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INTRODUCC ION 

Tres mecanismos son los responsables de los fenó

menos que ocurren en nuestras policristalinas durante el 

proceso de termofluencia: la generación y movimiento de 

dislocaciones cristalinas, la difusión de átomos en el in-

terior de los granos y en las fronteras de grano, y el des-

1 izamiento y migración de la frontera. 

El presente trabajo tiene por objeto analizar la 

influencia de la frontera de grano en el mecanismo de de

formación a alta temperatura y relacionar la información 

obtenida con la· estructura de la front~ra. 

Para este efecto se observaron en e.l Microscopio 

Electrónico de Transmisión muestras de cobre previ~mente 

sometidas a un tratamiento de termofluencia. 

Los resultados obtenidos fueron cons~ste~tes con 

la hipótesis de que la migración y deslizamiento de. la fron

tera de grano es producido por el movimiento de dislocacio

nes en la frontera. A partir de ~sto, se clasificó a las 

fronteras en: 

a) FRONTERAS DE COINCIDENCIA, presentan dislocaciones y pe-

queñas protuberancias. indicando zonas de migración lo

calizada. 

b) FRONTERAS DE NO COINéTDENCik: que a su vez se dividen en: 

i) Fronteras que···tien~n .. estructura, presentando dislo

caciones en ella. Al ni'igrar forma zonas de excesi-



va difusión de vacancias las cuales coalecen produ

ciendo hoyos cercanos a la frontera. 

ii) Fronteras sin estructura, que durante el proceso de 

termofluencia no parecen tener la periodicidad re

querida para sostener dislocaciones. 

Adem~s se propone un nuevo mecanismo capa de ex

plicar la formación de cavidades durante el proceso de

termofluencia. 

El material se presenta en cuatro capftulos; En 

el primero se hace una breve descripción de las teorías 

existentes sobre la estructura de la frontera de grano. En 

el capitulo 11 se describen los aspectos esenciales del mi~ 

croscopio electrónico y los mecanismos de contraste. En el 

capitulo III se detalla el proceso experimental y en el ca

pítulo IV se describen y discuten los resultados obtenidos, 

con su conclusión final. 



CAPITULO 1 

LA ESTRUCTURA DE LA FRONTERA DE GRANO 

En este capítulo analizaremos la estructura de la 

frontera de grano a partir del desarrollo histórico de los 

modelos usados para explicarla geométricamente y explicar 

sus propiedades. Pondremos mayor énfasis en el modelo más 

riguroso y útil de todos: el modelo de coincidencia. 

El té~mino de "frontera de grano" es utilizando 

en esta tesis por su significancia histórica aunque un tér

mino como "frontera cristalina" puede ser más preciso. 

Cuando la desorientación entre los granos es pe

queña la frontera de grano se llama FRONTERA DE GRANO DE 

BAJO ANGULO (fig. 3) y su estructura fué descrita por medio 

de dislocaciones de borde. Si las fronteras son descritas 

por medio de dislocaciones de borde, la frontera se forma 

al girar un grano con respecto al otro alrededor de un eje 

el cual cae en el plano de la frontera. a tales fronteras 

se les conoce como FRONTERAS DE TILT (inclinación) (fig.l). 

Si los dos granos son girados uno con relación al otro al

rededor de un eje perpendicular a.la frontera, la frontera 

es llamada FRONTERA DE TWIST (rotación) (fig.· 2) y puede 

ser descrita por dos conjuntos ortogonales de dislocaciones 

de tornillo. 
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Frontera de twist 
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1.1 EL MODELO DE LA ~STRUCTURA AMORFA. 

El modelo de la estructura amorfa para describir 

a la frontera de grano fui sugerida por Brillouin (1) y 

Quincke (2}y lo trabajaron en detalle Rosenhain y Ewen (3). 

En este modelo la frontera es considerada como. un líquido· 

sobreenfriado ya que mientras es muy·duro y fragil~a bajas 

temperaturas. a al tas tempera turils es bl andocy vh~osó; 

Por medio de este modelo el deslizamient~ de la 

frontera, observada a altas temperaturas, y la fragilidad 

a bajas temperaturas puede ser explicadas. 

Sin embargo hay varias razones para eliminar esta 

hipótesis las cuales se basan en las propiedades termodiná

micas de la frontera. Si una frontera de grano fuese amor

fa tendría la misma energía libre que el cristal en el pun

to de fusión, pero la evidencia experimental (3.0) sugiere 

que la energía libre de la frontera no varía tan rápidamen

te con la temperatura. Además, el espesor de la frontera 

estimada a partir de este modelo es más grande que la obser

vada con el microscopio electrónico (aproximadamente de dos 

diámetros atómicos). Si la estructura de la frontera es 

amorfa, todas las franteras deben tener las mismas propie

dades, pero los experimentos indican que dependen de las 

relaciones de orientación de la front~ra. 
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1.2 EL MODELO DE ISLAS 

El mod~lo,de·jslas est§ basado en la suposición 

de que una frontera con'stst~ defslas·donde el arreglo ató-
:'' -''··-. 

mico es bueno, separ~~p; pQ'f;"¡;i~g{ones de arreglo pobre; Es-

te modelo fué propues't;o ~¿~:,'.·~g't:5tf4) y ligeramente modifica-
, ', . ' '. -:.' . _,· .. ~ . ' 

doporKe(5). ' <;< ~~·_; 

valores 

"•',' 

El modelo fué,cpx'bpuesto para explicar los altos 
-:·}"' 

de la entropía <l~·ráWrn la migración de la frontera 

de grano obtenida de los refJ1 .. ~ad,os experimentales. Se 

postuló que la migración dela frontera de grano ocurre por 

el desorden de los átomos cerca de la región de pobre arre

glo y que el mismo nümero de ~to~os "cristalizan" en otro 

cristal. 

Gifkins(6) desar.r'olló eJ .concepto de mod,elo de 

islas en el cual Ja fr(),r1t.e~~ d~;_ijl''~rio ~'orisiste.' de' "isfas de 
.o¡.,._~-~--=-;,· 

buen arreglo sepárada·~;_por<ca.na·fE!s 'de vacanc,-ia.s Fela3il<ras. 
¡ :·, -~ .· . - • '·. ' . 

Varias propiedades' <d.e la 'f,rp~.~'E?'ra se pu e den d is e uti r con 

este model.o: segreg~ci':~·rl,;.<dff"usión: y energía interna. 
_ - ,·:. s:,.· :· ... h--<~""-:~-,· -·"· -· _ ... , :<:(· -· .. - ,: .·· :. · 

la deform~~i'.6.,i;?'pj.~,sii_ca-~,fu'é· estudiada. duNnte 1 a 

década de los 30's lo'que'.'é'o~tribu.yo ála'f"orl11ulú::ión de la ,. __ 

teoría de las dislocaciones para explicar la estructura de 

la frontera de grano. 
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El modelo de dislocaciones para fronteras de bajo 

ángulo fué propuesto por Bragg y Burgers quienes demostra-

ron que una cadena de dislocaciones pueden producir un cam

bio de orientación del cristal a través del plano de la ca-

dena(7 y 8). 

La figura 3a muestra un cristal csl que tiene un 

eje común y su diferencia en orientación es definida por 

la rotación relativa Q alrededor de su eje común. En la 

figura 3b los dos granos son unidos para formar un bicris-

tal en donde es desajuste es acomodado por medio de dislo

caciones de borde. A partir de esta figura se deduce que 

el espaciado O entre las dislócaciones está dado por: 

o = b/Q 

para g pequeño, de ahí el nombre de estas fronteras. - Un 

argumento físico simple (9) dá la energía de la frontera 

de grano E en función de Q: 

E = E0 Q(A - lnQ) 

donde E0 es evaluado en regiones donde la deformación es 

elástica y el parámetro A depénéle:de la energía del centro 

de la dislocación. 

El modelo de dislocaciones', que fué inicialmente 

desarrollado para fronteras de bajo ángulo, puede extender

se sobre una base puramente geométrica a las fronteras de 

alto ángulo. El modelo de Read-Shockley (9) estl basado 
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(b) 

Figura 3 

en la consideración de,que-"co_rn()_._]_a_ energía.de una frontera 
-- e;--,-,-"-- --o; ,: -!¿- -~- -

de bajo ángulo es relativaménté baja· si <Eil espaciado entre 
·, •-, '. 

dislocaciones es uniforme. si se>suporie que el espaciado 
'· ·- ,-,•' '·. . ,_ 

es uniforme en una frontera .de g~a~o de alto ángulo para 

las dislocaciones entoricés.\u·e~e~~ia es relativamente baja. 

Un espaciado entré dis}o}¡_cion~~ es •Un-iforme en una frontera .. ' - " .. ' -

de alto ángulo si est~:ie·s~~C:iado 'es Un número entero de pla-
- - - - - -';';"-_,..;~~- ---'-,= Ce.- '"; •. -o-;-· 

nos de 1 a red qu'~; ·t~V~;na'p1.;en la frontera. La frontera de 

la figura 4 úine ~~-~~:ci{~T6cación por plano-defri~ed,"~por 
lo tanto tiene<'urí es'"pa>C:\acio uniforme. 

Li(lO) intentó extender el modelo de dislocaciones 

de Read-Shockley con énfasis sobre los efectos de los cen-



tros de las dislocaciones. Se supone que la teoría de la 

elasticidad lineal es~~lida para las fronteras de alto ~n

gulo. Lo que se calculó fué que _la estructura de las dis

locaciones cambia con respecto al ~ngulo (fig. 5). 

-¡.._j.!...¿ ¡l..,..~ .i.· 
)l.-¡ 1'·.,f. '"f." ., . ...lo; )..J.; 

.1-i~ '1--¡... i-..,:'....., í.;·l\ .. -·!\ .: ..... i.;. 
l'·-.1... 1'--/ N -P·.../ .,,..1.; ........ • • .i.; )l.k• 'f.-¡..'f-../:1-..¡ '\ : ... -~ .. - \ --""'\· . N -.J • ..¡ .,. :..-·'<\.-•: 

-!-..,:.. • ..¡_ .. ·-r .... " . .l>;' • ~ 
-,....~ "'f--.1 1·· , '¡>. , '\ ..,..... .,,..0; .... -"f..[ /'·-,:. "? o;· . • ..... " .-Ir • 
i-"f.-¡:;- '/>·-¡!.. '?· ,.. '<(.\( l\•-"· 'o-

¡I... r•¡t.. , ¡l.. )' • •• •;· ._.'o;' • • 
/--¡._ • "f· l-¡:.. '! \"\,.Y\--•:;,· .N. l'··p. ..,,.-:;. 7·./ •:· -..,..;..-· .. . .l>: 

r--p_ P.-J.. -P.., '!'-..¡ '\ '<(". >.--~ .... 
'1--p. -;...,¡_ -pt.P-'i-.i ~o;-· .... \¡ \-·'ir' •• 

' JI .... ./ -.~.. ;f .... ¿' .. "? ~ .. }, .... b ... ' . . .:o:· . 
,,.-,J. I'--¡:_ •. • , • • • '\ 'o·-"' 'a-'º• _.. 

,!.. :; .. 'o... f-¡L°';t.. .. ¿º ,. t;" \ .. .h ..... ), .. Ji; ):_ .. 
/'-../ ·, .... ._ ·.: •. : '!' 0:· \..-º: -. .... ; . 

r .... , , .. 1 o .. • "'\ C-"" • .... o., • .. P..¡t p ..... : ""p ~ .. • V"'ª• 'rr..o~ 
.. )Í .... ,f 'f ... l . ~. ~ .. -. 

P• 

Figura 4 

El hecho de que varias propiedades de la frontera 

(difusión. segregación, y migración) derivados en este mo

delo no concuerden con los resultados experimentales se de

be a que no se toma en cuenta que .e-~ la mayorfa de .1 as fron

teras la ley de Hooke no es válida. 

El modelo de Peierls (ll) .co.-~s.id.eril?a;fa''.f;ri~":.tera 
como una región formada de d)sJocacio~·¿•5 pilr'ciale~ con.:.io 

1; brio : : : :: , : . : , : : : : : : . ~: ~iH'~~J~~~tI_:n-_,:_.~_:g __ :u}_-,,'01_.~_;: .. _._._:_:·_-·.¡_¡_·_._;l'J~;::::; -
que forman a la f~cirít~~~'.~~él ál'fo a 

que es 

c i OJJ_es 
:•._·". - ,-
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Figura .5.- Forma de los centros de las dislo
caciones con respecto al ángulo de 
orientación relativa. 

l.4 EL MODELO DE SITIOS, DE COINCIDENCIA. 

Este modelo fué?efa~orail~~.p~rDuri~ (12). Rangana-

than (13), Bollmann (14) .YiFHnr:(Jp):'/ ua':n~gura 6 muestra 
·: ,~"'~'-'::~·; •",\;~~> <.,':. ''··· ,._· . -: ·. 

un ejemplo de red de C:óiriC:icl~hC'f~t\.,, .~~itE!O"eriios•dos ·cristal es 
• 'o"C V·., : ' •!:",) ~ ,,,".'>" '7!,' ' 

cúbicos, marcados por los ~símb,O,{o¿+f~o\ '·sobrepuestos ini-

cia 1 mente tal que coi ne id~·hz _ _lQ:t'.z}l_1fotp_s_c,~La~bo s. Los dos 
'·>··_-,y ' -~:_ .. :; ,._'.'_, ·_:: -.·~ 

crista 1 es son girados uno con respecto. al otro por 36. 9° al -

rededor de un eje norma a el papel que pasa por el centro. 

Los puntos marcados con t ocupan sitios de la .red donde am-

bas redes coinciden después de rotar~ Estos. "sitios de 

coincidencia" comprenden una.nuev.a red tridimension'ál con 

una celda unitaria más. grande que .1a···~.·~··•1os::dcis•cr.ist~les. 
S61 o para ángutC>'s ·e~;·;Cífi~()~ .¿¡¡:;~i-o.f~ffók:·t~-~ob;. 

t; en en a 1 tas den s; dáde s ·de $'; tfo~s-Sci¡{·téof~:iicle~-~i~~"·mi ~ntra s 
~-·- ~ -,.\~.'. --~--c'.'.;-"'c'°-~;.)_,,_ .-.-,:~.\~·-·¡;{t "',:,~·;;~_-: ;·,-- ' ~~_.. 

que para otros existen pequeñosnúmerós cie'!i\tio\(Cle coinci-

dencia (tabla l (31)). 
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Figura 6.- 36.9/<100>,r=s 

Un bicristal real pu€de ser dibujado introducien

do un plano de frontera en la red de sitios de coincidencia 

y permitiendo que los átomos ocupen los sitios de coinciden

cia del primer cristal de un lado de la frontera y los si

tios del segundo cristal en el otro lado de la frontera. 

Para caracterizar una red de coincidencia, al 

igual que cualquier red, es necesario especificar una red 

de Bravais, las dimensiones a'b'c' de su celda unitaria y 

sus mutuas inclinaciones. Sin embargo, debido a la natura

leza especial de su red puntual, se usa el parámetrol: que 

se define como "la razón del número total de sitios en una 

celda unidad de la superestructura asociada con cada red de 

sitios de coincidencia a el número de sitios de coincidencia". 

