O4.¥3.40

| GN.E.A. Biblioteca
] ARCIVO PUBLICACIONES

IEEGE

CNEA/TE - 27/111

COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA
DEPENDIENTE DE LA PRESIDENCIA DE LA NACION

GERENCIA DE TECNOLOGIA

DETERMINACION DE TEXTURAS CRISTALINAS

POR DIFRACCION DE ELECTRONES

M. IPOHORSKI

BUENOS AIRES
1973



CNEA/TE - 27/111

COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA
DEPENDIENTE DE LA PRESIDENCIA DE LA NACION

GERENCIA DE TECNOLOGIA

DETERMINACION DE TEXTURAS CRISTALINAS

POR DIFRACCION DE ELECTRONES

M. IPOHORSKI

BU ENOS AIRES
1973



D‘T'

1100

, 0 0, 9,0 ei8 @

e ra N S\ X e N\ o

1 Figura de Polo (311) de una chapa de cobre laminada.
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Esquema de la geometrfa de un difractémetro electrénico.
La distancia L entre la musstra y la placa fotogréfica se
denomina longitud de la cAmara, r »8 »l radio de uno d-
los anillos de difraccibny 28 es el 4ngulo total de
difraccién.



DETERMINACION DE TEXTURAS CRISTALINAS POR DIFRACCION DE ELECTRONES

M. Ipohorski

La idea de aplicar las tAcnicas de difraccién de alactrones al astudio de la textura
de materialas trabajados tuvo su origen en las primeras reunionss del grupo de trabajo
"Tubos'" dal Departamento de Metalurgia: Se pensé asi »n la posibilidad de que con las
facilidades existsntas en ol laboratorio de microscopfa alectrénica s pudiara-contribuir
a-solucionar aste probtema a lo largo de las distintas otapas de fabricacién da los tubos
de zircaloy para elementos combustibles. La tacnica que aqufi se detalla musstra la facti-
bilidad de determinar texturas en forma semi-cuantitativa por difraccién de elactroneas.
Los Tesultados 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 normalments cada grano tiens una orientacién cris
talogrdfica distinta de la de sus vacinos. Las orisntaciones de todos los granos d= una -
muastra puesden ~star distribufdas al azar o puaden tanar una tendancia a agruparse alra-
dador de alguna o algunas orientaciones prefarsncialest Toda muastra policristalina da
astas Gitimas caractaristicas sa-dice que tien~ una orisntacién prafarencial o textura.

En general se puada decir que textura »s uma propiedad que caracteriza a toda muastra
~n la-cual la distribucidén de las orientaciones de los cristales qu~ la componan no s ho-
moganea, os decir distinta del azar.

Existen nume~rosos sjemplos de orientaciones prefarsnciales. Uno puede asperar
intuitivaments que los cristales que componen un alambra trafilado astin orisntados de
mansTa que una diraccién cristalografica { u v . w) sea casi paralela al aje dal alam-
bre ~n ta mayorfa d~ tos granos, Fig.3(a). En chapas laminadas, de la misma manera
uno puesde esparar que la mayorfa da los granos astf orientada con ciartos planos
(h k 1) paralslos a la suparficiada la chapa, y qus una cisrta direcciénd u v.w) en
.~80s planos sea aproximadamente paralela a la direcci6én d= laminacién, Fig. 3(b).
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Estas son las texturas tipicas debidas a un proceso de deformacién. Basicamanta
astas texturas se originan ~n la trndencia que tiens cada grano cristalino a rotar duranta
la drformacién ptastica. El resultado do las rotacionas d» todos los cristalitos da origen
a las texturas mencionadas.

Cuando un metal o aleacién trabajados an-frfo, con una cinrta textura de daforms -
cibén, son rncristalizados por madio de un tratamianto do racocido, la nusva ~structura
prasenta tambidn uma taxtura, a menudo difersnte de la dol matarial trabajado original.—
Esta es la textura de recristatizacién. Sa pusde distinguir ~n aste caso entra textura da
rocristalizacibn primaria o sacundaria sagtin cual haya sido »l proceso de recristalizacién
involucrado. Estas nuevas texturas astén relacionadas con la influencia qua tienen los gra-
nos de la matriz cristalina original »n la nucleacién o cracimisnto de los nuavos granos.

Las orientaciones praferancialas tambisn-»xisten on lingotss, peliculas mstélicas
~vaporadas, y ~s tambian caractarfstica da compuastos orgénicos,” inorganicos y toda clase
de rocas. En muestras mwstélicas ~staorientacién prafarancial puade an cierta manera
controlarsecambiando ciertos pardmstros, p.~j. grado de deformacién, tempsratura,
tiempo de recocido, ntc.

