspondiente y on una publicación del laboratorio (4).



18

V. OBTENCION DE LA FIGURA DE POLO A PARTIR DE LOS DIAGRAMAS DE
DIFRACCION

En la Fig. 8 s© muestra ol diagrama de difracción correspondiente a la'muestra 
de cobre,obtenido para (5 = 90° (ver Fig. 7), es decir, con el haz de electrones perpen­
dicular a la dirección de laminación.

Primeramente es necesario identificar los distintos anillos de difracción. En el 
caso de un metal cúbico los espaciados cristalinos están dados por (ver re f.( i )  ) ;

j a“ hkl -  ----- ------------------ ~
\l h2 + k2 + [2

donde a es el parámetro de red. En el caso del cobre es a = 3. 61 A . Como los radios d< 
los anillos están dados por

r  hki =
dhkl

entonces para una tensión de aceleración de 80 kV yteniendo en cuenta las expresiones 
calculadas en la sección IV, los radios tle los primeros anillos d« difracción (h k l) 
correspondientes a la muestra de cobre (cúbica de caras centradas) resultan, medidos 
directamente sobre la película fotográfica

r m  = 6 , 9 6 mm r 20Q = 8,05 r 220 = 11,35

r  311 = 13’ 32 *r  222 = 13-92 r 400 = 1 6 >10

El indexado es entonces inmediato.

Como ya lo hemos dicho, las intensidades- a to largo de los distintos anillos son 
proporciunai.es a la densidad de polos correspondientes sobre el círculo máximo de ta 
esfera de referencia, que resulta de la intersección de la misma con un plano paralelo al 
plano de observación, Fig. 6 y 7. Por lo tanto, la construcción de la figura de polo (h k 1) 
se realiza de la siguiente manera.

Una vez individualizado el-anillo de difracción (h k 1) se efectúa una estimación 
visual da la intensidad a lo largo de su circunferencia y se divide la misma en zonas en 
las cuales el ennegucimiento de la película eS

1) muy intenso
2) medianamente intenso
3) poco intenso (o no detectable)
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a

F ig .9 Construcción dp la Figura dp Polo a partir dpi Diagrama dp
Difracción.
a) Distribución esquemática dp intonsidados pn función d«l 

ángulo a lo largo dpi anillo dp difracción (220) 
corrpspondipntp a una chapa dp cobrp laminado. El dia­
grama fue obtenido con pI haz dp plpctronps paralplo a la 
dirpcción dp laminación, = 0.

b) Dpntro dpi sector corrpspondipntp al valor dp pn la 
proyección psterpográfica polar, s p  marcan las intpnsidja 
dps antpriormpntp mpncionadas pn función dpi ángulo , 
con caractprps qup produzcan un pnnpgrpcimipnto propor 
cional a la intpnsidad corrpspondipntp.



Fig. 10 Figura dp Polo (220) corrpspondipntp a una chapa dp cobrp
laminada, obtenida a partir dp una sprip dp diagramas toma­
dos oada 1 0 °, pntrp f  = 0° y £  = 180°.
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tal como So mencionó on la sección III. So determinan los ángulos' <X  ̂ o< 2 CV3 • • • • "te. 
que delimitan las zonas mencionadas, modidos a partir d« la proyección do la normal a 
la lámina sobro ol plano do la polfeula, Fig.9(a).

En una proyección ostoroográfica polar, Fig.9tb), ostos ángulos 9
0 ( g ........ corresponden a lo s  circuios monorps concéntricos con ol origon. Entonces,

on ol soctor corrospondionto al valor do (3 para «l cual fue obtenido ol diagrama do 
d ifracción -so  comienzan a marcar las zonas correspondientes a los tros rangos do 
intensidades, con caracteres que produzcan"un"onnogrocimiento do la figura proporcional 
a la intensidad correspondiente, tal como so detalló on la sección III.

Veamos el ejemplo do la chapa do cobro laminada. En la Fig.9(a) se muestra, 
on forma esquemática, la distribución de intensidades a lo largo del anillordo difracción 
(220), obtenido para un ángulo (5 = 00 . Esta distribución, en función dol ángulo C>( 
os la siguiente:

-90° poca -80° 0o muy intonsa 40°
-80° mediana- -40° 40° modiana 80°
-40° muy intonsa 0o 80° poca 90°

Dado quo s» obtuvieron diagramas similares para ángulos “  (3 comprendidos 
entre 0o y 90°, con intervalos do 10®, la'distribución de intensidades mencionada so gra- 
ficó dentro dol sector comprendido entro (5 = --5°  y (3 = +5°, tal como so puodo ver 
en la Fig.9(b). * Si so hace el mismo análisis do intensidades a lo largo del anillo (220) 
correspondiente a “ (i = 10°  y se grafica la distribución do las mismas en función do o ( , 
on el soctor comprendido entro 5° y ~(^= 15° hasta llegar a ^ = 90°, so habrán
obtenido dos sectores do la figurado poto, ol superior derecho y ol inferior izquierdo.
Ei resto-do la figura so obtiene-mediante una reflexión según una lfnoa quo pasa por el 
centro de la proyección y por el punto correspondiente a- la dirección de laminación. 
Digamos aquí que si por alguna razón esta simetría no existe, será necesario-continuar 
con la serio do diagramas de difracción para ángulos -(i comprendidos entre 90° y 1 8 0 0 , 
En la*Fig-. 10 se representa, precisamente,-la figura do polo (220) obtenida a partir do 
una seriado  micrograffas tomadas con intervalos do 10° entre— (i>= 0° y = 180°. 
Resulta evidente la-simetría do la figura resultante, por lo que en ol caso dol cobre lami­
nado (que os en realidad el caso de cualquier otro metal sometido a laminación) no os 
necesaria la secuencia completa do ^  = 0° a $ =  180°, simrquo os suficiente cons­
tru irla  figura correspondiente a la secuencia-comprendida entro = 0° y (i = 90° 
y luego obtener la figura do polo completa mediante la operación do simetría mencionada.