FriedeÍ 
1

(32) demostró que 
_- - - ; - ·.o__"_ --__ - • 

tiene valores impares en el s.is'-

tema cúbico. siendo el valor más bajo (L = 1) e1 cüo de un 

cristal y el valorL = 3 un sistema de coincidencia ml.iy im

portante: el twin (gemelo). 
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TABLA I 

Pares eje-ángulo para fronteras de coincidencia en sistemas 
cúbicos hastaJ:.= 19, "a" y "b" disntinguen pares de diferen
tes redes de sitios de coincidencia con los mismos valores 
del:. 

D' u· ¡,- u· 

(100) A•is (22 1 >Axis (4)0) Al<iS (522) Al<iS 
2:H2 13a 61·9.1 17b 107'92 13b t 60·:?S 17b 
2M·U7 l7a 90·0U 9 152'73 9 
)6·S7 5 l 12•bl l)b IHO·OO 1711 (530) A•i> 
5J· 1 l 5 1-IHl s 142· !·1 l'JlJ 
bl·~l l?d ! Hllollll 9 (411) Axis IHU·l~I 17,, 
67·]S !)¡, '})·37 17 .. 
11~-b~ 1),1 '~.'J·~::? 

,, (5) 1) Axis 
11~·U7 l?a <.310) Axis ':i.1·"17 ~ 'Jb 99·59 15' 
126·a7 ~ 76·61¡ l]b lh\l·ll\• 'J \26·22 !' 
14)·13 5 9J.IJ2 19.1 lbO·M' ') 

151·93 17u 115•.1K 7 
151·93 17a 14•1·\llJ 1! (421) A1ds 
157·h 1 la lbU·OO 5 1 l)•SK 15 (532) Al<iS 

155·:1~ I! 18000 1% 
(110) Axis (lll)Al<is 

26·53 19n 50·70 IS (4)0) A>.is (533> Axis 
3~·\14 'J 67·1 I 'J 118·07 \ib IOS·.15 J7a 
504~ 11 95.7.¡ 5 l 57·JK tJll l,10·~.1 1'.\ll 
70·Sl ) . 111·n 15 !b:!.·hh 11 
86·ó) 17b l·lb·ol4 ] (431) A•i• 
'JJ-)7 17b lbU·OO 11 137·!7 15 (S51) Al<iS 

109·47 3 180·00 13b 1100• l'Jb 
12'1·52 11 (320) Axis l:l·l·U 1 s 
141·06 'J 71 ·59 l'.lb (.\32) AKiS ll .. 1-l1(J 1 )11 

153·47 19a lll\1 .. IS 11 121•7h !'Ja 
1~1 ·"J/ 17b ISK·% ~ 5 (.553) Axis 

(111) Axis lol'J·U\I 7 1370:\,1 171~ 
2HU 13b IKU·l.)(l D11 {433) A•h lr.S·!(J !S 
38·21 7 142·1·1 llJ.1 

46·M) l~b (321) AJ<is l~lHKJ - - 17\> (610)Axis _ 
bU·OU '3 86·1H 1 s 161·33 l'J., 
7),17 19b 123'75 9 (441) A~is 
81·79 7 ' 150·07 15 '160·25 !7\1 (bl 1) Axi, 
92·20 13b 180·0(1 7 1 HO·OO 1~u 

147·80 IJb (51U) A~i, 
158·2 l r 137·.!7 15 (711) Aio.is 
1 bfrKl 19b (322) A,is l~(HK• !Jn 110·01 l\1,1 
IHO·UO 3 107·92 13n • 34··\l !5 

152·7) !I Ú.H•L l]h 
(210) Ai<is 180·00 . 17b .~ .(511) A~is 

48·19 l s 7'·17 '''ª (731) Axis 
73·40 7 <331) Axis ~~·~l' ! }~, DMJ 17\> 
%·)~ 9 63'M2 . 17b. l::!l)·(Jlj . •¡ lhS·lt. 15 

J3l·M1 ] H2•1(, u 15~·2 \ - ~ 

' 
IKU·UO s l IO"J! 7 (733;.Axis 

15.¡.¡ 6 ·s (S20) Axis 139·74 !\lh 
(211) Axis IKO-ll\l l'Ju 121•711 1')!1 lbbc07 17b 

62·% 11 l SS·IJh fr-:--
7H·.U1 IS (332) Axis 

101·54 5 99·0H t'Jil (521) Axis 
IJM~ 7 13)·S 1 IJ:1 1 ]9·HS 17b (7SJ) Axis 
IHlHKI ~ IW·IJ(I 11 !H(Hltl 15 166·8:1 )'Ji\ 

. ~ . -~. -· ------
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Ranganathan (13) report6 un método para generar 

sitios de coincidencia que podemos resumir de la siguiente 

forma: sea R la raz6n axial de la celda unidad en el plano 

(hkl) restringida a valores racionales. entonces el ángulo 

de rotaci6n es 

Q 2 tan-l(y/x)·R 

y la raz6n de 

donde x y y son enter;os. R = (h 2 + k2 + 1 2)l. 

A partT~'deih discusión presentada se deduce que 

la red de coincidencfa es una construcción puramente geomé

trica y que requiere.Qnicamente dos cristales sobrepuestos 

que tienen sitios de la ~ed comunes y, entonces. la red de 

coincidencia no_requiére una.rrontera de grano entre lad 

dos redes. 

Fué el trabajo de Kronberg y Wilson (17) el que 

sugiri6, en base a las observacion•s de texturas de recris

talizaci6n en Cu, que las fronteras obedecfan relaciones de 

coincidencia y que mostraban propiedades (p. ej. altas velo

cidades de migración) diferentes a las fronteras de no coin-

cidencia. 

B~sado en el concepto de sitios de coincidencia y 

en el modelo de dislocaciones, Brandon (18) propuso un mode

lo detallado para la estructura de una frontera de alto án

gu 1 o. Las ideas básicas de 1 mode 1 o se pueden en tender con

siderando los siguientes casos límites: 
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1) Cuando los dos cristales tienen una relación de orienta

ción de coincidencia y cuando la frontera puede tener 

cualquier inclinación, se propuso que la fronte~a se en

cuentra en él plano de alta densidad de sitios de coinci

dencia ya que con esto la frontera tendrá un pequeño es

pesor, un campo de esfuerzo de largo alcance despreciable 

y baja energfa (AB o CD de la figura 7a). 

2) Si la frontera hace un ángulo con los planos densamente 

compactos de la red de coincidencia tenderá a hacer una 

estructura escalonada de tal forma que tendrá una área 

superficial máxima en los planos de alta densidad de si

tios de coincidencia (BC de la figura-7a); 

3) Si suponemos que la frontera cae eri un plano de alta com

pacidad de la red de coincidencia pero las relaciones de 

orientación de los dos .. gr~rias···s-edes~h ligeramente de la 

relación -de coincidencia ideál entonces •se describirá co

mo una cadena decf-isÍ~~aci~nes sobrcimpuestas en la fron-

l. 5 

- ... ·- - . . . -

tera de.coi~-ciden~ia ideal (fig. 7b). La existencia de 

tales>cácien~s de dislocaciones en la frontera de grano 

han sid~• conHr~adas por Schober y Balluffi (19) usando 

micros-¿opía electrónica. 

tera de 
N 6.-_ ~ye:·_:_l_.~ºa/l}tr·_·_· __ ºo•_~_ ;_s_, ___ >á\_m_-n~-_ºg/u·_ e

1 
•.•• _,01,I)~- · de · ra e_s t r ü c tu r a d e l a f ron -

grancf u qué-ien!fÚi 'e( rigor cristal o-
<:._ . .:;_<:.,,. 
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Figura 7 

gráfico de la teoría de coi nci denc i a excepto para el-m-odel o 
de la 0-Lattice que Bollman desarrolló en 1967 (20)~ 

Consideremos las coorden.adas de un punto.arbitra-

rio dentro del cristal, p. eJ./02 

signamos como coordenad.as exJernas 

7.243,':-4.421), de

e~i~ros (12:7,-5) 

y como coor-denadas internas· {.(Q.l38,0.243,0.579). Entonces, 

las coordenadas intern~'slesfgnal1'·1as posiciones'del·'-puifto 

dentro de la celda unitaria y las coordenadas externas.d_e

signan la posición de la celda unidad. 

Un bicristal puede construirse a partir de un es-

tado inicial (21) considerando dos redes sobrepuestas A y B 
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(fig .. 8). Para todo punto de la red M6 de E. su vecino 

más cercano de MA en la red A debe ser determinada. 

Figura 8 

Analíticamente, -1.i~a transformüci6n lineal T que 

transfiera la red A a la 8 es ~scogida de tal forma que, en 

la vecindad del origen común O, el vecino más cercano de M6 
es su origenal MA. Cuando A y B son redes de traslaci6n, 

cuya propiedad es que si formamos el conjunto de todos los 

vectores de diferencia posibles entre puntos arbitrarios de 

una red y los trasladamos a que comiencen de un origen común, 

sus puntos de nuevo formarán la red original. Ha sido mos

trado que hay muchos puntos O', análogos al origen O, al

rededor del cual el vecino más cercano al punto de la red 

M8 en la red A puede encontrarse. 

En la figura 8 se muestra la búsqueda de los ve

cinos más cercanos de M8 en la red A cercano al origen O. 

El vecino más cercano de MB es MA que se encuentra trans

formandolo por una rotaci~n-Q alrededor de O. Cuando MB 
2 está más lejos del origen, su vecino está más cerca, MA que 

se encuentra transformandolo por la misma rotación pero 



ahora alrededor de O'. O' es un punto ·de la 0-Lattice. 

La 0-Lattice la podemos definir como la red e to

dos los posibles origenes de los cuale~ u~ared A puede ser 

producida a partir de una red B dada por.una transformación 

lineal T. La 0-Lattice puede consistir depuntos. líneas 

o planos los "elementos O" que· consiste.n de. "O-puntos". 

Puede notarse que .si un O-punto .tiene todas sus 
... :-... :·- ~ - .. 

coordenadas internas iguales·~ cer'o eri'fonces es un punto 

de ambas redes y se tiene ~~a;~ic[cié~oin~idencia; por esta 

razón la 0-Lattice es una :g·~~e~~álizáción del conéepto del 

modelo de coincidencia. Pero hasta ahora no se ha observado 

estructuras de metales que puedan ser interpretados >en tér

minos de la 0-Lattice. 

1.6 EL MODELO DE LA UNIDAD ESTRUCTURAL 

Los modelos para la frontera de grano h.asta ahora 

discutidos estas esencialmente basados en considera2tqn.es 
- ' ' :.- ' ~ -,/ 

geométricas. Pero la estructura de una fronterá·n.o·es go-

bernada por principios geométricos sino por el p)"i'ncip.fo 

termodinámico de que la energía libre de un siÚ~Ílla•és mí-

nima. Esto puede ser más apropiado para dis~~tlp~{a]_!?s.~ruc-
·>--o-· ~-: .. :;. 

tura de la frontera de grano. ·' '· 
-, . - <~{:_,.¡:" 

Supongamos, por lo tanto, que. los·áto~os' en.olas 

regiones de las fronteras de grano pueden aj~star·s~s··· po

siciones para incrementar la fuerza de las fronteras. El 
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acomodamiento de cada cristal con el otro puede consistir 

de dos partes: a) la relajación local de los átomos indivi

duales de la frontera hacia las posiciones. que disminuyan 

la energfa libre. y b) una distorsión elástica de largo la

cance de ambos cristales atrayendo más 'átomos a la frontera. 

Pero, lcómo se aju~tan los dos ~ristales en$la 
. . 

frontera de grano?. En la figura .9 los átomos que oC:úpan 

sitios de coincidencia estan marcados por A.B,c.o. y ·E y de 

acuerdo con el modelo de .coincidencia corre~ponde a ~n arre

glo de baja energfa. Trasladando el cristal de arriba con 

respecto al de abajo sin remover los átomos de sus sitios 

correspondientes en la red y los llevamos tan cerca como sea 

posible sin solaparlos (fig. 10) esperandose que este arre-

glo tenga una energfa menor que la configuración de coinci

dencia. Los cálculos computacionales (33) para la energía 

de ambos arreglos lo confirman. Sin embargo la frontera mos

trada en la figura 10 no puede describir la estructura actual 

de la frontera ya que la relajación de los átomos de su sitio 

correspondiente puede resultar en un decrecimiento de la 

energía. En la figura 11 se muestra un arreglo calculado 

por Weins y Gle1ier de la energía más baja de l.os ~tomos de 
·~ 

la frontera de tilt de 38° y se supone que esta config~ra-

ción representa la estructura actual de la fronter.a. 

La lÍnica propiedad geométrica que queda <inalterada 

durante la traslación de los dos cristales yJ·a relajación 

de los átomos individuales es la periodicidád ele]' arreglo 

atómico en la frontera. Por lo tanto, el criterio para las 
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Figura 9 Figura 10 Figura 11 

fronteras "especiales• es la periodicidad del arreglo de los 

4tomos en la frontera sugiriendo que una estructura corta y 

peri6dica puede ser la condici6n geométrica para las fron

teras "especiales". 

Si nos apartamos de las posiciones de simetrfa no 

cambia drásticamente la estructura de la frontera de grano; 

toda la frontera es obtenida repitiendo su unidad estructu

ral peri6dicamente. 

1.7 PROPIEDADES DE LAS FRONTERAS DE GRANO 

Vamos a puntualizar la relación entre la estruc

tura de la frontera de grano y sus propiedades con ayuda de 

los modelos antes vistos. 
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1.7.1 Migración de la Frontera de Grano 

La migración de la frontera de grano es definida 

como el desplazamiento de uria;f:r-"onteranorma1· a su plano 

tangente debido a la tran~fer~~c~a!de stÓ~l)'s(•,ae :u;r cristal ,, ' ·-~.: . . : . 

al otro a través de 1 a frontera< ' 
. '/:,'(;' 

todos: 

.-·; .·:;_-¿,:. --: .·. ;· ,:'.:~ -' -""·' ,,,'. 'º" 

Para estudiar es te proce;s~· ~'~f~a~:~~~J>.'1'e·~c1o~dos mé

-, :-~~~.~~L~\\~~l :~~-'-:i-~·~i~:·.~ ::·~i~~-.~.-~~ .. :·., :l;~:::: .-.·: :· 
;~::-~t~~-¡~~:; .,J . '· ,, 

1 ) La observación de 1 movimiento' de0il1'nai~.f rollt'era;en °' un~;b i -

cristal, y 
·_,-.· .. ·: ... :-: .. ·:-,·:' 
- ~-··'. ,.;- .· 

2) la medida del tamaño de grano promedio dura·nte el creci-

miento de grano. 

Los resultados obtenidos pcr ambos tipos de expe-

rimentos indican que la velocidad de migración de una fron

tera depende de los siguientes parámetros: 

a) La relación de orientación de los granos (es mayor en las 

fronteras cercanas a la relación de coincidencia). 

b) La inclinación de la frontera (en metales fcc las fron

teras de tilt tienen alta movilidad con respecto a las 

de twist; para bcc tenemos lo contrario). 

c) La fuerza motora (la movilidad es proporcional a la fuer

za motora). 

d) El contenido de la aleación. 