La importancia tacnolégica ds las texturas reside »an »l hacho de qua Astas influ-
yen' de manara muy marcada »n las propirdades macroscépicas d~ los mmaterialas. Dado
que la mayorfa de los cristalas son anisétropos »s inmadiato que un agragado policristalino
~endri propiadades diresccionaleas an mayor o menor grado s~gn-s»a su textura. Esta
puede ser perjudicial o positiva s»gtn los casos. Por ajemplo, ~n »l laminado d~ chapas
ol matal debe fluir uniformements-sn todastas diraccionss, paro asto no ocurrira si l
matarial tiene fusrtes orientacionas prefaranciales. Menos fracusntamanta ocurre que las
orientacionns prefaranciales puedean tener ~factos positivos ~n un proceso. Las chapas da
hiarro utilizadas ~n los nficlros da los transformadoress pasan a trovas da ciclos dn
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Fig.4(a) Muestra compuesta por granos cristalinos orientados al
azar. En estrs caso no existe ninguna textura y la figura
de polo 8e reduce a una densidad de puntos distribufdos
uniformemente sobre la proyeccién estorsografica.



TEXTURA CUBICA

(100) (001)

Fig.4(b) Textura Cdbica. Los granos de 12 muestra »stén orienta-
dos de tal manera que sus planos (100) son aproximada-
mente paralelos a la superficie de la 14mina y la direc-
cién ( 001] on ~8to8 planos 8 aproximadameante para-
lela a la direccién de laminado.



magnntizacién y dasmagnatizacién, y rrquieren una alta prrmnabilidad magnatica »~n la-
diraccién deol campo magnatico aplicado. Puesto qu~ los cristales de hiarro son ficilmen-
ts magnstizablas »~n las diracciones ( 100) los tratamisntos d~ 1laminado y recocido da-
dos a las chapas son slagidos d» tal manera de producir una orientacién profrreoncial ~n lo
cual la mayorfa da los granos ~stén orientados con su direccién ( 100 ) paraleala a una
Gnice diraccién, en sste 2aso la diracci6n dal laminado. luego las chapas s~ montan de tal
manera que »sta diraccién coincida con la del campo magnatico a aplicarsa.

Hay que notar qun la orisntaci6n prafarnncial ~s solamenta una condici6n crista-
lografica, y que no tien~ nada qua var con »l tamafio y la forma dal grano, tal'como s~
varia ~n un microscopio 6ptico:. Por lo tanto, la prasancia de orientacionss prafaranciales
no pun~de doatarminarse por obsarvaciones 6pticas. En realidad la forma delgrano pusda
sar afactada por las mismas fusrzas que producsn las-oriantacionas prefarancialas, p.aj.
los granos s~ hacen chatos después de un laminado y asta produce orisntacionas prafaran-
cialasy paro la forma aplastada no indica de-ninguna manara la »~xistencia de texturas:
Solamente tAcnicas metalograficas maspacialss o tas ~xperisncias-de difraccitn, s»an astas
deRayos X ode alactronss, puaden darnos avidencias sobre la axistencia de orisntacionas
preafaranciales.

Damos por sabido que »l diagrama d= difraccién d= Rayos X ds-una muestra de
potvo policristalina (Dsaby~ Scharrar) consiste an una saris ds anillos de intensidad unifor-
me, y que cada uno de »llos corrsspomdes a laradiacion difractada por uma-familia-dada d»
planos cristalinos. Lo mismo sucada an una sxpnriencia de difraccién da alactronas si »l
haz incide sobras la suparficiade una eristal o si atraviasa una l4mina d~lgada compunsta
por un nGmero suficientamanta grands-de cristales orientados al azar. Paro on cualquiera
de los dos casos, si las munstras tisnen orientacionss prafarancialas los anillos da Dabya
no prasentaran intensidad uniforme a-lo largo de su-—circunfsrencia, » incluso pusdan llagar
a sar discontinuos si »l grado de orientaciones prafarsncialas »s muy alto; En estas Gltimo
casolas porcionss gquen faltan ~n los-anillos s~ deben a ques las orientaciones qua las darfan
OTigan no astin prsseantas-an la muestra. Por lo tanto los diagramas do difraccién-consis-
tentas an anillos de Dabys Scharrar de intansidad no uniforma o discontinuos son svidencia
da orientacionss prefarsncialss. Madianta »l anilisis de ~sa no uniformidad s~ puada
dotarminar la class y grado de orientacionas prafarsncialas ~xistentes »n la muastra,

II. FIGURAS DE POLO

La mejor manara de describir una distribucién de orisntacionss prafersncialss
~s madiants su corraspondisnte figura de polo. Esta es una proyesccién estere~ogrifica ~n
la cual s» muestra la variacién de la densidad de polos corraspondientes a una familia d~
planos cristalinos.