En la Fig. 11 se muestra la figura do polo ^220) construida de esta manera, a 
partir de-una serio de micrograffas obtenidas desde = 0° hasta (i = 90°. A partir 
de esta serio también so obtuvo lar figura correspondiente a los polos (200), Fig. 12, y 
do la misma manera se podría obteneT la figurando cualquier otro polo (h k 1), siempre 
que el anillo correspondiente apareciera bien definido en ol diagrama do difracción.
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Normalmente so construyen las figuras do los polos do hajos índicos do M illor. Estos 
corresponden a planos cristalográficos do una cierta simotrfa y la intorprotación do la 
figura os do osta manera más'sencilla. Por ejemplo, a partir dol análisis do las dos figu 
ras (220) y (200) sp puode vor fácilmonto quo ta textura dol cobro laminado os tal quo 
los planos dol tipo j^ lio ]  ostán contenidos en el plano do la chapa y tas diroccionos 
dol tipo < 100 > son aproximadamente comcid^ntes con la dirección do laminación A 
partir de la misma seTie'de micrograffas se puede obtener, por ejemplo, la figura de polo 
(311), F ig .l ,  aunque on ost« caso la interpretación de la textura no os tan inmediata, 
dada la alta multiplicidad de ostos planos y la dificultad do visualizarlos en una estructura 
cúbica de caras centradas.

VI. VENTAJAS Y LIMITACIONES DEL METODO

Resumiendo, veamos cuales son las ventajas dol método quo hornos chescriptoy 
cuales son sus limitaciones, comparados con la información quo so obtiene de una e x p e ­
riencia de difracción de Rayos X. Por un lado, las experiencias de difracción rasante de 
electrones son más rápidas quo sus correspondientes do Rayos X. En efecto, una voz 
montada la muestra en el dispositivo do reflexión dol microscopio electrónico, el diagra­
ma do difracción se observa y fotograffa en no más de tros  o cuatro minutos r  Por otro 
lado al incidir ol haz electrónico rasante a la superficie do la lámina, no interesaren 
absoluto el espesor de la misma. Este está limitado solamente por las dimensiones 
máximas-que permite el portamuestras, unos 3 mm £>n nuestro caso. Finalmente ol - 
pasaje do la información-contenida on el diagrama de difracción a la figura de polo os - 
muy simple, tal com ose  esquematiza en la Fig.9, y es además muy rápido si s° dispone 
de una proyección estereográfica polar.

En cuanto a las limitaciones do esto método, son las mismas q u e  las del método 
fotográfico de Rayos X. El factorque no permite obtener una figura de polo cuantitativa -  
*¡s la indeterminación en la medición do intensidades sobra los a n i l l o s  d e - D o b y o  S^horrer 
« i  la placa fotográfica. Si por estimación visuat estas'intensidades pueden clasificarse 
en tres grandes grupos, tal como so describió en la sección III, os posible construir 
entonces figuras do polo semi-cuantitativas,- como las do las F ig .l , 10; llry  12-. Si e s t a  
estimación de intensidades no esposib le , pero-existon máximos visibles dointonsidad 
sobre los anillos do difracción, os posible tenor una id*a do la geometría do la figura do 
polo a partir do la posición angular de los segmortcs do arco que aparecen más intensos.

Es necesario tener en cuenta también que el método doscripto pone en evidencia 
las orientaciones do los granos sobre la suporficio en la cual so hace incidir el haz do 
electrones, mientras q u e  o n  una experiencia de difracción do Rayos X so obtiene -una 
información promedio sobre los granos situados hasta unas décimas por debajo do osa 
Superficie.
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D.L.

Fig. 11 Figura dp Polo (220), obtpnida a partir dp una sprio dp dia­
gramas tomados cada 10°, pntrp @ = 0o y £  = 90 °. La 
figura complpta sp obtipnp mpdiantp una rpflpxión spgún la 
Ifnpa vprtical.
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D. L

Fig.12 Figura dp Polo (200) corrpspondipntp a una chapa do cobrp 
laminada. F up  construida a partir de la misma s»rio dp 
diagramas dp difracción dp la figura anterior.
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Finalnronto hay quo tonor prosonto quo «1 tamaño do grano do la muestra dobo 
sor poquoño, dol ordon do los micronos, para quo los anillos do difracción s«an ropro- 
sontativos do la toxtura do la lámina analizada.
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