Para entender estos resultados debemos conocer el 

mecanismo por el que un átomo es transferido de un cristal 

a otro a través de 1~ frontera. En fronteras de grano de 

A\-Cu, Gleiter (22) observó un patrón de líneas débiles cuyas 
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propiedades sugieren que las lfneas representan "escalones" 

en la frontera. Por lo tanto, la frontera puede ser consi

derada como un sistema de escalon~s en las "superficies" de 

los granos. Cada escal6n está formado por un plano de empa

quetamiento compacto de uno de los cristales que terminan en 

la frontera. Gleiter concluye que la migración de la fron

tera de grano ocurre po~ la' transferencia de átomos (proba

blemente difusión en la frontera"de grano) de un escalón de 

un cristal a los escalones de lo~ otros cristales (del átomo 

A de la figura 12 a la posición B) de lo que,resulta un des

plazamiento de la frontera de grano normal a:su plano tan

gente. 

Figura 12 

1.7.2 Segregación en la Frontera de Grano 

La concentración de átomos de soluto en la región 

de la fronter~ d~ grano p~ede variar apreciablemente del 

contenido prome~io de solutci en'el cristal. Este efecto es 

llamado segregación en la frontera de grano. 

Varios-mi~odcis ~~r~ctos, como espectroscopia Auger, 

microanálisis, autoradiograffa, microscopfa de campo iónico, 

dispersión inelástica y varios métodos indirectos como ata-
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que a la frontera de grano. observación de rayos X, medidas 

de la constante de la red, medidas de resistividad y micro

dureza, han dado una cantidad sustancial de datos experi

mentales sobre la segregación de átomos de soluto en la fron-

tera de grano (23) de donde se concluye que la segregación 

en la frontera de grano está basada en las fuerzas interató-

micas entre los átomos de soluto y la frontera y qué la in

tensidad de estas fuerzas depende de las relaciones de orien

tación entre los cristales y las propiedades de los átomos 

de soluto. 

La segregación en la frontera de grano pu~¿~ ser 

importante para la corrosión de la frontera. Oebi.do 'a que 

la energfa libre de ciertas fronteras de coincide~cia es 

apreciablemente más baja que la energfa de otras f.ronteras. 

las fronteras de coincidencia son elegidas para t~ner una 

menor velocidad de corrosión siempre qu~_ no ócurra.la se

gregación. 

1.7.3 Deslizamiento .de la Frontera de Grano 

El deslizamiento de la fronti{ra de·grano es la 

traslación relativa de dos cristal~t~n"la:~rontera de gra

El deslizamient~ sobre dis·t·ri~-~ia~ntlcros'c6picas·(>lµm) no. 

parecen ser posibles sola~erite si~l~~i~mperatu~a está por 

arriba del 40~ de la temperatura absoluta de fusión. 

A partir de los resultados de numerosos experi

mentos (24 a 26) se tiene los siguientes hechos: 

l 
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al El deslizamiento dE la frontera de grano es un proceso 

termicamente activado, y su energia de activación está 

entre la energía de activación para la difusión en la 

frontera de grano y la autodifusión en la red. 

b) La razón de deslizamiento se incrementa cuando se incre

menta el esfuerzo de deformación en el plano de fa fron-

tera. 

Recientes.· C>bsedació11es por mfcrosc.c)pía el ectró

ni ca de transmisión ú-7r29fh~l1 suger-icloqlie-~1-d~sliza

miento de la frontera de grano ocurre por el movimiento de 

dislocaciones en la frontera de grano. -- Dos tipos de dislo

caciones encontramos: dislocaciones de 'red y dislocaciones 

en la frontera de grano. En ambos casos ~l \desl i zami en to 
. '..'-:.. ,·.-.,, -,·'' 

de la frontera de grano puede visualizars(comci el movimien-

to de estas dislocaciones en el plano de. lá fro~nter·~. El 

movimiento de las dislocaciones de la red a·lo, largo de la 
. :_-, '.•. 

frontera en general requiere--de ascenso~y -des:li.zaniiento::.ya 

que su vector de Burgera no será, paralelo al 13lán.o de la 
,·/ 

frontera. 

.·;i 

.. ,. ,··. 

de una área limit;¡da de la frontera es posi.ble.si·.eLdesli-
-~ -.- -,, . .· ; . . - . 

zamiento de la frontera ele grano oc.urre por:dislocaciones 

de frontera .de grano (fig. 13}. 

v e c to r d e B u r ge r s q u e e s i g u a l a l a pe ri o d i ci dad de l a es -

tructura de .Ja. frontei-a de grano. La. dislCÍcac.ión de Ja. 

frontera de. grano en el plano de la fronter~. es igual a 1 a 

dislocación de la red en el plano de deslizamiento. 
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.. 
b 

Figura 13.- Modelo de una dislocaci6n en la frontera de 
grano. a) Frontera libre de dislocaciones y 
b) la misma frontera conteniendo una dislo
caci6n en la frontera de grano. 

El movimiento conservativo de las dislocaciones 

en la frontera de grano está limitada por el área sobre la 

cual una f~ontera de grano es, a nivel atómico, plana. Por 

ejemplo, en el segmento AB (fig. 14) las dislocaciones pue

den moverse en forma conservativa únicamente entre A y B, 

entonces al aplicar un esfuerzo de deformaci 6n ('l") se espera 

que las ~islocaciones en la frontera de grano se muevan con

servatfvamente dentro de los segmentos AB,BC, y CD. 

Corno resultado de este movimiento tenemos una alta 

velocidad Í:le desl izamitY\W. Sin embargo, esta velocidad de

crecerá debido a que las dislocaciones se apilan e~ las es

qui nas d.e 1 os segmentos .de 1 os planos de 1 as fronterá's .· El 

esfuerzo~au~~do por este apilamiento crec•rá hasta. que una 

eoe sus ~omo6nen1:~~'ba:1áncea el esfuerzo aplicado: cesando, si 
. "·- ,.. : - . ._ . . - . - -

ro ocurre otro proceso c¡-~e remueva a l as.disloéaciories en 1 a 

frontera de· grano de:,su.:apil ami en to. el,despl azami en to de 1 a 

frontera. 
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Figura 14 

Las dislocaciones en la frontera de grano pueden 

ser removidas por dos mecanismos: a) por procesos óe difu

si6n controlada o b) por generación de dislocaciones cris

talinas. Las observaciones experimentales sugieren que es 

el esfuerzo aplicado el que determina el mecanismo dominante. 

A altas temperaturas, el esfuerzo desarrollado por 

el apilamiento de dislocaciones en las esquinas (fig. 14) 

produce un flujo difusivo de materia de las partes en com-

prensión de la frontera a aquellas partes de tensión. Este 

flujo puede ser interpretado como el ascenso de las dislo-

caciones en la frontera de grano de un segmento, digamos AB, 

hacia un segmento vecino, BC, y viceversa. 

Si se aplica un esfuerzo suficientemente grande, 

el flujo plástico de los cristales ocurre en la vecindad de 

la frontera de grano lo cual incluye el movimiento de dis-

locaciones (fig.15). 

Figura 15 
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La dislocación en la frontera de grano del seg

mento AP (vector de Burgers ~1 ) es apilado bajo la influ

encia de un esfuerzo aplicado frente a P. Estas disloca

ciones no pueden moverse conservativamente hacia el segmen

to de la frontera PB. Si el esfuerzo aplicado es pequeño, 

la dislocación se desliza hacia el segmento de la frontera 

PB y su movimiento ser~ de difusión controlada. Si el es

fuerzo es grande, el esfuerzo se concentra en P resultando 

la generación de una dislocación crista1ina (~0 ). En un ca

so especial ~2 puede ser paralelo a el segmento PB. Se con

cluye, por lo tanto, que hay un flujo disfusivo de materia 

en la frontera de grano y la generación de dislocaciones. 
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CAPITULO 1 I 

MICROSCOPIA ELECTRONICA 

,··-,· -· .. -

Debid.o a quelbs~esUltados de esta tesis depen-
._ ,_·-· 

den de la interpretaci:6ri de las fotograffas obtenidas en el 

microscopio electr6ni~o. la formación de contraste en la 

imagen de este instrumento· es considerada en detalle. Ex

plicaremos los fen6menos que ocu~ren cuando loi electrones 

interactúan con la materia y fo~111ularemos ·una ·teoría acep

ta b 1 e ( 1 , 2 , 3 y 7) . 

2.1 GENERALIDADES 

En esta parte describiremos br~vemente el funcio

namiento ~il microscopio electrónico. 

Existen varios tipos de 4iseno para un microscopio 

electr6nico que dependen de la información que se quiera ex

traer ~e .. la muestra observada ya que los procesos de inter

acción entre los electr6nes y el sólido determinan diferen

tes modos de análisis y, por lo tanto, diferentes instru-

mentos detectores. No obstante, la obtención del haz elec

trónico es prácticamente la misma para la mayoría de los 

~icroscopios y consiste de un emisor termi6nico adaptado a 

~na lente electrostática que acelera los electrones hacia 

la muestra; la concentración del haz se logra mediante len

tes condensadoras. 
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Para enfocar el haz nos basamos en el hecho de que 

una partfcula cargada viajando con una velocidad y en un cam

,po electromagnético sentirá una fuerza expresada como: 

F = ei + e(y x !) 

donde l y B son las intensidades de campo eléctrico y elec

tromagnético respectivamente. Los dispositivos diseñados 

para dirigir y enfocar haces de partfculas cargadas se lla

man "lentes" y hay dos tipos: electrostáticas y electromag

néticas. 

En la lente electrostática cuando una partfcula 

pasa por ella experimenta una fuerza dirigida con una compo

nente hacia el eje central y gana un impulso en esa direc

ción, de manera que el haz se enfoca en algún punto. En la 

lente electromagnética se aprovecha el hecho de que una par-

tícula cargada viajando en un campo magnético experimenta 

una fuerza perpendicular a su velocidad y a la dirección del 

campo, asf que cuando el electrón alcanza la región del cam

po siente un impulso hacia el eje más una rotación alrededor 

del mismo. 

Salvo la rotación mencionada, la analogía de estos 

dispositivos con las lentes 6pticas es perfecta. 

2. 2 FENOHENOS ASOCIADOS A LA IHTERj\CCION ELECTRON-SOLIDO 

:-'~~ ~~>: - .. - .· º· " -- .. - ~- - -. - -- - . 

Al incidir un haz .de electrones sobre el material 
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ocurren varios procesos y cada uno de estos fenómenos pro

vee de distinta información acerca del material estudiado. 

Estos son: 

1) Electrones Retrodispersados: son aquellos que se desvían 

del haz hacia atrás debido a su dispersión eUstica 'con 

los átomos de la red, su energía es.cercana a l~ del~haz 

incidente. Estos eventos se llevan a cabo cerca de la 

superficie, por lo que si barremos distintas zonas de la 

muestra tendremos variaciones en la-intensidad de elec

trones retrodispersados a un ángulo·dado, resultando una 

fotografía topográfica de la muestra. Además, la inten

sidad del haz retrodispersado está determinada por la 

probabilidad de que un electrón sea absorbida; entonces 

podemos esperar que la intensidad del haz retrodispersado 

aumente cuando se incremente el número at6mico de los 

elementos que forman el sólido. Esto nos permite detec

tar zonas de diferente composición en el material. 

2) Electrones Secundarios: son originados en el sólido y 

emitidos como resultado de excitación atómica por el haz 

primario y se caracterizan por tener un espectro de ener

gía comparativamente bajo (<50 eV) en relación al haz 

inicial. La emisión de electrones secundarios depende 

tanto de la densidad como topografía del sólido, por lo 

que podemos formar con ellos imágenes parecidas a las de 

electron~s retrodispersados. 



28 

3) Electrones Absorbidos: son electrones que pierden tal 

cantidad de energfa que no pueden salir del s6lido y pue

den ser detectados si ponemos electrodos en la muestra 

de manera que cualquier exceso de carga fluya a través 

de ellos a tierra. Cualquier incremento local en el nú

mero de electrones dispersados o emitidos causa el decre-

mento correspondiente de absorbidos, por lo que la detec

ci6n de estos electrones produce un contraste complemen

tario al obtenido en las dos anteriores al barrer la su-

perficie de la muestra. 

4) Rayos X Caracterfsttcos y Electrones Auger: es de espe

rarse que se emiten rayos.X caracterfsticos debido a las 

transiciones de los electrones excitados por el haz pri

mario, por lo que si utilizamos un espectr6metro adecuado 

y un detector de estado sólido podremos construir un per-

valores discretos b(ehdeffni~~s de energía 

to pueden usarse pa~a \Jri ~~áli~}s.~uímico . 
. · .·, > 
=-;o~-,- ,e;~; - -·-·-.-

' ".::r: ~.~:.'.:·_~· ~-. ..::- , .. 
. ---,, -------- ---:--.· 

5) Electrones Trans~it1élos·\P·61 f .. racGdo~: estos son los 
. : .....• > .. ·· .. •.··.·· .. ·.:.. .;~:. ··:· .>:· ··; : ::,·' ·. . ··.. . J 

electrones del haz iniciaLque lo.grúí atravesar la mues-
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tra y llevan Información sobre la estructura interna de 

la misma. La formación de una imagen a partir de estos 

electrones es lo que constituye la microscopía electró

nica de transmisión. 

De los fenómenos mencionados se puede inferir que 

tenemos dos posibles maneras de formar una imagen: una con

siste en enfocar el haz sobre una área reducida de la mues-

tra y barrer la superficie moviendo el haz y detectando en 

cada zona una intensidad promedio; esto es lo que se llama 

Microscopía Electrónica de Barrido (Scanning Electron Mi-

croscopy). La otra consiste en iluminar una área grande de 

la muestra con un haz fijo y adaptar un sistema electro-

óptico para la amplificación de la imagen; esto es lo que 

se llama Microscopía Electrónica Convencional. 

2.2.1 Formación de la Imagen en el Microscopfo Electrónico 

de Barrido 

Debemos enfocar el haz sobre una área reducida de 

la muestra ~100 A), esto lo hacemos colocando el área de 

observación en el plano focal de la lente objetiva. Los 

electrones emitidos por la muestra son recolectados con 

detectores apropiados y se utiliza para modular la polari

zación de reja de un tubo de rayos catódicos (TRC), de ma-

nera que se establece una correspondencia uno a uno entre 

la cantidad de electrones detectada y l~ intensidad del 
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punto correspondiente en la pantalla del. tubo. La imagen 

completa de la muestra se construye finalmente por medio 

de un generador de barrido que deflecta tanto al haz inci

dente como al haz del TRC sincr6nicamente de manera que a 

cada punto del área barrida de la muestra corresponde otro 

en la pantalla. 