No entraremos aqui »n los dataltes y las propisdades-de la proynccibn astareao-
grifica, qus pusden consultarse »n la litaratura corriants, p.aj. ol libro d» Cullity (1).



Diremos simplsmnnte qun la orientacién d~ un grano monocristalino s~ indica mediants

la orientaci6én d~ la normal a una familia (h k 1y de planos cristalinos -y la mnjor mann~ra
de representar la orientacién de ~sa normal »n »l ospacio as madiant~ su proynccién
astereogréfica, ver Fig.4(a) y (b). El punto resultants sobrs »l plano ds proyeccién so
denomina polo (h k 1) del grano cristalino consid~rado. El conjunto de los polos (h k 1)
correspondirntes a todos los granos d~ 1a muestra constituyo la figura d- polo (h k 1) da
la muestra.

El significado de rstas figuras de polo se pueds ver facilmente ~n »l siguients
sjeamplo., Supongamos que tenemos una ldmina d= un metal ctibico compussto por numaro-
S80S granos y qu~ datarminamos la orientacién desvada uno de »llos por alglin método de
difraccién. La orientacién de los granos sa pusds reaprasentar graficando las orisntacionas
de suspolos, por ejemplo los (100), ~n una proyesccitn asteareografica. Gameralments se
rlige ol plano de proye~ccibn paralelo a la 14mina metilica. ‘Si los granos ~stin orisntados
al azar-los polos estarin distribufdos uniformesmenta sobre-sl diagrama, tal como s
representa »n la Fig. 4(a). Pero si ~xistar orientaciones praferancialss los polos s agru-
parin en ciertas zonas de la proyeccidén dejando otras zonas libres. En la Fig. 4(b) se —
muestra un caso particular de textura, -tlamada c@bica, pue~sto que vada grano ~sti orien-
tado con sus planos (100) aproximadamente paralelos a lasuperficis de la ldmina, con la
direccién { 001) &n estos planos aproximadamente paralala-a la direccién de taminado.
Esta textura simpls, que se Surls denominar (100) ["0’01] , »s la textura de rocristaliza-
citn de algunos metales clbicos, Fig.5(a). Pero si slegimos una figura de polos (111), es
decir si representamos los polos (111) de Ta misma l&4mina, obtendremos un diagrama —
completamente distinto para la misma muestra, Fig.5(b): Es decir que la apariencia de
una figura-de polo depende da los Indices de lus polos qua se reprasentan y la sleccién de
Astos depende del aspecto de la textura que se quiare hacer resaltar més claramente,
comparar las Fig.5(a) y (b).

En la practica no se-dnterminan las orisntaciones separadas de cada uno de los
granos que componsi una muestray sino que se smplean matodos de difraccidén, soan d=a
Rayos X o slactrones, »n los cuales s promedian los »factos de difraccién de miles de
granos simultdnsamente. Entonces la figura de polo de'fndices (h k 1) de un matsrial
policristalino se construye analizando la distribucién d» intensidades a-to largo del anillo
daDebye (h k 1) correspondients. Existen dos matodos para ~fectuar este anilisis, ol
matodo fotografico y »l méatodo d»l difractémetro. El método fotografico-es cualitativo y
a5 ol que se amplea cuando los diagramas obtenidos son-de difraccién de slactrones. El
otro método se emplea ~xclusivamente an Rayos X y as »al que puade proporciomr informa-
ci6én cuantitativa,
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Fig.6 Principio del mAtodo de determinacién de texturas por difrac-
ci6n rasante de alectrones. Como los fingulos § de Bragg
son muy pequefios, en »3tas sxXperiencias se ponen on aviden-
cia los polos que estfn situados sobre el acuador de la asfara
de referencia, que es perpendicular al haz de elactrones. En
otras palabras, sobre el plano de observacién se reproduce,

a travéas de la intensidad del anillo de difracci6n (hkl), la geo~
matrfa de la intersesccién de los polos (hkl) con un plano per-
pendicular al haz de elactrones.
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Aunque solamante una figura da polo describa complatamanta la distribu-ién 4
las orientaciones prafaranciales, tambisn s~ pusds obtenar informacién cualitativa compa-
rando-las intensidades d= los anillos de Dabye Scherrar de la muestra con las corraspon-
dientas a una muastra con todos-sus granos oriantados al azar.  Toda discrepancia-es =
avidencia de orientacionas prafarancialss, y sagln como sea asta discrepancia se puaden
obtener algunas conclusiones raspacto de la naturalaza de la textura.