2.2.2 Formaci6n de la Imagen •n·elcMicroscopfo Electr6nico 

de Transmisi6n 

El·. niicor~c·~·~!·&',~~~~~~~t~~fü·~~:~~'.~1~f~d:~·:,-~i~º q.~e pro-

duzca un patrón de ,di fr~cc,ión;o:.i.in,a?{~a!leríJdel}á reá .Jl umi -
;_,;, ,;--. -;.?>.'.:·,~· <\:~-¿~\1" . ,-, ·:··''·~:~·,.':~~2-=\;_~:.\~-. ~:::~:':"<::;,/: 

nada por los ele.ctror(~s_: ·,;.···: ".' :,; ;.:·~ \;1,;;0>;<>~; , 

V a , p U e de ~::e::: ~~ e1r~{~~:~·it:'.~(~,t~~f ~~~~í1·k~;:.e;::~~ :: : ~::: : O 

d~ manera que s61() p'ermi ta' pasar uno d~ 1óf/h~·2·~5 é'nfocados 

a\lf. Si se deja eLt~~~smjtid()_ •. ~ase111ºs:::;tcy:o~~~~f.<1~de 
campo claro; si se deja uno de los dif~act~d~s•pa~~ ·formar 

.· . - · .. 
la imagen, se llama microscopfa de campo obscúré>. 

Una pantalla fluorescente (o placa.fotográfica) 

se coloca en el plano imagen de la lente:proy~~~ora,• de ma

nera que si existen diferencias en el núm~ro de electrones 
,'.-.;·· 

q11e 1 legan a cada punto, se.registran Jas_.'aifer'.encias co

rrespondientes de la luz eniitfcla·c~~t~~.);~~i-~~.ta 11 a. Si 1 a 

len te intermedia se enfoca};.110,,:~~~:·+,Ú.l~iÜ~~~é';:,<1e_:} a primera 
... .-, .. . ;-'~- : ,:· ·;-;;; . ~e·'. 

imagen intermedia, si no 'en ~el c'¡íTario :: foc'ah<le l<obJ et i V o y la 

apertura del objetivo se q~ita, entonc~~-s¡ obtiene una ima-
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~~" d~I patrón de difracción formado allf. El área de la 

Que se obtiene el patrón de difracción es la misma que la 

que se ve en el modo de imagen. Por lo tanto, para locali

zar dicha área con precisión se coloca un diafragma en el 

plano de la imagen. Este modo de operación se llama difrac

ción de área selecta (SADIFF). 

Sabemos que todos los instrumentos ópticos tienen 

una limitación básica debida a la difracción de la apertura 

de la lente. Si dicha apertura subtiende de un ~ngulo de 2A 

desde el foco, dos puntos adyacentes no pueden verse separa

dos si la distancia entre ellos es menor que¡(lfmite de re 

solución) que viene dada aproximadamente por: 

~ )./sen" 

con el mejor de los microscopios¡& se aproxima al lfmite 

teórico deW°/2 y por lo tanto se espera que.¡ sea del orden 

de la longitud de onda~. Esto es aplicable a un micros

copio electrónico donde A está dada en términos del volta

je de aceleración V y corregida re la ti vi~ltc.¡ww.nf.t. ra'C': 

l.• li\(.Lme ~t. (l •f.~/.iM.C'-))~ 
ya que 

Algunos valores de l. para los potenciales comunmente usados 
o 

son: .YJlli )..(A) 

50 0.0536 

100 0.0370 

200 0.0251 
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Por lo tanto, teóricamente, con aumentar el potencial de 

aceleración aumentaría la resolución hasta distinguir indi

vidualmente los átomos y detalles de su estructura. Des

afortunadamente no es así debido a que todas las lentes 

tienen aberraciones. 

2.2.3 Aberraciones 

Sólo mencionaremos los puntos relevantes de las 

aberraciones qüe se presentan en las lentes electromagn~-

ticas (1 y 2). 

a) Coma: proviene de diferencias en la distancia focal de 

los rayos que inciden en la lente haciendo un ángulo dis

tinto de cero con el eje óptico; la imagen de un punto 

sobre el eje óptico adquirirá una forma elongada (pare

cida a una coma). Esta aberraci~n se elimina por comple

to alineando el haz y corrigi~ncfo_Ja dependencia axial 

del campo de las lentes. 

b) Curva del Campo: consiste en que las distancias focales 

de puntos fuera del eje óptico n.o son iguales, los dis

cos de confusión mínima no. esta~á én el mismo p·lano, 

sino en una superficie curva, y por lo tanto la imagen 

no será enfocada en un· plano.', ·.Se corrige de la misma 

manera que la coma. 

c) Distorsión: se manifiesta como de~ormaci}~n de la imagen 
,1 ,,".'.' 

causada por defectos en la geometrfa de hs 1 entes. Su 

corrección es análoga a la coma. 
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d) Astigmatismo: es causada debido a que las lentes no son 

axialmente simétricas, entonces la imagen producida por 

ellas es más definida en una dirección dada. Para co

rregirla se les añaden electroimanes a las lentes, pro

duciendo pequeños campos elípticos controlables indepen

dientemente. 

e) Aberración Cromatica: se dá cuando los electrones que 

forman el haz no tienen todos la misma longitud de onda, 

al pasar por la lente se refractarán de manera distinta, 

dando lugar a variaciones en la distancia focal. Si el 

voltaje de aceleración V del microscopio cambia por AV 

el cambio en la distancia focal Af está dado por: 

Af/f .. K AV/V 

donde K es una constante cercana a la unidad. La medida 

del msco de confusión alrededor de la imagen producido 

pOf' el cambio Af es equivalente a un disco de radio 4r 

en el plano objetivo dado por b. r =et.Af. Para que la 

aberración cromatica no afecte la resolución del micros

copio es necesario que este disco sea más pequefio que el 

poder de resolución. Se corrige escogiendo adecuadamente 

las aperturas 6el sistema objetivo y teniendo un haz al

tamente monocromático (li.V/V sea muy pequeño). 

f) Aberraci~n E~f~rica: esta aberración no es corregible, 

corresponde a la dependencia de la distancia focal con 

la apertura para rayos no paraxiables. Los rayos margi

nales se desviarán en su refracción, en tal forma que 
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serán enfocados antes delfoco de los rayos paraxiales. 

Vemos entonces el compromiso que existe en escoger ade

cuadamente la apertura de la lente (que llamamos anterior

mente B). Vamos a tomar a.¡ como una medida del disco 

de confusión. Debido a que por un lado el poder de re

solución aumenta de acuerdo con~,.">-¡ .. , y por otro lado, 

si se incrementa /j , el radio del disco de confusión cre

ce como,8 3 ; tenemos entonces que encontrar el valor de 

la apertura óptima que minimice: 

donde Ce se conoce como coeficiente de aberración esfé

rica y tiene valores típicos de 3mm para las lentes usa-

das en el microscopio electrónico. Un valor aproximado 

es ~:J X/ 4¡cell 4:: 0.005 rad. Sustituyendo nos dá pa

ra V = 100 KV: 

.¡ min ~ ""3t4 e i14~ i n A 
""' e ..,. • 

2.3 DIFRACCION DE ELECTRONES 

Supongam,os que un haz de electrones incide perpen

dicual rmente a la superficie de la muestra que es un sólido 

cristalino ,erfecto. Podemos visualizar al haz como ondas 

plaRas cuyo frente de onda es paralelo a la superficie del 

crht•l y se aueve con una velocidad de fase. constante: e~--

haz se 4ifractari en el cristal de la mis~a forma que lo 



35 

hace la luz monocromática cuando pasa por una rejilla. Ya 

que hablamos de difracción. es. ~onveniente ·ejpl1ca~ algunos 

conceptos claves (4 y 5). 

2.3.l Ley de Bragg, Ecuaciones de 

Dispersión 

La ley de Bragg nos dá la condición para que haya 

interferencia aditiva de la radiación incidente. la cual es: 

2 d sen Q = nA 

donde d es la distancia entre los planos de la red, Q es el 

ángulo con el que incide el haz primario formado con la su

perficie del cristal. Esto es porque la interferencia adi

tiva se encuentra cuando li diferencia de caminos ópticos 

de la radiación dispersada por los planos sucesivos es. un 

número entero n de longitudes de onda 

La reflex~ón de Bragg sólo ocurre para l~ngitudes 

de onda).'!-2d, por lo que la luz visible no se puede utilizar 

para hacer difracción en cristales. 

La deducción de Bragg suministra la idea de la in

terferencia construcitva de las ondas dispersadas por cargas 

puntuales situadas en los nodos de la red espacial. Cuando 

n:is interesa la intensidad de la dispersión por una .d.istri

bución espacial de los electrones dentro de cada celda: .• te

nemos que realizar un análisis más profundo. El pY"o2'edi.;; 

miento de Laue consiste en sumar las contribuciones de las 

\ 
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ondas elementales dispersadas por cada elemento de volumen 

del cristal. 

Cuando se tiene un sólo ¿en~ro d.ispersor, digamos 

un único electrón, la radiación dl~~~rs~da puede expresarse 

como Aexp 21f~(kL - wt). dondes es una distancia medida en 

la dirección en que ha sido dispersada la radiación, y k es 

la dirección de la radiación incidente. Sin embargo, si en 

vez de uno, tenemos dos centros dispersores, es necesario 

tomar en cuenta la diferencia de.fase 0r' con lo cual la 

dirección dispersada debe escribirse como: 

A partir de la figura 16 se encuentra que la diferencia de 

fase estará dada por: 

donde A~. el vector de dispersión, se define como el cambio 

experimentado por el vector de onda k: ~~ k'. 

• • • • 
• • • 

k 

Figura 16 
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Si consideramos un pequeño elemento de volumen dV, la radia

ción dispersada será: 

A exp l2Tt (ks - wt) + i~r1 ! <rl dV 

donde 'i (r) es la densidad electrónica dada por la relación 

{ _!(.!:_)dr-= Ze. Así. la razón de amplitudes entre la radia-

latomo 
ción dispersada por un centro dispersor y un elemento de 

volumen dV esCS(.!:_)exp(21r~A1·!.> dV, y por lo tanto. la am

plitud dispersada por un átomo será: 

f = ( _ ~ Cr.l exp(Z'St .9.·!:> dV 
Ja tomo 

Además 2senQ/')..= 1/d = Ak = g y entonces 21f.9_·!:. 

= sr cosQ' siendo Q' el ángulo entre 9.. y .!:. y s 

41JsenQ rcosQ'/~ 

41fsenQ/A • 

Si el dispersor es esféricamente simétrico~(.!'.:.) 

que es la amplitud de dispersión para rayos x. 

De la teoría de dispersión sabemos que: 'f-= 
-Y. incidente +lf- dispersada donde la función de onda dispersa-

da se expresa en términos de la onda esférica incidente y 

la amplitud de dispersión f(8,<e,), de la siguiente forma: 

'!-dispersada = f(8,f()exp(2V'ikr)/f" 

con it,.~), .!.'i'""·'" r v(r¡,) e.~p (:i.iri.t~·~) ·.r.:1 cltt 
~7. J 

Para el caso particular de electrones, el factor de disper

sión se define como: 
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siendo fx la amplitud de dispersión de rayos x y Z el núme-

ro atómico. El factor de dispersión atómica queda como: 

donde debido a la simetria esfirica del dispersor~ se ha 

omitido la dependencia en~. 

Para 11 ega r a una expresión para el factor, de es';.: 

tructura de la celda unidad, no debemos restrtng};noi;'ú~\"." . - -.. - .. -·· --,.--_·--.-, ._. 

camente a la dispersión coherente,debida a unátonioaislad()~ 
·:·::.,,· 

·.- -:- ' ·, .. : ... •,._; '' .. ,!;· ·-.·.';'---

sino que debemos considerar la correspond1erite a los~átomos 
que constituyen la celda unidad del cristal. De tal manera 

que, haciendo uso de la expresión encontrada para el factor 

de dispersión atómica, obtenemos que: 

e.. 1."r .. 'f' ~ r 1." te) e-1. ... i:. 1 · r~ :. 
A.. -:. L- t 

Y' ~ 

donde 
"f(t), t:l-9-) e.-~iti.~·!'t 

es el factor de estructura de la celda¿unidad. 

Ya que el cristal es un~ repetición de la celda 

unidad, consideremos ahora n.C:el~as,'.~n.it~'ri'as, .con las cua

les se obtiene que, para la amplitud dispersada 
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donde Fn es el factor de estructura de la n-ésima celda y 

r = t'l,g. + V?t \!;.> +YI~ ~ es el vector deposición dado en función 

de los vectors de traslación de la ~ed ~· l• ~·y los nGme-

ros enteros n,, n.t' n 3 . De tal. manera que si definimos _g_, 

el vector de la red recfproca, para una familia de planos 

(hkl) tenemos: 

"" = ¿_ ~Wl e. )t. p \- 2. it ~ t vt, h + n t. ~ + rt ~ J.}} 
>'-'~ "' 

para la cual ocurrirá un máximo cuando la suma n,h°'Vlt~H1~.t 

sea entero, es decir cuando~-~= h, .9.·Q ~ k, .9.·~· = l. 

Estas ecuaciones se conocen con el nombre de ECUACIONES DE 

LAUE. Entonces 

z:. ti: le) '-~P ~-iwi.(hU-:+ kvc:~1w¿)1 
l. 

donde tt~ 1 1]~ 1 w.:i son las coordenadas fraccionarias 

del i-ésimo átomo en cada celda unidad. 

El factor de estructura no es real, la intensidad 

de la radiación dispersada encierra f;f*, donde F* es a.l 

complejo conjugado de .F. Nuestro interés:.radica 'en los ce

ros de F porque entonces no hay i ntensi dád ·en''}:Jftf. ~ef·l ex.ión 

_g_ permitida por 1 a r~d espaciar:' El f·actor,'de·;;~ktrÜC:tÜra 
- .- - ~--·- --- ~---·--0 ;,._:_c-.. _~~;~;~'-c(o::.;_,.+::~'~:~~;l~-~;;_;'~:~·{~~-~:~.::~ .::~_' -~~."._ .': :, 

se anula en algunas reflexiones permitidas por~}a\n~Cl·e~spa-

cial y la falta de refiexioneS' 
~ \".';:<: 

ay~.d~ ,ª:~.1~~;·~.e~~J~~i'h¡¡,ci,6ir de 
-·-, ·: --.- ,:;-;-<.:f--->"' 

la estructura. . .. ;::.:.:.·· {(¿ ··· 

Para la red fcc tenemos~'qJ~ F{h~l) .. '}~~c·'ll:'~·a los 
,'.--. .. ... '.~· ·- . . : - ·". ',·. . -

índices (hkl) enteros pares o impares; pero si solamente 



uno de los enteros es par F(hkl) se anula. Para la red bcc 

se encuentra queJ(hkl) = 2f si h+k+l es un entero par y 
,,, 

F(hkl) = o pafa'EtUk'-f:f'.\mpaf~ X:,pahi<cristales HCP (hexago-' 

nal compacta) las' feÚ~xiol'l~S no son permitidas para h+2k=3, 
.'~ •',' 

l impar. 

2.3.2 Esfera éfe Ewald 

La condición de difracción es k = ~o~·=~+~. 
donde G es el vector de la red recíproca. Entonces 

por lo tanto 

Puede demostrarse que (6) es equivalente a la 

ecuación de Bragg y es conveniente considerarla como la 

( 6) 

condición de Bragg. ~n el espacio de Fourier, las reglas 

de selección i = k' y k'= k +§tienen el significado geo

métrico indicado en la figura 17 . 

• 
• • • 

• • 
• • • 

• 
4 4 

/ . • 

Figura 17 
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Los puntos de la parte derecha presentan puntos de 

la red reciproca del cristal. Si se dibuja una esfera de 

radio k = 211'/'),, con el centro en el origen de ~· Se forma

rá un haz difractado si esta esfera pasa por cualquier otro 

punto de la red recfproca. En el dibujo la esfera pasa por 

otro punto distante del extremo de ~ el vector de la red re

cíproca Q. El haz difractado lo hace en la direcci6n.~'='J5.+&. 

Esta construcci6n se conoce como la. Esfera de·Ewald'; 

:-::::-

2. 3. 3 Desviación de la Condici6n d~ Bt"agg· ···· 

Si consideramos que el cii.stil contiene M3 celdas 

primitivas entonces la suma .sobre mnp lo está a todos. Jos 

M3 puntos. En tres dimensiones tendríamos un cristal con 

Mx' M
1

, M
2 

celdas en x,y,z respectivamente. De (Ba) tenemos 

elevando al cuadrado la intensidad en el punto de difracción: 

Si queremos ver cómo se distribuye la intensidad 

del haz difractado al rededor del punto .§.. desviémos un poco 

de él haciendo .§.' = Q + &.§. donde 

~ ~ :: ¡ ~ Q:.. ~ ~ ~ s.~ + & 't ~..,, 

siendo a*, b*, c* los vectores de la red recíproca, entonces: 

análogamente 
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ya que h,k,l son enteros la ecuación (10), cuando estamos en 

§_',nos dá: 

Si graficamos la componente x de esta ecuación, resulta: 

Se tiene un máximo cuando.¡= O, con lo cual se 

cumple la condición de Bragg, y el primer cero se encuentra 

en ~- = 1 / H x , es de c i r , l a ex ter.si ó n del punto di frac ta do en 

una dirección es inversamente proporcional al tamaño del 

cristal en esta dirección. 

Esto quiere decir que la esfera de Ewald tocará a 

puntos de la red recíproca que no cumplen exactamente con 

la condición de Bragg, es decir que vamos a obtener haces 

difractados con intensidad apreciable aunque nos desviemos 

de la condición de Bragg exacta. 

Una medida de esta desviación es el v~cto~~~· que 

se define como aquel que va desde el punto §.~de~'qa red~re

cfproca hasta la esfera de Ewald en la di~ecCÍó~~~~p~~df
cular a la superficie de la muestra (fig. 18). Puede haber 

dos casos: 
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1 

Figura 18 

SG)O, el punto nodal G cae dentro de la esfera de Ewald, 

y sG<o. ~está fuera de la esfera. Se observa además que 

la desviaci6n del ángulo de Bragg es: 

2.3.4 Formación de un Patron de Difracci6n 

Un patrón de difracci6n contiene básicamente dos 

tipos de información:• 

1) El arreglo espacial, definido en funci6n de los valores 

de las distancias que existan entre el punto central y 

cada uno de los otros puntos de difracción, y los ángu

los que se forman entre las lfneas que van del centro a 

cada uno de los puntos. 

2) Las intensidades, dadas en valores comparativos a la co

rrespondiente al punto central y los otros máximos que 

ocurren en la difracción. 
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Debido que para cada punto de la red recfproca hkl 

habrá un correspondiente punto opuesto nKT, y ya que el pla

no de la muestra es normal al haz, el patrón de difracción 

se mostrará como un sistema de puntos simétricos a través 

de las lfneas vertical y horizontal del centro. Esto puede 

ser explicado como sigue: si un eje de zona del cristal hace 

un pequeño ángulo con el haz, cuando es visto a lo largo del 

eje, los planos se verán sobre las orillas y aparecerán como 

líneas. Si el haz hace un conveniente ángulo con cualquiera 

de estos planos, habrá un punto correspondiente en el patrón. 

Esto ilustra el cambio de forma del patrón con un cambio en 

la orientación del cristal. 

Los patrones mencionados son tfpicos para un cris

tal, si el haz electrónico es bastante ancho o_ la medida 

del cristal es muy pequeña, tal que la iriters~cci6n de mu

chos cristales orientados aleat~riamente (muestra policris

tal ina), el patron de-difrac~f6~esÜhechcfae<cúncsistema de 

puntos correspondientes a la orientación de cada_ cristal, 

tal que mergen una serie de anillos concéntriccii cuyos diá

metros corresponden a el espaciado de los plano~;reflectan

tes permitidos en~l cristal. 

2.4 CONTRÁSTE:EN EL MICROSCOPIO ELEcTRONÍCO 
- - :~~::;,,_;;_,~~~-:--'- ~~=:;\+- -· - ~, __ , .. __ . ~-"---.T.-·-_ :~·~L~-;;::~~;-~-'~ 

-,, ·---:~-~--~·. ·-- -~,<'~.~;:.-·.). . -·.)"" 

El ,cci~traste>d~. la imagen puede ser produddo por 

varios mecanismos /'~~Üeéle •dep~:~den ~rfá~-a~~~te ~e l~s con-
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diciones de operación del microscopio, tal como la orienta-

ción de la muestra o del desenfoque de las lentes objetivas. 

Nuestro propósito es describir matemáticamente 

los hechos que ocurren cuando el haz electrónico interactúa 

con el cristal. En principio, el problema está resuelto si 

se encuentran las soluciones a la ecuación de SchrOdinger. 

Para el tratamiento m•temático de una onda electrónica que 

pasa a través efe üll. cr.f~.tal, .exts.tE!n. dosa.proximaciones: LA 

TEORIA CINEMl\HCA ·,Y .LA TEORIA 
- ,::;>:-~--"-~ ~-

2. 4. 1 La TeorÍá. e·; námÚÚ:a • 

La priemra a;ro:~~·a.ct6n, llamada teoría cinemáti

ca, fué propuesta en 1960 por.Hi!'sch, Howie y Whelan (1). 

y es importante porque su~~elati~á sencillez pone de mani

fiesto los hechos relevantes.del fenómeno. Su región de 

validez, sin embargo, es.~~eductda. La principal restricción 

la impone el hecho de no considerar la interacción entre el 

haz transmitido y el haz difractado, lo que dá origen a con

tradicciones que menc]onaremos poJteriormente. 

Las suposi¿i~nes'e~vueltas en la teoría cinemáti-

ca son: 

1) El haz incident• no está exactamente en la condición de 

Bragg para refle~iones asf que la intensidad difractada 

es pequefta comparada con la intensidad de1 haz transmi-

tido. La intensidad incidente es tomada como unidad, así 

que si 1 es la intensidad difractada, la intensidad del 

haz transmitido es I-1. 
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2) La aproximación de "dos haces" es usada, es decir se asu-

me que Onicamente un haz difractado (junto con el haz 

trasmitido) es excitado en el cristal. 
~- . 

~ . ' ... ~.-.. ·. ' . ' ' 

3) El cristal es muy delgado en ládirecCi6n~~F:;~a,~'iné:1..; 

dente, así que se desprecia la disp,~Bie:rj;~a5úpl'~ y la 
... -·:_,,~~;·,:;:e; - __ :.._::_:~ -.;~ ;;~;-:'~~ -~i :;:-:: .'. .'' , 

absorci6n. 

De este modo, en esta teorfa tenemo's qut:i:;éhllsi<i~rar tres va-
- '·. ' - _-

riables: la orientaci6n de la muestra'con :~~spectoºal haz 

incidente, el espesor de la muestra, y la desviaci6n de··la 

condición de Bragg. 

La intensidad del haz difractado que sale de la 

superficie inferior del cristal de espesor d es: 