Vamos a describir ahora =l matodo fotografico, qua =s =l que s= puade utilizar

an un microscopio slactrénico-oparando an difraccién y var que informacién s~ pueds ch-
tenar sobre las texturas presentes.

III. PRINCIPIO DEL METODO

Posibilidades de obtenar figuras de polo a partir do axpariencias da difraccién
de alactronas

Veremos ahora qua informacién sapuade obtenar an una axpariencia de difrac-
cién de elactronas tal como-la que sa puade afactuar en al dispositivo adicional que a tal
ofecto trae »l microscopio alactrénico Philips EM 300. Ac4 hay que tenar =n cuanta la
poca penetracién del haz-de slactrones comparada con la'd=-los Rayos X. Un adelgazamian
to de 1a muestra hasta espesorss como-los usados corrientaments an microscopfa alactré-
nica no solucioma st problema, pues en asts—caso obtendrfamos solaments sl diagrama
de difraccién de uno o algunos pocos granos de la muestra; y no dispondrfamos ‘de la
informacién promedio de ta cual hemos hablado antariorments.-Afortunadaments; ol dispo-
sitivo mancionado permite ofactuar experiencias de tipo rasants; as dacir, con =l haz da
alactronas incidiendoen un fngulo 22 0 sobre la superficie da la 14mina. En este caso
no »s necesaria la preparacién de lAminas delgadas, pudidndose obsarvar musstras masi-
vas, ver Seccitn IV.

En la Fig. 6 se esquematiza ol principio del método dssarrollado. Suponamos una
chapa metélica que presenta orisntacionss prefaranciales, p.oj. debidas a un proceso da
laminacién, colocada de tal-manera que ol haz slectrénico incide svbre su suparficia en
forma casi rasante. La direcciéndel haz s coincidanta con la direccién da laminacién.-
Como los sngultos~ @ de Bragg en difraccién de alactronas son muy paquefios, del orden
de 0,5 a 19; se ve ficilmente an la Fig.6 que los polos qua s~ ponan de manifissto son
aquallos que son pricticamente perpendiculares-a-la suparficie de la 14mina y la diraccién
de laminacidén-simultinea. En una expariencia de aste tipo obtanamos sntonces-informarién
sobre la-sxistencia de los polos—que »stin situados sobre un acuador ds la asfara de refe-
rencia perpendicular al haz de elactrones. En otras palabras, si existe un fuarts polo
(h k 1) sobre esta acuador situado a una distancia angular O respecto a la normal N-

a la 1&mina, sobre Al anillo de difraccién (h k [) correspondianta axistiri un-rofusarzo ~n
la intensidad del mismo formando el mismo »l mismo 4ngulo X respecto de la proysccién



de =asa normal sobra al plano de los anillos.

Es decir, 'qus sobra ol plano de obsarvacién (pantalla o placa fotogrsfica) s»
raproducs, a travas-de la intensidad de los anillos de difraccién (h k 1),la geometria
de la intersecci6n da los polos (h k 1) con un plano perpendicular al haz da slactronss.
Esta relacién geoméAtrica dirscta constituys una de las ventajas de osts mdtodo. Si as
posible, adem4s, rotar la muestra =n su propio plano, como as =l caso del dispositivo
de difraccién del microscopio-Philips EM 300, se puade obsarvar a travas de la distri-
bucién da intensidadas sobre el anillo (h ~k- 1),-1a distribucién de los polos (h k1) sobre
toda la esfera de referencia, tal como se ssquematiza on la Fig. 7 En el caso de chapas
laminadas; la distribucién de polos s siméatrica sagn un planc parpendicular 2 la l4mi-
na, INOS en ta Fig.6. Por lo tanto, on la préctica =s suficiente tomar una ssris de mi-
crograffas ds los diagramas de difraccién para angulos p comprandidos entra 0 y 90°,
A-partir de~estas micrograffas se obtisnen dos cuadrantes d= ta figura da polo, tal como
Se detatla on la seceibn V, y luago, mediante una reflexién en ol plano de simetrfa, sa
compleata ol rasto de la figura.

También se puede var que segln la geomatrfa de la Fig.6, la construccién-de
la figura de polo a partir de la posicién angular de los miximos sobra los anillos de
difracci6n, »s muy sencilla. Esta construccién se simplifica si s» dispona d» una pro-
ysccibn estersogrifica de los circulos menores da-ia ssfara de refarancia correspon-
dientes a los distintos &ngulos © comprendidos ~ntrs 0 y 900 -sobre un plano paratalo —
al plano de la tAmina. Esta se suela denominar proyeccién ~starsogrifica polar, y =s de
uso corriente ean todo laboratorio de cristalograffa o Rayos X, var saccién V.