1~ : 1 .;'!l \ L : 
~~~~1t"Sid), 

~;- ~f (.&.1) 
de la cual se ve que lg depende de las variables Sg y d. 

término Sg nos describe la ori en tac i ón exacta del cristal 

El 

con respecto al haz incidente y l/(g• que tiene dimensiones 

de L-l, se conoce como la DISTANCIA DE EXTINCION. Si mante-

nemos constante Sg y hacemos variar d vemos que lg se anula 

cuando d = n/Sg, con n entero, y es m5xima si d = (n + 1/2}/Sg 

y tiene el valor lmax = 1/(S~). 
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Ahorii, Si Sg es variable con d constante, graficamos lg vs 

Sg y nos resulta: 

Debido a las oscilaciones de la intensidad de las 

ondqS a través del cristal. cualquier defecto plano inclina

do, o en la superficie del cristal dará lugar a franjas de 

extinción, así que para fronteras de grano, fallas. hoyos y 

cuñas. las franjas serán observadas como muestra la figura 

19. Esta figura es una representaci6n esquemática del ori

gen de las franjas de contraste en imágenes de cristales, 

mostrando 1a pdrte superior una secci6n transversal presen

tando las oscilaciones cinemáticas de la intensidad de los 

haces difractado y transmitido, la periodicidad de la pro

fundidad d' = s9! AB es una frontera de grano o falla de a

pila~fento, CD una cuña y E un hoyo. La parte inferior de 

la figura es una secci6n normal al haz. representando una 

imqg~n de campo claro en donde se pueden observar los con

to~n~s de extinción f. 

Si n es el número de franjas. el espesor de la pe-

líc~)a delgada en la n-franja es d'n. Similarmente 
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d • = (w/tantC)M, donde w es el espaciado entre las franjas 

medida de las fotograffa, H es la a111pl ificación y e(, es el 

ángulo entre el defecto plano y la normal a la superficie de 

L l ~11'! ¿~,c.J.:..ch .. 
<.~~Qu.,Jo.d::. l) 

4---------~~ E - - - - - - - .- ' 1- - - -- - _, - J ~ 
,_ - - - ¡-1 -t -

l¡ 1 '··~' 1 1 
' 1 1 1 -u; 1 1 1 

~ 
1 
l 

~ ' t {f t t 

Figura 19 

la muestra;· tPor supuesto> las~frari.fli:sf~o;o"son observadas 

cuando el defe'cto plano es perfeéta111e'nte normal o paralelo 

a la superficie del é:rÍ~taL'. · ..... ·~··· 
;:·.· <>-··.: 

Cuando el' crist~l es~~¡un espesor uniforme, a me-

nudo puede ser doblado coín.o. ~esultado de un manejo descuida

do de la mtiestr~·. conto~nos, debido al doblamiento son obser

vados. La .orientac16n' de estos contornos dependen de la 

orientac16n de la mue'sfra' y, por lo tanto, no son continuos 

a travé's de la frontera de· grano. Cuando la muestra se in

clina, estos contornos.se d~splazarán a través del campo de 

Vi Sta. 
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La falla más importante de la teorfa cinemática la 

detectamos cuando se calcula la ecuación (24) cuando estamos 

exactamente en condición de Bragg (Sg 

intensidad del haz difractado como Ig 

O) lo cual nos dá la 

(Wd/f.
9

) 2 que no es 

válida para d)~ ~a qire f!C>S daría una intensidad mayor que 

la inicial. Se tienen problemas cuando se utiliza la teorfa 

para predecir la imagen de defectos cristalinos tales como 

dislocaciones. 

2.4.2 - La leorfa Dinámica 

La teorfa dinámica fué propuesta;porHowie·.y·Whelan 
: '/'; 

en 1961 y es usada actualmente como la base·detlldas.las in-

vestigaciones en mi croscopfa electrónica/' ;L_·/· 
El hacer la aproximaci6n de Born al solucionar la 

ecuación de Schr~dinger, implica no .considerar la interac

ci6n dinámica entre los haces. La base de la teo~fa diná

mica es tomar en cuenta la interacci6n entre el haz inciden

te, la red y los haces difractados entre sí. Considerando 

la aproximación de dos haces se calculan las intensidades de 

los haces difractado y 

19\\'t• ~ 
~ .. 

' ~ \ : i 

transmitido, resultando 

~t.V\ ( T d. ~!i) 
( ~~ ¡r):l.. 

\ ~. \1. 

ser: 

Este resultado es igual al cinemático cuando nos 

desviamos mucho de la condición de Bragg. Cuando ~g = O, 

Sg = t g1 con lo que se elimina 1 as complicaciones ci nemáti-
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cas. 

Graficando la variaci6n de la intensidad de los 

haces en funci6n del esp~SOT' .t~":emos: 

¡ 

De aquí podemos deducir que las intencidades de los haces 

transmitido y difractado son complementarias y el haz trans

mitido decae a cero cuando Sg = O en una distancia g/2. 

por eso g se llama DISTANCIA DE EXTINCION. La distribuci6n 

de intensidad alrededor de un punto de la red recíproca es: 

/ 
/ 

__ -'lo....._.l.L-~~~-'-~-.::..t..~....::...'-li.a.;:;-..s~ 
~ 2/t;'l )4 

Vemos que la máxima intensidad corresponde para Sg diferen-

te de cero y la envolvente tiene un semiancho de 2/ g inde

pendiente del espesor del cristal. 

Las variaciones de la intensidad de los haces di-

rectos y difractados en la posición reflectante son mostra

dos esquemáticamente en la figura 20. 
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HCl.1. 

j) ~ ti":c.1 ole; 

Figura 20 

En este caso los cristales de espesor (m + 1/2)~0 • 

tendrá intensidad transmitida igual a cero, mientras que los 

cristales de espesor m~a tendrán intensidad máxima cuando 

el haz incide en ángulo de Bragg. Así para cristales en 

forma de cuña, horos, fronteras de grano y fallas a lo lar

go de un plano inclinado, franjas de igual espesor serán 

observadas en la imágende campo claro tal como a l()_larg~ 

del defecto plano ad (fig. 20) y profundidad ac,c, etc. las 

franjas se muestran blancas .y, aunque los detalles de la 

teoría cinemática y dinámica son diferentes, el significado 

cualitativo son similares. --Pero la teor.ia dinámica predice 

que las franjas se observan s,Í~lllpre iguales, independiente 

del espesor, co~a §u:~·;:riü··:e'@·(~j}ó~c¡úE! 'cuan'do el .cristal es 

dem" 

1 

ado ::::•1M}!l~~~~Ri~:~~~~~:~~:~~l~i~f ~~J~;eoto 
no se ha i nél Úido>ievenfoi\i_h,~1'.ás.t.i cosi._que ~üái e~~ll dar 1 u

ga r a una dismrriucttin en ías ·T~terisida'éle's áe':'}d~\¡i'¿~s. 
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2.4.3 Absorción 

H. Yo:;hioka (8) fué el pr:imero en sugerir que el 

efecto de absorción se podría intfoducir sumando un término 

imaginario al potencial cristalino ·en fornia análoga a lo que 

sucede a las ondas electromagnéticas ·cuando viajan en un me

dio con Indice de refracción compl~jo. 

Podemos explicar las observaciones si en la teoria 

de dos haces introducimos la absorción selectiva de las on

das de Bloch, lo que significa hacer las siguientes trans

formaciones: 

Factor de Dispersión AtDmica: f (&) ~ f (e) + i. f 'Ce) 

Potencial Cristalino: ll-i ~ \)~ t l. lJ ~ 
Distancia de Extinción: ~~ ~ s,, + ~~~ 

Esto causa que la onda de Bloch, cuyos máximos es

tén entre los planos dispersores, pase con mayor facilidad 

QU'! l.a otra ( fi g. 21: la onda 2 se absorbe más que 1 a onda 

1). 

• • • • • 

• • • • • • • • • 

Figura 21 
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Procediendo en forma análoga para encontrar las 

Partiendo de (33) podemos graficar la intensidad del haz •. 

tanto transmitido como difractado en función del espesor 

del cristal, haciendo ~~ =~L resultando: 
1 

~-º :''\ 

1 
I 

__ .......,......_~----~ ....... ~--~~-.J~Q 
i ~ ..) "1 5 '1J 

Comparándola con la gráfica análoga de la teoría dinámica 

sin absorción se observa que la intensidad se amortigua, 

entonces los contornos de extinción son atenuados rápida

mente en las regiones gruesas del cristal. 

La distribución alrededor de un punto de la red 

reciproca para un cristal de espesor constante d = 4~g es: 

. (\ ' 

""'-/"'-..... /\ / ·, / , \ ,-\ ' 
- \ 1 \ /\,,.. 

--~-------------'.:i...i:.-.---+--------'--1-----~--'-v_1 _\.~·-__ ......._ ____ ,_'-__ -p )f. 
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de donde se deduce que las amplitudes de las oscilaciones 

decrecen cuando $e aumenta l~ abiorci6n, efecto directo de 

la absorci6n preferencial de=:·ra·~nda2;.<rambién sededuce 
.'~·:_---,'..:·--··.·<.' ·:·· - -

que las imágenes de campo tlaroya n6 son sirn~tricas. pero 

las de campo oscuro si lo son. Esto tiene extraordinaria 

importancia en la práctica ya que nos asegura que el con

traste será altamente dependiente tanto de la magnitud de 

Sg como su signo. Esto se presenta en imágenes mejor con-

trastadas cuando Sg~O. 

2.4.4 Efecto de lnclinaci6n de la Muestra 

Ya tenemos bien claro que la mayor contribuci6n 

al contraste de las im§genes de nuestras cristalinas es de

bido a la difracci6n. La inclinaci6n de la muestra. por 

lo tanto, puede producir contraste en una orientaci6n y no 

en otra. 

Un alto contraste se obtiene siempre que hay fuer

te difracción de Bragg; por ejemplo, cerca de los contornos 

de extinción. Estas son las áreas que deben ser vistas con 

cuidado si se espera encontrar hechos de interés. Así. du~ 

rante la inclinación, como los contornos de extinci6n se 

deslizan a través del campo de vista, efectos de coritr~~te 

pueden mostrarse en las áreas donde previamente ellos e~an 

invisibles. 
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Inclinando la muestra ayudará a producir una posi

ción de difracción fuerte; entonces todas las áreas que apa-

recen opacas, inclinandolas unos pocos grados, apareceran 
• 

transparentes. Esto nos servirá para observar fronteras de 

grano, ya que si un grano ~stá en condición de Bragg y sus 

vecinos no, éste aparecerá bri 11 ante mi entras 1 os" Crem.is se-

rán oscuros. 
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CAPITULO III 

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

La parte experimental de esta tesis comprendi6 de 

dos secciones distintas: la pre~aración de muestras para la 

investigaci6n microsc6pica y la investigaci6n microsc6pica 

misma. 

3. 1 LA PREPARACION DE MUESTRAS 

La preparaci6n de muestras del material que se es

tudi6 utilizando microscopfa electr6nica consisti6 de tres 

pasos: 1 a preparaci 6n del material. el corte y la producción 

de pelfculas delgadas (thin foils) por pulido electroqufmico. 

En el §rea de metalurgfa del Instituto de Ffsica 

se ha diseñado y construido una mSquina de termofluencia de 

esfuerzo Q"' constante pira experimentar con aleaciones me

t~l icas. La figura 22 muestra un dibujo esque~§tico del 

aparato; las variables que puede controlar son el esfuerzo, 

la temperatura y la atmósfera. En este aparato, la probeta 

es elongada a una carga constante y la vairable dependiente 

es la deformación pl§stica la cual se registra co~o función 

del tiempo. 

Actualmente s.e esU estudiando el C:rec.i~:ient~ di-

fus i vo de ca vi da des i ntergranulares en Cribte·~ <sé~ett:l tra

bajando con un método de implantación de cavidades utili

zando únicamente termofluencia. 
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Figura 22 

Antes de realizar la prueba de termofluencia por 

medio de la máquina arriba mencionada_, la probeta se somete 
::~.\_·,·_:._';' - :'._··!"<!•"'<.:~·. _· 

a un tratamiento tér"mico,- el cuaF-sirve·º~paril;.ztiacer crecer 

el tamaño de grano y eliminar la maY<?rf~-}l~?Sos, defectos 
·.·.··; 

cristalinos. Este tratamiento consiste--~riJ~trC>ducir la . -. - - ' .·/ 

probeta en un tubo de cuarzo a 1ooo~t~ff' es'pacio de dos ho-

ras, operaci6n que se lleva a cabll.ien;·'li~-vado de io- 4atm 

para evitar 1 a oxidación de la• p~ob~~;~B;· La prueba de ter

mofl uencia se realiza en tina atm~-~f~r~:·r~d~J-~¿rade 90% N2 
·-~·'·_·-.=-:e;'_ --~-- -- ~-

y 10%H2 , estabi_rizando la teinperatura en 730.ºC; y se la 
.,_ .. ~· ' . ,. .· . 

aplica un' esfu~~:Z-~·,·(¡~-7JtPa·hasta, por lo general, producir 
. --.; .- ·.· . 

1 a fractur~ d~ \~ probeta. 

Al final del proceso tenemos una probeta con mi

crogrietas o cavidades. De esta probeta obtendremos la lá-
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mina de donde produciremos muestras de l cm de largo por 

0.5 cm de ancho (fig. 23), siempre conservando la dirección 

de la línea del esfuerzo, que someteremos al electropulido 

para terminar con una pelfcula delgada. 

r--------r:t 
.-- - --- -- - w,' --
L..-- - - - - - - - _ú.l'/.¡ 

Cc. ... t.z. ro..~ froJuc..~(' 
(o. " \Wl.q__c,~ "::>, • 

Figura 23 

),..; .i.c.O.. 
- -> d~I 

c-;.~l"i.ú. 

Al hacer estos cortes de la proebeta, para.obte-
, .. - . ' 

ner las mue0fras; se•debe de producir el menor daño posible; 
,. - - '· . . ... 

por lo tanto.nóse'cleb~n de hacer cortes mecánicos ya que 

nJS introdiJcefr~i~loúi~on:s en la muestra. 

Cil i dado del maf~'f~~+ da e,l mi SmO res u 1 ta do. 

·. ; ·- ' 

El ~areJo des-

Para' é~itar 

ésto, ut1112·~yg~~%fr.~~¿#tacl0ra de 1111o:AGiEPOfs'~rry~~iun·: 
cionamiento ;¿ba~a sob~e la te~nologfa de_perie~r·a.Ú6npor 
electro~~o.~i~n.> •. .·.· .· .-.. ••· >i'·.::r ) 

· ••E\•-.·· ~/';·~~ipio)_.d~-·· la pené trác\6n:/;~r ~t~~-~f~~·~Í>s i ón 

es sene i_ 1.1 o': '.1a ~ieia a, co rfa~ .f{e\'íln 'ci'./(él e'ctfodos )····•se 
, ,. ,, ":·; 

col ocª" ··e,n ·po~;~'-1;~1:·A11(:~.~:-~F~~~~-?··;.~;-ei~}~i§f.is~ªá;tj u'.~i-fa~:s ¡('to-

::~· :~;'tt~S&~~1~tl~f ~~~~ii1t~i~~l~~~1i~~:::t::::: · 
cerrar el '¿;~c~Úo.se 'prbciüt~'•u'n;>aú'e~e~·cfa·cíe potencial 
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entre ellos haciendo saltar una chispa. En el proceso se 

produce calor que causa la evaporación de la superficie de 

la muestra cerca del electrodo. Al sucederse descarga tras 

descarga se formáu~ cráter.y el. resultado es una remoción 

constante de mat~;J~l'é~;·Ía superficie de la pieza a cortar. 

Prod~ci·~~s<cle; este modo muestras con un espesor 

de aproximadamehfe·~.~ mm con un mínimo de daño. 

Las mLÍest.ras metálicas son transparentes a los 

electrones cuando tienen un espesor del orden de pocos angs-

troms. Para correl.ac'ionar las propiedades de las muestras 
' ' 

volumétricas co·n:.]as·~.structuras que pueden observarse en 

las películas deTgadas es necesario adelgazar las muestras 

sin modificar o dei'.trtlir su estructura. Esto puede obte

nerse por varios métodt>s (1) (ataque químico. bombardeo i6-

nico, etc.). 

El electropulido causa una perforación sobre la 

muestra y las áreas cercanas a la perforación son transpa-

rentes al haz electr6nico. 

La dificultad en producir películas delgadas de 

metales es generar un removimiento uniforme del metal de to-

da el área de la super-ficie de la muestra. Para lograr es

to, la densidad de corriente en todos los puntos de la mues-

tra debe ser la misma, ya que a densidades de corriente ba

ja, las orillas de Ja muestra se pulen preferentemente, 

mientras que a alta~de~sidades de corriente el pulido pre

ferencial ocurre e~~l ~eniro. 
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La decisión de cuando se debe parar el electropu

lido es usualmente obtenida con la experiencia ya que es 
o 

diffcil medir un espesor de 200 a 2000 A. El criterio usual-

mente empleado es pararlo cuando aparecenpequeños hoyos, las 

áreas cercanas a los hoyos son bastante delgadas para ser 

observadas por transmisión. Si el electropulido continua 

después de aparecer los hoyos, la distribución de densidad 

de corriente es modificada; los hoyos se agrandan y las 

regiones delgadás desaparecen. 

Nosotros producimos ataque prefencial en el cen

tro, rociando HN0 3 en solución con alcohol metílico (en 

proporción de 6 a 4) utilizando una jeringa (método de la 

jeringa). Asf se produce una "cazuela" y el electropulido 

genera pelfcula delgada con una perforación en el centro. 

El arreglo experimental para electropulir una muestra se 

presenta en la figura 24. 

Para estable.cer las condicjones g'ª e!e~c_trop~lido 

es necesario obtener 1 a relación corriente~vol taje para el 

electrolito y el material que ser~n ~~adri~. EXÚte una re-

laci6n clásica, que se muestra;~~ ·i,~ .. fi~'IJr;á:ts~ La zona 

plana de 1a curva ·dá.· ei<.rangacie:.~ri)taT~··~e~~'Sarfo para 
' . ,·;:,:···,, ". 

electropulir Esta ~rfffc~ ~~;~tiifehe;~a :¡¡~~ .c:i erta tenipe-

ra tura ... ~l.··~·ª riel~;, és~~isE!;~cid'i.f ié:
0

a;\a;c:'úrva en' Ja zona p la

na. Las coridic ion~~ \~~da~:·P~·ra;;elect~opui ~rl as muestras 

de cobre fueron: 
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B Batería 
... - A " Amperímetro 

V Voltfmetro 

p Muestra 

e Cátodo 

R = Recipiente para 
el electrolito 

E Electrol i to 

T Baño de tempera-
tura controlada 

Figura 24 

ELECTROLITO: 90% Acido Fosfórico (H 3Po4) y 10% H2o 

CATODO: 

VOLTAJE: 

Grafito 

2.5 V 

DENSIDAD DE CORRIENTE: 

TEMPERATURA 20ºC 

O.l amp/cm2 

OBSERVAC!ON: Al parar el electropulido se lava 
con agua pura. 

b"~º para 
\l'lAlim i.t..,lo 

Figura 25 
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3.2 OBSERVACION CON EL MICROSCOPIO 

En la realización de las observaciones se usó un 

microscopio electrónico JEOL-lOOCX equipado con un sistema 

de barrido EM-ASID4D y entrada de goniometro EM-SEG. 

El sistema EM-ASID4D permite obtener diferentes 

tipos de imágenes: electrones secundarios, rransmisi6n y 

barrido, retrodispersados y patrones de microdifracci6n y 

tunelaje. 

El SEG (Entrada de Goniometro-Side Entry Goniorne

ter) está diseñado para permitir que el eje de inclinación 

sea alineado con un eje en el plano de la muestra, la cual 

sube o baja de acuerdo con la inclinación. Esto nos asegura 

que el campo de visión permanesca estacionario cuando la 

muestra sea inclinada. Para permitir un rango grande de 

observaciones y medidas varios tipos de portarnuestras son 

disponibles, p.ej: portarnuestras de rotación, de inclina

ción, de elongación, etc. Se us6 un geniometro de incli

nación el cual nos permite inclinar la muestra + 60° al

rededor de un eje que se encuentra en el plano de la mues

tra. 

3.2.1 Calibración del Microscopio Electrónico 

Despuis .de que el patrón de difracción es indi

cado, tiene que ser orientado respecto a la imagen (2). 

Debido a los campos de las lentes electromagniticas el haz 
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viaja a lo largo de una hélice vertical. Por lo tanto, la 

imágen y su patrón de difracción estan rotados uno con res-

pecto a otro por un cierto ángulo. Este ángulo de rotación 

es función de la amplificación y hace necesario encontrar la 

relación entre el ángulo de giro y la amplificación. Para 

hacer ésto, usamos pequenos cristales de Mgü los cuales mi-

. d o-3 3 den aproxima amente l }\m y cúbicos: sus superficies son 

paralelas a los planos \001} (3). Se tomaron el patrón de 

difracción y su imagen sobrepuestas en una placa y se midió 

el ángulo entre ellos. Se repitió el procedimiento para va

rios valores de la amplificación y se graficaron los resul-

tados (fig. 26). 

Para encontrar la dirección del esfuerzo de la 

muestra de termofluencia, utilizamos el sistema de barrido 

del microscopio. La dirección del esfuerzo es conocida has-

ta antes de meter la muestra al microscopio. La muestra se 

coloca de manera que la lfnea del esfuerzo sea paralela a la 

dirección de movimiento de1 portamuestras. Como el sistema 

de barrido no rota la muestra, podemos tomar una foto topo-

gráfica de la in1agen y registrar la dirección del esfuerzo, 

tomando fotos en transmisión a baja amplificación, es posi-

ble determinar esta dirección en la muestra. De esta forma 

conocemos la dirección del esfuerzo entado momento. 

3.2.2 El Contraste en el Microscopio 

El procedimiento de la condición de dos haces fué 
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i 

¡h:d1d~d,¡j'4 ~':r.~t. ··: . 
~'-IU)O ¡· ••. .. . .:i.. -~ -.. -----,- -·i - .. :~ :· 

;-,-i..::lil 

Figura 26 

usada para estudiar los rasgos de contraste ya que es nece

sario asegurar que mientras un grano estaba en condición de 

dos haces los granos vecinos no dtfractan. Esto se realiz6 

por observaci6n alternada de· área selecta y patrones de di-
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fracción de ambos lados de la frontera. En esta condición, 

una frontera de grano fué efectivamente una frontera entre 

un cristal difractor y algún material el cual no tiene otra 

acción que extinguir ondas electrónicas. 

Las franjas de espesor fueron observadas corriendo 

a lo largo del plano de la frontera, las cuales s~ van debi

litando gradualmente hacia la parte más gruesa y terminando 

en la parte de la cuña donde la onda de Bloch es absorbida. 

3.2.3 Determinación de la Orientación 

La orientación de un grano puede ser encontrado a 

partir de un patrón de área selecta (SADIFF). Este modo de 

operar el microscopio es el siguiente: seleccionar cualquier 

porción de la imagen de la pantalla por medio de una aper

tura insertada en el plano de la imagen intermedia y pasar 

al modo difracció11. El patr6n de difracción resultante co

rresponde al área seleccionada. 

Por lo tanto, la desorientación a través de la 

frontera de grano puede ser determinada fotografiando un 

patrón de difracción de cada grano mientras la muestra per

manece fija en una orientación. De estos datos calculamos 

la pareja ángulo/(eje de rotación). 

3.2.3a lnC!izaC:ión de los Patrones de Difracci6nc 

Para indizar los patrones de difracción' procedemos 

de la siguiente manera. Sabemos que el cobre es f.c.c. y 
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o 
que tiene un parámetro de red a=3.6153 A. Por lo tanto, 

las reflexiones permitidas son: h,k,l todas pares o todas 

nones. Las primeras trece reflexiones se~dan ~n Ja tabla 

II, donde se ha calculado d(A) a partir ded(X\.:cSÓa}P.j(h 2~ 
"·';o:-';·. \: .. ,·.::.-.·:;; 

k2+ i 2]; . -_,_ . , . ' "<f: >i"-'' >':',:- ::::-::~~/-)-·- ·:,. --:,-

Del patrón de <Jififacf6n·> s~~"*~"~~ri! Í'~:~i;dNt'¡~h~s 
,,_,-.'/•'' - .:-",;:'J,·.:.'>.::;¡.;:·.· _,._ .,- ... ,,.,' 

::: ::·:::: .:: 1 ::·:· .::~~~~c:C~~~~t~!~~~~{~~ÍÍ~~~~!}~~~t~~:" 
( l. L) se convierten en dista llci as in terp lana res'f''"p·~~a '.es to 

-'.·:..\-.:.·· 

se usa la fórmula: d(A) =~L/R, donde Res la distaricia:me
. '~ - .. , ·. ~::t~~'. ~: 

dida del patrón y Les la longitud de dmara, que/ennúes.: 

tro caso L = 70.55 ~ 0.33 cm. y A la longitud d~ o~da, su 
o o 

valor es 0.037 A, por lo que .i\L = 2.61 Acm. 

A partir de la tabla II y del valor i:alcúhdo de 

d(A) es posible asignar tentativamente fndices ~~ Mi~ler a 

cada punto. Una forma de checar que los fndices han sido 

correctamente asignados es medir los ángulos entre puntos 

y compararlos con los obtenidos mediante la relación: 

(.C~ e: 

Todos los demás puntos que parecen en el patrón se pueden 

etiquetar sumando vectorialmente los ya indicados. 

Para conocer el eje de zona se efectúa. el produc:: 
to vectorial entre dos puntos del patrón, ya que .la di rec.-

- - . ' . 

ción perpendicular al plano de la red re~iyroca_es casi pa-

ralelo a la dirección del haz, por lo tanto, encontramos la 

orientación del grano con respecto a la dirección del haz y 
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TABLA I l 

h2+k2+l2 (h2+k2+12)l 
o 

Reflexión d{A) 

111 3 1.732 2.087 

200 ·4 2.000 1.808 

200 8 2.828 1-. z 78 

311 11 3.317 1.090 

222 . 12 3.464. 1.044 

400 16 4.000 0.904 

313 19 4.359 0.829 

420 20 4;472 o.aoa 
422 24 4 .. 899 0.738 

333 27 5.196 0.696 

440 32 5 .'657 0.639 

442 35 6;000 0.603 

444 48 .6.928 0.522 

~ :~~~.~ ~ ~~· ~ ,-
-- __ '._•_: _ _,_ 

el plano del grano ya que el eje de zona es perpendicular 

al plano que tiene lo~ mismos fndices de Hiller. 

Esta orien.tac·i6n es s61amente aproximada dentro 

de un rango de .!. 5° ya que si el grano estuviese exactamen

te en e 1 p 1 a n O C á 1 C~ll lá (fo , Se Obten d rf a Un p a t r 6 n de di fr a C -

ción simétrico alre~~dor ~e.las lfneas horizontal y verti

cal dibujadas a partir del centro (2). 
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3.2.3b Cálculo de las Parejas Angulo/(Eje de Rotación) 

El cálculo de las parejas ángulo/(eje de rotación) 

de cada frontera de grano comprende la construcción de la 

matriz de transformación que nos lleva de un cristal al otro 

(4). A partir de ésta se obtiene el ángulo y el eje de ro-

tación. Entonces tenemos que encontrar: 

a) La matriz del cristal al patrón de difracci6n. 

b) La matriz del microscopio al patr6n de difracci6n. 

c) La matriz del cristal al microscopio 

d) La matriz de un cristal' al otro. 

a) La matriz del cristal al patrón de difracci6n. 

Ya que el patrón de difracci6n obtenido en el mi

croscopio no es más que la proyección de un plano 

de la red recíproca. entonces si determinamos a qu~ 

familia de planos cristalinso pertenece cada punto aparecí~ 

do en el patr6n de difracción se puede determinar la-o-r1eri:.:. 

tación del cristal con respecto al haz de electrones; es 

decir, se puede saber cual es la direcci6n cristalográfica 

paralela a la direcci6n del haz de electrones. Entonces, 

la matriz que va del patr6n del patrón de difracción al 

cristal es: 

(~' ~z. ~.J Ai - it., \\t. ·~ -
J.\. l. i.. l~ 

Por lo tanto, la matriz que va del cristal al patrón-de di-

fracción es: Ai1 Cálcularemos Ai 1 : Tenemos ~ue 
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A ':: a. .. , o. 1.Z. 

O.r. \ O.u. 
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a,.) 
~t.~ 

a.,~ 

ª"": \\~ 
COY'\ 

~ú ~ \!(\. 

a.~.:.::.L. 

C\n.Q~, - 0.21n?.~ 

Cl.11a1.'!i- t:\,lc:\.s1 
o.'~ o. ... , - Q." o. t ~ 

\, = 1 . .1, ~ 

b) La matriz que va del patrón de difracción al microscopio . 

• 

• 

Figura 27 

De la figura 27 obtenemos 
X' ':. l n.~. ~.)\~!.~, 'X t '::. \( hL 'lit t l,_) \~e~ li. 
~' : \(".~,t~) \~~V\401 ~'l. .... ll~'Z.-1. Q1.) \ ·~V\Q-¿ 

Entonces 

·~!. :. o 

~~:O 

i ~ = 'e"'~ ~~J ~H 

Por lo tanto, la matriz que va del patrón de difracción al 

microscopio es: 
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c) La matriz del cristal al microscopio. 

Ya que: Ai 1 : matriz que va del cristal -al patr6n-de difracción 

B1 : matriz que va del patr6n.de dif~::c~\6n 'a:l 
;.·_.-:. --~~.-'..--,-_:--_.~.:·~·,:'--'."-··7_:__-~ __ .,_._, ______ :_~__,. __ .:._· ... _ 

., ••• ,. --: • _e·· ~'- ' • •• <•: -~ ', ·,-,. 
mi c rosco pi o · : ·'.'i·c~;f';i8é'~';;.~. 1,~~~';:~--\._\;"i~ ~;~~~~L-~;;20'. :~1~ G~. 
entonces. la matriz que· va'd~l é~l"\sÜT lllf~~~~~Ó~i~ es: 

d) La matriz que va de un cristal al otro. 

Realizando el mismo procedimeinto para el patr6n de di= 

fracción del otro cristal. pero obteniendo la matriz que 

va del microscopio al cristal. obtenemos: 
- 1 

AzB2 

Por 1o tanto. la matriz que va de un cristal al otro es: 
- 1 -1 R = A2B2 B1 A1 

Ya que tenemos a la matriz que va de un cristal 

al otro, R, hay que calcular su eigenvector con eigenvalor 

uno. el cual nos dará el eje de rotación, es decir: 

1~: v(i y·~) k t~ u. u:~( i:J 
por lo que tendremos el sistema de ecuaciones: 

e~" -.q )(.~ + Q.,1.x.a.. + a.,&')(~ ~ o 
Q.-a, .... \. + ( Q.u. -1.) 'i 1. + Q u 'l<.:!, ::. o 
q?. 1 ~"- +- Cl..n ... X,+ (ú33-l)'t?. ::o 

( #) 
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Sea n 
1 

: ( ( 0." - 1) ' 0. "'l 1 0. 1 3. ) 

'11.:: tá.1.1 J (<tu -1) 1 0..Ha 1 
~h-:. tG..t.1, 0.~2. , \G.·u -1) 1 

"Ut:,-:. l)(.,, ~'l. 1 )(.~) 

entonces el sistema (#) equivale a: 

u,· ~h:. o ; 1rt ·ti.t. ~o : 11t · rt~ =-o 
Si escogemos una pareja de n's, p. ej. 'li~W\", ~ ~~ ~¡,lO'\~::.Ut, 

por lo tanto "\l't. es el eje de zona, pero si r\.i )f. Vli sO 

escojamos~' Entonces tendremos que 11t :(X.,, 'll'lt)l.&) 

es el eje de rotación. 

Además: lf' ~:O.u t O.u. ~0..l.'l = \. +2. e.os.. Q. 

• ,,... L I Q""' a., i. "'O.u. -11 
• • ~ : (l'l"C. t.C l l,.. j 

con lo que hemos obtenido la pareja ANGULO/(EJE DE ROTACION) 

de la frontera. 

Como son varias fronteras, se diseño u programa 

par~ la computadora el cual nos dá los valores del eje de 

rotación y el fogulo. (Ver apéndice I). 
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CAPITULO IV 

RESULTADOS, DISCUSION Y CONCLUSIONES 

En este capftulo presentaremos los resultados ob

tenidos y realizaremos el análisis y discusión de ellos. 

Para este propósito dividiremos esta sección en dos partes: 

una sección descriptiva de las fronteras de grano estudiadas 

y una sección analftica de tales fronteras. 

Utilizaremos el t~rmino "muestra" para llamar al 

conjunto de fronteras que forman las regiones del policris

tal estudiado. 

Un to ta 1 de 34 frollteNs de gran fueron estudia das 

4.1 CARACTERISTICAS GENERALES 

MUESTRA l. 

Está compuesta de una frontera cuya relación de 

orientación es 115º alrededor de (011~. No es frontera de 

coincidencia, pero es recta y forma esquina (fig. 28). Una 

parte de la frontera es perpendicular a la linea de tensión 

y otra parte paralela. Se observa que los hoyos están_cer~ 

ca de la frontera. 

Observando la parte de Ja fronte~a.'.¡>erpendi cu lar 

·a 1 t~ :~~~'lif'íQ~-~/~~/Üfi:·2~¡):.·ño~~:nÍos a la línea de tensión a 
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que ésta es altamente rugosa, existen hoyos cerca a la fron

tera (posiblemente cavidades por el contraste que presentan, 

lo cual discutiremos en la siguiente sección). Se observa 

también pequeílas protuberancias en A. Al llevar la fronte

ra a una condici6n donde se observan contornos de espesor, 

las lfneas se doblan alrededor de los hoyos como esquivando

los (fig. 30). En la figura 31 se observa por la gran can

tidad de rugosidad y protuberencias en la región altamente 

deformada N, el "nacimiento" de un hoyo. 

En la parte de"",la frontera que es paralela a la 

linea de tensión se observan hoyos en regiones cerca de la 

frontera (fig. 32) en H~ es menos rugosa y se tienen dislo

caciones en la frontera (O) observandose campos de alta de

formación elástica (C). 

De lo anterior podemos concluir lo siguiente: la 

frontera no es de coincidencia, sin embargo existen planos 

donde su energía es mínima, lo que explica que la frontera 

sea recta. Los hoyos se presentan a un lado de ella. Es

tos hoyos se producen por cavitaci6n y se deben a un proce

so de difusión durante el desarrollo de la prueba de termo

fluencia. La frontera presenta dislocaciones indicando que 

tiene estructura periódica que las mentiene ahf. La forma 

rugosa de la frontera nos revela la existencia de migración 

segmentada (en regiones localizadas) la cual es inducida 

por la distribución inhomogenea del esfuerzo resuelto en el 

plano de la frontera. 