Digamos finalmenta-que una figura de polomo se presenta nunca =n-la forma
ssquemitica que hsmos supuesto hasta ahora, s decir zonas con mucha densidad da
polos con umr Ifmite bien dafinido, fusra del cual no exists polo alguno. En los casos -
reales oxists toda una distribuci6én de polos, con zonas de mayor o menor-densidad de
los mismos. En estos casos los anillos de difraccién correspondientss presantan toda
una variacién continua de intansidades a to largo de su circunfsrancia. Si por e=stimacién
visual podemos dividir todo este rango de intensidades, p.sj. en tras grandes grupos:

1. Zonas muy intensas
2. Zonas medianaments intensas
3. Zonas de poca intensidad (o no detectable)

y en la proyeccibn osterrogrifica caracterizamos cada una de astas zonas con un enna-
gracimiento proporcional a su intensidad, p.ej.:

zonas muy intensas X (cruces)
zonas medianamente intensas . (puntos)
zonas de poca intensidad (sin marca alguna)
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Fig.7 Rotando la muestra en su propio plano se puede observar, a
travas de la distribuci6n de intensidades sobre el anillo de
difraccién (hkl), la distribuci6n de los polos (hkl) sobra toda
la esfera de referencia. La proyeccién estereogrifica de la
grometrfa de ~stos polos sobre un plano paralelo a la superfi-
cie do la 14mina constituye la figura de polo (hkl) de la muestra.
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obtendremos entonces una figura de polo on la cual s~ dastaca ~n forma semi-cuantitativa
la distribucion d~ polos, ver-Fig.1l, puss ol annegrecimisnto 6ptico resulta de osta manera
proporcional a la densidad de polos respectiva.

Iv. "PARTE EXPERIMENTAL

El microscopio electrénico utilizado como cédmara de difraccién

En todo microscopio electrénico s posibls observar y fotografiar diagramas
da difraccién provenientes de l4minasdelgadas cristalinas o amorfas. Solamente a3
necesario variar la excitacién de la lents intermedia, operacién que sa realiza meadiante
una sola perilla.

En el caso particular del microscopio Philips EM 300 esta posibilidad s» puede
extender ‘utilizando un dispositivo auxiliary denominado PW 6524/901, que conviens al
instrumento ~n una unidadde difraccién-de elactronss muy completa. Por un lado»s po-
sible obtener diagramas de difraccidén de muestras masivas, »vitdndose asf la prepara-
ci6n da 14minas ddgadas. Con aste dispositivo auxiliar s pusden obssrvar diagramas
de musstras de distintas formas y tamaifios, tanto por transmisién comopor incidsncia
rasante. Por otro lado, ol dispositivo se monta debajo de la lante proyectora det mi-
croscopio 'y las lentas del mismo se utilizan solameante'para producir un haz de =lectro-
nes coherente, de seccién muy pequeiia, que incide directaments sobre la muestra y da
origen al diagrama de difraccién, IC ~n la Fig: 6. Este diagrama s obssrva diractamen-
te an la pantalla final del microscopio, sin que intervenga ninguna otra lente. Por lo tan-
to se pueda calibrar ~sta cAmara de difraccién con gran precisidén, pues de=saparacen los
arroreas de raproducibilidad debidos a posiblas ciclos d= histaresis en las lantas magna-
ticas.

En la-Fig. 2 se muestra asquamiticaments la geomatria de una cdmara de di-
fraccién de alactrones. Esta est4 constitufda por una fuents amisora de »lactrones (fila-
mento), un soportea donds se coloca la muestra y una pantalla final de observaci6n o

placa fotogréafica.
Damos por conocida la lay de Bragg
2 dpkl Ssen 0 = A

qus ralaciona ol 4ngulo total' 20 de difraccién, con la longitud d=-onda )\ —del haz
rlectrénico incidente y los aspaciados interplanares dpk] de la muestra obssrvada.

Si llamamos hkl 2@ los radios de los anillos de difraccién de una muestra
policristalina



16

Y ik = L‘@ 20

donde L es la distancia muestra-placa fotografica, llamada tambiasn longitud d=1a céma-
ra de difraccién. Puesto qua los #ngulos 2 © son muy paquefios on difraccién de alactro-
neas

y la lay de Bragg

2 dhkl . B = *
y resulta finalmenta
l" hkl = * L
dhkl

Podemos individualizar de ~sta manera las distintas raflaxionas qus caracteri-
zan a la sustsncia observada, conociendo los espaciados cristalinos dpyk| y calculando
en la Gltima expresi6én los radios I~ y; de los anillos de difraccién correspondientss.

La magnitud- X L. se suele llamar constanta—ds difraccién de la cmara, y
dapende directamenta ds la longitud de onda de los electronss, que a suvez depende
del voltaje acelerador de los mismos. En genaral, los fabricantes suslsn dar los
valores de A\ L para las distintas tensiones de acelsracién del instrumento. En el
caso particular del dispositivo de-difraccién adaptable al misroscopio Philips EM 300
se da ol valor de L correspondisnte a las placas fotograficas de 6x9 cm.

L = 353,5 mm
Los valores d= A L so pusden calcular sntonces a partir ds la siguients

tabla, que nos da los valores d» la longitud 4= onda A corrospondientes a las distin-
tas tensiones de aceleracién del instrumento

o

V (kV) A (&)
20 0,08588
40 0,06014
60 0, 04865
80 0,04177

100 0,03702
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Proparacidén d~ las muostras

La preparaci6n de las muestras requisra un cisrto cuidado, pero 4- ninguna ma-
nara-as tan critica como an ol caso de la obsarvacién d- ldminas delgadas por trasmision.
Ya homos mencionado antariormesnte que tas musstras para difracciénrasants son masi-
vas. Las dimensionss mfiximas de la superficie son 5x5 mm,”y »l ~Spesor pusde variar
~ntraalgunas décimas da milfmatro y unos 2 6 3 mm. Los raquisitos fundamentalss para
obtenar un buen diagrama de difraccién son:

- superficie plana macroscépicamsnta
- aussncia de daformacionss sobre 13 misma

La primera condicién so satisfacs si la muastra s= incluy= an resina y se pule
mechnicamenta con distintos papealas metatogréaficos. Para ramovear luago la daformacién
superficial introducida por aste proceso, s nacesario afactuar un pulido final slactroliti-
co o quimico.

En el prasonte trabajo se ha datarminado, a titulo de verificacién d» las posibili-
dades da asta tacnica, la textura de una chapa de cobrs laminada da aproximadamenta
1 mm da espasor. Sa cortaron muestras de unos 3x5 mm de tal mansra qua la dimensién
més larga de lasmismas corraspondiera a lu diraccién da-laminacién. Las inclusiones
para »l pulido mecénico fueron hechas con resina ~poxi y »l pulido quimico final fu=
~factuado ~n la conocida solucién:

4cido nftrico 30%
4cido fosférico 15%
icido acatico 55%

a una tempesratura de 85°C. Las muestras s» lavaron lusgo con agua destilada y sa pegaron
al soporte portamusstras del dispositivo'de difraccién con una mazcla d» grafito =n polvo,
cetuloide y acstona. Es importante qus-asta Gitima oparacién asagurs unbuen contacto-
alactrico sntr= la muastra y ol soporta, para evitar ofactos do corga elactrica durante

las obsarvaciones.

La obtencién del diagrama- de difraccién as sencilla y solamenta raquiara un
poco de practica por partes del obsarvador. Es necesario fundamantalmanta obten-~r un
haz alectrénico d~ seccibn muy pequaiia que incida practicamsnte rasante sobre la super-
ficiede la muastra; La parte priactica de ~sta operacibn s- deotalla en =l Manual Philips
corraspondisnte y en una publicaci6én del laboratorio (4).
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V. OBTENCION DE LA FIGURA DE POLO A PARTIR DE LOS DIAGRAMAS DE
DIFRACCION

En la Fig.8 se muestra ~l diagrama da difraccién corraspondiant~ a la-muastra
de cobra,obtenido para (3 = 90° (ver Fig.T), os docir, con »l haz da slactronns porpan-
dicular a la direccién de laminacion.

Primeraments as nacesario identificar los distintos anillos da difraccién. En el
caso de un metal clbico los ~spaciados cristalinos ~stén dados por (ver raof.(1) ).

a
V b2+ K2+ 12"

NV

donde a »os ol pardmetro de rod. En el caso del cobre »s a = 3,61 ‘Z Como los radios d-
los anillos ~stén dados por

r hkl = )\ L
dpk1

antonces para una tensién de aceleracién de 80 kV y-teniando ~n cuenta las axpresiones
calculadas on la saccién IV, los radios de los prinreros anittos da= difraccién (h k1)
correspondiantes a° la muestra de cobre (clibica de caras centradas) resultan, medidos
diractaments sobre la pelicula fotografica

r ;= 6,96 mm r = 8,05 r =11,35

11 200 220

Y 391 =13,32 V 990 =13,92 Y 400 = 16,10
El indexado es entonces inmediato.

Como ya lo hamos dicho, las intensidad~s-a 1o largo de los distintos anillos son
proporcionalss a la densidad de polos corrsspondientes sobra sl circulo méximo de Ia
asfara de raferancia, que resulta de la intersaccitén de la misma con un plano paralelo al
phano de obsarvacién, Fig.6 y 7. Por lo tanto, la construccién de la figura de polo (h k 1)
se roaliza de la siguients manera,

Una vez individualizado ol anillo de difraccién (h-k 1) s ofact@a una ~stimacién
visual da'la intensidad a lo largo de su circunferencia y s~ divide la misma »n zonas =n
las cuales ol ennegrecimiento de la pelicula »s

1) muy intenso
2) meadianaments intenso
3) poco intenso (0 no datectable)
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Fig.9 Construccién de la Figura de Polo a partir del Diagrama de

Difraccién.

a) Distribucién esquemitica de intensidades en funcién del
4ngulo a lo largo del anillo de difracci6n (220)
correspondiente a una chapa de cobre laminado. El dia-
grama fue obtenido con ol haz de electrones paralelo a la
direccién de laminacién, = 0.

b) Dentro del sector correspondiente al valor de en la
proyeccibn estereogrifica polar, se marcan las intensida
des anteriormente mencionadas ~n funcién del 4ngulo
con caracteres que produzcan un ennegreacimiento propor
cional a la intensidad correspondiente.
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Fig.10 Figura de Polo (220) correspondients a una chapa de cobre
laminada, obtenida a partir de una serir de diagramas toma-
dos cada 100, entre @ =00 y { = 1800,
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tal como s» mencioné en la saccién III. Sa daterminan los 4ngulos- & 1 X2 Xg oeen atc.
que delimitan las-zonas mancionadas, madidos a partir d= la proyeccién de la normal a
la lAmina sobre ol plano de la pelfcula, Fig.9(a).

En una proyeccibén »~steroogréifica polar; Fig.9(b), ostos dngulos '0(1 O(_2
Xg..... corrasponden a-los circulos menores concantricos con »l origen. Entonces,
an al sactor corresspondisnte al valor de (5 para al cual fu~-obtenido sl diagrama de
difraccién; s~ comienzan a marcar las zonas corrsspondientes a tos tras rangos da
intensidades, con caractarss que produzcanun-ennsgracimisnto d~ la figura proporcional
a la intensidad correspondisnta, tal como sa dotall6 en la secci6én III.

Veamos »l ajemplo d» la chapa d» cobrs laminada. En la Fig.9(a) se-muastra,
an forma asquemaAtica, la distribucién de intensidades a lo largo del anillorde difraccibn
¢220), obtenido para un 4ngulo P = 00 . Esta distribucién, en funcién del fngulo
as la siguiente:

-900 poca -80° 0° muy intensa 400
-80° madiana- -40° 40° madiana 80°
-40° muy intensa 0° 800 poca 90°

Dado qun~ s~ obtuvieron diagramas similar=s para 4ngulos — (b “comprandidos
antre 00 y 900, con intervalos de 109, la distribucién de intensidades m~ncionada s- gra-
fic6 dentro del s~ctor comprendido entre (5 =50 1y (5 =+59, tal como s» pueda var
an la Fig.9(b).  Si se hace ~l mismo anilisis d» intensidadas a lo largo del anillo (220)
correspondients a (> = 10° y sa grafica la distribucién da las mismas on funcién da &,
an sl sactor compreandido antra (5= 50y ~{>= 150 hasta llagar a- {> =900, so habran
obtanido dos sactores d» la figura-de polo, »l supsrior daracho y =l infarior izqui-rdo.
El restode la figura s» obtienas madiante una reflaxi6m segln una linea que pasa por -l
centro de la proyaccién y por ol punto correspondients g la direcrién deiaminaci6n.
Digamos-aquf que si por alguna razén ~sta simetria no existe, sari necesario continuar
con la seria de diagramas de difraccitn para dngulos (5 comprandidos antra 900 y 1800,
En la-Fig. 10 se reprasanta, pracisaments;-la figura d~ polo (220) obtenida a partir de
uma seris da micrograffas tomadas con intarvalos de 100 antra- -(p=00y {5 = 180°.
Resulta avidents la simetrfa de la figura resultante, por lo qus ~n =l caso del cobra lami-
nado (que »s sn raalidad =l caso ds cualquier otro metal somatido- a laminacién) no s
necssaria la secuencia complata de (‘5 =00 g (5:'1800, ‘sino que »s suficiente cons-
truir la figura correspondiznte a la sacuencia comprendida entra - (5 =00 y (3 =900
y luego obtensr la figura de polo completa mediant= la operacién de simestria mencionada.

En la Fig. 1} se muestra la figura de polo {220) construida de asta manera, a
partir de-una seris d» micrograffas obtenidas desde (5 = Q0 hasta (5 =909, A partir
da msta seria tambidn-se obtuvo la figura corraspondi~nte a los polos (200), Fig.12, y
de la'misma mansra se podria obtsnsr la figurade cualquiar otro polo (h k 1), siempre
que ol anillo correspondienta apareciera bien definido =n ol diagrama de difraccién.



Normalmente se construyen las figuras de los polos de hajos Indices de Miller. Estos
correspond~n a planos cristalograficos de una tierta simetrfa y la interprotacién d- la
figura ~s de esta manera més sencilla. Por sjemplo, a partir delanilisis de tas dos figu
ras (220) y (200) se puede ver fAcilmente que ta taxtura del cobre laminado es tal que

los planos del tipo 110} »stdn contenidos en ol plano de la chapa y las direcciones
del tipo - 100 ) son aproximadamente coincidantes con-la direccién de laminacién A
partir de la misma serisede micrografias se puade obtenar; por sjemplo, la figura de polo
(311), Fig.1l, aunque ~n ests caso la interpreotacién de la textura no »s tan inmediata,

dada la alta multiplicidad d» ~stos planos y la dificultad de visualizarlos ~n una sstructura
ctibica de caras centradas.

VI. VENTAJAS Y LIMITACIONES DEL METODO

Resumiando, veamos cuales son las ventajas del matodo qu~ hemos descriptoy
cualss son sus limitaciones, comparados con la informacién qu~ se obtiene de una axpe-
riancia da difraccién de Rayos X. Por un lado, las saxpsriencias de difracci6én rasante de
slactrones son-més répidas que sus corrsspondientas de Rayos X. En efacto, uma vez
montada la muestra en sl dispositivo de reflexién del microscopio slactrénico, ol diagra-
ma de difracci6n se obsarva y fotograffa sn no méis de tres o cuatro minutos: Por otro
lado al intidir »l haz slectrénico rasante a la supeorficie de la 14mina, no interesa-en
absoluto ol espssor da'la misma. Este ~std limitado solaments por las dimensionss
méximas-que parmite sl portamuestras, unos 3 mm an nuestro caso. Finalmente ol -
pasaje de la informaci6n-contenida ~n at diagrama de difraccién a la figura de polo ss -
muy simple, tal como s~ esquematiza ~n la Fig.9, y es ademés muy rapido si s~ dispone
de una proyecci6n »stereogrifica polar.

En cuanto a las limitaciones de ~ste matodo, son las mismas que las del método
fotografico de Rayos X. EI factorque nopermite obtensr uma figura de poto cuantitativa —
&5 la indeterminacién ~n la medicién de intensidades sobrs los anillos -de-Debye Scherrer
sn la placa fotografica. Si por estimacién visuat sstas-intensidadas pueden clasificarse
an tras grandes grupos, tal como s~ describi6 »n la saccién III, as posibls construir -
sntonces figuras de polo semi-cuantitativas; como las de las Fig.1, 10; 1ty 12. Si esta
astimacién de intensidades no ~s posible, psro-existen méximos visibles de intensidad
sobre los anillos d» difracci6n, =s posible tanar una idsa de la geomestria de la figura de
polo a partir d- la posicién angular de los segmearntos de arco que aparacen més intansos.

Es necesario tener en cuenta tambisn qus ~l matodo descripto pona an avidencia
las orientacionass de los granos sobra la'superficie an la cuat se hace incidir al haz de
rlectrones, mientras que amuna experiencia de difraccién de-Rayos X so obtiens una
informacién promedio sobre los granos situados hasta unas décimas por debajo de asa
superficie,
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4+ 44

Fig.11 Figura de Polo (220), obtenida a partir de una serie de dia-
gramas tomados cada 100, entre @ =00y @ =900, La

figura complata se obtiene mediante una reflexi6n segtn la
ifnea vertical.
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Fig.12 Figura de Polo (200) correspondients a una chapa de cobrs
laminada. Fue construfda a partir de la misma saria de
diagramas de difracci6n de la figura anteriar.
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Finalment~ hay que tenar presontn que sl tamafio dr~ grano d» la muastra debes
SaT peaqueiio, del orden de-los micrones, para quas los anillos d» difraccién s~an repre-
sentativos dn la textura de la lAmina analizada.
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