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MUESTRA 2. 

Es un pudo triple ( fi g. 33) cuyos granos tienen 

las siguientes relaciones de orientación. 

a) Grano l y grano 2: 77.lo/(011). es la coincidencia 

b) Grano 2 y grano 3: 58° /(121). no coincidencia. 

d) Grano 3 y grano l: 63° /(100). es de coincidencia. 

Veamos las fronteras en su aspecto geométrico: 

a) La densidad de dislocaciones cristalinas es alta. Presen

tan dislocaciones de frontera de grano. No tiene hoyos. 

b) Presentan rugosidad pero no hoyos. La densidad de dis

locaciones cristalinas es mayor en el cristal G2. Se 

notan pequeílas protuberancias. 

c) La densidad de dislocaciones cristalinas es mayor en el 

cristal Gl, no presenta hoyos y muestra pequenas protu

berencias. 

Todas las fronteras se presentan rectas. La fron

tera de coincidencia presentan dislocaciones lo que implica 

una estructura periódica estable. La frontera de no coin

cidencia presenta alta rugosidad lo cual indica migración 

segmentada a nivel microscopico. 

La falta de dislocaciones cristalinas en el grano 

3 parece deberse a fenómenos de recuperación durante el pro

ceso de termofluencia. 

MUESTRA 3. 

Es un punto triple ci,1yos granos no guardan rela

ción de orientación de coincidencia (fig. 34). Las rela

ciones entre ellos son: 
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a) Grano 1 y grano 2: 46º /(112). 

b) Grano 2 y grano 3: 116° /(012). 

c) Grano 3 y grano 1: 75/'<011). 

cuyas caracterfsticas ffsica son: 

a) La frontera es altamente rugosa (fig. 35) presentando 

ta densidad de dislocaciones. En la parte cercano al 

punto triple se forma un rectángulo R (fig_ 34 y 35). 

Esta frontera es casi paralela a la línea de tensión. 

al-

b) Se observa mobilidad de la frontera de grano en forma seg

mentada por la protuberancia en M y no presenta disloca

ciones. Esta frontera es casi perpendicular a la lfnea 

de tensión. No hay hoyos (figs. 34, 35, 36, 37 y 38). 

c) Se tiene mobilidad de la frontera de grano en igual forma 

qu en el caso anterior s6lo que el "radio de curvatura" 

es mayor. No presenta dislocaciones y es lisa (figs. 38 

y 39) de sus protuberancias. N. 

Deducimos de lo anterior que: 

a) La frontera tiene estructura periódica ya que las dislo

caciones no se disuelven. Con lo que respecta al rectán

gulo R, parece ser que hay un plano en donde la energía 

es mínima o una zona de alta deformación y lo que obser

vamos es el apilamiento de dislocaciones. 

b) Tenemos migración segmentada, que como se dijo anterior

mente, produce fronte~as~con protuberancias como €sta. 

c) Mismas consideraciones del inc{so (b). 
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MUESTRA 4. 

Es una frontera cuyos granos tienen una relación 

de orientación de 51º/(011). Es de coincidencia (fig.40). 

La muestra presenta dislocaciones cirstalinas y 

en la frontera. Se nota movilidad segmentada. Note que 

dentro de la protuberancia C (fig. 40) se encuentra una dis-

locación cristalina. La frontera se muestra altamente ru-

gosa. 

Se presenta un hoyo cerca de la frontera (fig.41) 

el cual, por el contraste que presenta, parece ser un tunel 

(esto lo discutiremos en la siguiente sección). 

MUESTRA 5. 

Es un grano que se encuentra dentro de otro grano. 

La fro11tera presenta una relación de orien"taci6n de 18º/(.012) 

que no es de coincidencia (fig. 42). 

Las partes de la frontera que son perpendiculares 

a la linea de tensión presentan alta densidad de disloca

ciones y son muy rugosas. No presentan hoyos. El cristal 

que encierra la frontera no presenta dislocaciones crista-

linas (figs. 43 y 44). En la parte paralela a la línea de 

tensión se observan dislocaciones de frontera de grano y 

hoyos que tienen el mismo contraste que los que llamamos 

túneles; hay un hoyo en la frontera pero los demás están 

cerca de ella (fig. 44). 

MUESTRA 6. 

Es un punto triple cuyas 0frefaé:ion~~ ,de,~o.rienta'." 
; . . 

ci6n entre los granos que lo forman es; (Figs. 45 y 46) 
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b) 

c} 
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Grano 1 y grano 2: 22°/(lll). No es de coincidencia. 

Grano 2 y grano 3: 24º/<120). No es de coincidencia. 

Grano 3 y grano 1: 37.5°/{110). Si es de coi nci denc ia 

En las fotografías se observa: 

Tiene dislocaciones cristalinas, aunque la densidad en el 

cristal 1 es menor que la del cristal 2. La frontera es 

recta y lisa ya que no se notan dislocaciones de frontera 

de grano. 

b) La frontera tiene una alta densidad de dislocaciones y es 

más recta que la anterior. El ancho de la proyecci6n de 

la frontera parece no variar, es estable. 

e) La frontera tiene dislocaciones y es rugosa. 

En el punto triple se tienen hoyos de electropulido H 

(la diferencia entre un hoyo de electropulido y uno de 

cavitaci6n, tunel, sedara en la siguiente secci6n). 

Concl ~1imos que: 

Las fronteras que tienen dislocaciones están fuer

temente estructuradas. La frontera (b} está en un plano de 

energia minima porque es muy recta. La frontera (c} que es 

de coincidencia también tiene estructura. 

MUESTRA 7 

Es una frontera de grano cuyos cristales guardan 

una relaci6n de coincidencia: 56º/(001) (fig. 47). 

La frontera presenta alta densidad de dislocacio

nes por lo que la estructura de la frontera es periódica. 

Es además muy rugosa y presenta un hoyo en la zona marcada 

con H. 
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MUESTRA 8 

Es una frontera de grano cuya relación.de orienta

ción es 16º/<011}, que no es de c~incidenC:ta.(ffg~ 48). 

La frontera es perpendicular a/lá,üneade tensi6n 

y no muestra ningún tipo de dislocacfon~~ pero si protuberan

cias en P y M. 

MUESTRA 9. 

La frontera de gr_an<Crio .es 

su relación de ,orientación es 77°/(011) (figs. 49 y SO). 

Tiene dislocaciones de fron.tera de grano que indican que 

esta frontera tiene estructufa peri6dica. Se tfenen protu

berancias en M y P. 

MUESTRA 10. 

Es un punto triple cLiyas fronteras que lo consti

tuyen tienen las relaciones~deorienta~~ón: 

a) Grano 1 y gran~ 2:.·81°¡<.011).;\\no,ésde,'icqinci•dencta. 

b) Grano 2 y _gr-ario~J:;lis~4~/~<or1)·;'~'rio~eii:t~1~0'1~~\~e~~;a;~ · 

e) Grano 3 y granoi:.1°07º/(111o>'·;~U~~·á~.dÓillctdencia. 
Observamos que (fi g. 51): 

a) Presenta migración segmentada en M y P. 

b) Es una frontera de bajo ángulo, presenh, una alta densi

dad de dislocaciones en la frontera de grano y es muy 

recta. 

MUESTRA 11. 

Es una fronter'a en la cual los cristales presentan 

una relación de orientación de74~/(101) .. · No es de coin

cidencia. Presenta protuberancias muy grandes. (fig. 52). 
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MUESTRA 12. 

Esta frontera está formada por dos cristales que 

tienen una relación relativa de orientación de 66º/(111) la 

cual no es relación de coincidencia (fig. 53}. 

Se observan hoyos en H que están cerca de la fron

tera de grano la cual, aparte de ser recta. es auy rugosa 

(alta densidad de dislocaciones). Tiene protuberancias en 

P. La presencia de dislocaciones indican que la frontera 

tiene estructura periódica. 

MUESTRA 13. 

Es un punto triple (fig. 54) cuyos granos tienen 

las siguientes relaciones de orientación: 

. a) Grano 1 y grano 2: BB.5º/(101> ; es de coincidencia. 

b) Grano 2 y grano 3: 6. 7º/(101}; no es de coincidencia 

c) Grano 3 y grano 1: 93º /(101); es de coincidencia. 

Se observa que los tres cristales tienen una alta 

densidad de dislocaciones cristalinas las cuales. en las 

fronteras (a) y (b), interactúan con la frontera exactamen

te a la orilla de las partes donde hay migración segmentada 

(letras M y N). 

MUESTRA 14. 

EstS formada por dos fronteras diferentes con un 

grano en común (fig. 55), sus relaciones de orientación son: 

a) Grano 1 y grano 2: 48°/(011); es de coincidencia. 

b) Grano 2 y grano 3: 50°1<011) i es de coincidencia. 

Esta frontera parece ser un twin. pero~= 11-

Se,, observa que el grano 2 tiene fronteras muy rectas y con 
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alta densidad de dislocaciones en la frontera de grano. Las 

fronteras son rugosas. Hay un hoyo H en la mitad de la fron 

tera. 

Concluimos que h frontera, muestra ser una. zona 

con migración segmentada a nivel mi.croscópico>y qú;e tiene 

estructura periódica. 

MUESTRA 15. 

La relación de,orientacf6n·de Ja.frontera es 

92°/(122) que es una r.elac.ión de coincidencia (fig. 56). 

En la foto se observa Aue la frontera es bastante 

rugosa lo cual indica lci presenciá de dislocaciones. 

MUESTRA 16. 

Al igual que la •uestra 14, son fronteras con un 

grano en coman (fig .. 57). Sus relaciones de orientación 

son: 

a) Grano 1 y grano 2: go.ºJ<o11), es de coincidencia. 

b) grano 2 y grariC> 3; :1~b~;(o11), no es de. coincidenciL 

Las fronteras muestran alta densidad de disloca

ciones y parece ser que el grano 3 y 1 tienen~l~ misma 

orientación. 

MUESTRA 17. • .. , .. 

Es un punto:t·r~ple cúyos, granos tienen las si-

gui entes re1 aci º.n.~s~:~~~;¿:i;_{;~J~.~~I=:·für~ªl. 's~r~. 
a) Grano 1 y grano 2:<ssf(((oo');'es·~e:·Joihcidencia. 
b) Grano 2 y grano.3.:f2i0·¡(of2}·;~'ó~~?;~·e·'~oinddencia. 

·-·'---·~·~~~-::.:_,_, .... " . _·:::_ ,,--; "·--'-,~· - "'-'"---'' 

c) Grano 3 y grano 1: 6i' 0 /(001}i ~5· d~' ~oi n~i denci a. 

', 
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La frontera (c) presenta un hoyo en H cercano a 

la frontera. Las fracturas (a) y (b) están migrando ya que 

presentanpequeñas protuberancias. 

Hacemos un resumen de las principales caracterís

ticas presentadas por las diecisiete muestras en la tabla 

111. Se ha utilizado las siguientes abreviaciones: 

M Muestra número: 

F Frontera de grano número: 

Q/ hkl = Relación de orientaci6n. Q 

{hkl) el eje de rotación. 

C = Coincidencia 

~ Razón de &rea de coinc~dencia 

ángulo y 

D Dislocaciones en la frontera de grano. 

H = Hoyos 

M.S. = ~igraci6n segmentada. 

P.P. Pequeñas protuberancias. 

G.P. Grandes protuberancias. 

R = Rugosidad 
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Fioura 30. Muestra 1 (130,000x). 

Figura 31. Muestra 1 (130,000x). 
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Figura 32. Muestra 1 (160,000x). 

Figura 33. Muestra 2 (50,000x). 



Figura 34. Muestra 3 (66,000x). 

Figura 35. Muestra 3. (66,000x). 
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Figura 36. Muestra 3 (66,000x) 

F i gura 3 7 . ";des t r a :, ( SO , 1) O O x ) . 



• 

Figura 38. Mun··t· 1- .• T d 1 (33,0001.). 



Figura 40. Muestra 4 (33,000x). 

¡-

Figura 41. Muestr.J .¡ ( 130.000x). 



Figura 42. Muestra 5 (2'.:>,000< ! 

Figura 43. Muestru 5 i.'b.OOÜ.\J. 

-· 



Figur~ U. 14i.eU.N 5 (33.0iJOxl. 

Figura 45. Muestra 6 (75,000x) 



,: 

Figura 46. Muestra 6 (30,000x). 

Figura 47. Muestra 7 (50,000x). 



Figura 48. Muestra B (150.000x). 

Figura 49. MuPstra 9 (100,000x). 
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Figura 50. Muestra 9 (150,000x). 

Figura 51. Muestra 10 (100,000x). 



Figur• 52. Muestri 11 (10.000x). 

Figura 53. Muestra 12 (50,000x). 



Figura 54. Muestra 13 (1J,J00•). 

Figura 55. Muestra 14 (14,000x) 



fiqura 56. MuPstra 15 (J~.0!}0/J. 

figura 57. Muestra 16 (13,000x). 



Figura 58. Muestra 17 (50,000x). 
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TABLA Il I 

M F Q/ h k l c D H OBSERVACIONES 

1 1 115° ¡(011> NO SI CERCA R y HS 
', :~ 

2 111°¿<o11.> SI 3 s ·-
NO R y MS 

2 3 77º /(171) NO NO R y MS 

4 63°1<100) SI 17a NO p y MS 

5 46° /(112) NO SI NO R 

3 6 116° /~12) NO NO NO M.S. Recta 

7 75º /(011). NO NO NO M.S. Recta 

4 8 51º/~ll) SI 11 SI -. Cerca R y MS 
. - "~-- -: . 

__:_. -,_--_-~_,-- -- --

5 9 .. 18° /(012) NO 
.. 

SL ~Eer.ca R y Recta 

10 22°/(111) NO N<;J ~;{N,Oc Recta 

6 11 24º ! (120) NO · sr;>;:.cfNO Recta 
·-~-~·.~ . -

12 37º ! (l 10) SI 9 SI'.i'., ''Nó R 

7 13 55° /(001~ SI 5 <siEJ.~ '.::~nF R 
8 14 16°/(011) NO NO .,NO R y Recta 

~o,.:a/··' 

9 15 77º /(011) NO ·. -sI .. NO p y MS 

16 81o1<010) NO <tj(j :. 
NO 

10 17 5°/(001') NO .5¡;;c NO Bajo ángulo 

18 107°/(110) SI 3 NO NO Recta y R 

11 19 74°/(101) NO NO NO M.S. 

12 20 66º /(111) NO .. - ~<~L. ~.ce.rea R y Recta 

21 88°/(101) SI 17b SI NO M.S. 

13 22 7°;(101) NO N_O., 
-,, 

NO M.S. 

93º /QOl) . sI- NO 
-,e' 

23 SI 17b 
' . . .. ~:- ·-. 

24 48º 1<011> SI 11 SI 'bEhF R y Recta 
14 25 50°1<011} SI 11 St ·?·F'Na···· R y Recta 

92 o i <i 2 2'> 
'/:',·'.o· 

:;'.~3(NÓ ···· 26 SI 9 sr. R y Recta 
15 27 92 º / {I 22) SI 9 S'i · .. ·-·-~<No·---•• R y Recta 

28 90º/(011} SI 17b :5{/': (~º R y Recta 

16 29 178 o/ (,¡) 11) NO ··•·sC .... :;LNó-- R y Recta 

30 92°1<o11> SI 17b •ú: ':No R y Recta 

31 55° / <011> SI 11 SI •:...•No-- p 

17 32 121°/(012) NO N(f >No< M.S. 

33 61º!<.oo1) SI 17a sr?. .C:erca R y P. 
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4.Z DISCUSION 

Podemos resumir los resultados de la secci6n ante-

rior en el siguiente cuadro: 

F R O N T E R A S O B S E R V A C I O N t S 

COINCIDENCIA 

NO COINCIDENCIA 

RUGOSAS 

PEQUERAS PROTUBERANCIAS 

DISLOCACIONES 

{

HOYOS 

DISLOCAtlOl4ll RUGOSAS 

PEQUEÑAS PROTUBERANCIAS 

(

NO RUGOSAS (LISAS) 

. NO DISLOCACIONES PROTUVERANCIAS GRANDES 

("RADIO DE CURVATURA "GRAN-

. DE Y LISAS) 

El término de migraci6n segmentada es usada para 

describir la migraci6n de la frontera de grano que toma lu-

gar en regiones localizadas de la frontera produciendo pro

tuberancias en ésta. El término rugosidad se usa para refe

rirse a desviaciones microscopicas de la linea recta que 

presenta la frontera de grano y está asociado a la presen

cia de dislocaciones de frontera .• 
,_· __ / :---=-~'_-'.-o;,=oc ='··-~ ="-

Un modelo dinámico de .. la·frontera de grano que 

explica los resultados obtenidos cflié propuesto por el Dr. 

David Romeu en su tesis doctorál'(1' y Z). 
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Este modelo está basado en el movimiento de dislo

caciones en la frontera de grano. en la facilidad con la 

cual las dislocaciones cristalinas pueden entrar a la fron~ 

tera y en la interacción entre disloc.aciones y dislocaciones 

con obstáculos presentes en ella. 

Una dislocación cristalina se mueve dentro de la 

red cuando aplicamos un esfuerzo o por activación térmica 

(ascenso o descenso). En un material policristalino, cuan

do la dislocación llega a encontrarse con una frontera de 

grano es frenada ya que del otro lado de la frontera la 

orientación cristalina es distinta y experimenta una fuerza 

de resulsi6n. Si continuamos aplicando el esfuerzo. la mi

croscopfa electrónica de transmisión ha mostrado que, las 

dislocaciones entran a la frontera. 

Al entrar en la frontera. la dislocación crista

lina puede disociarse en un número de dislocaciones parcia

les con vectores de Burgers en general no cristalinos. 

Si la frontera de grano carece de estructura pe

riódica la dislocación se disociará en un gran número de 

parciales con vectores de desplazamiento muy pequeños que 

no pueden ser resueltos. En este caso se dice que la dis

locación se disuelve en la frontera. 

En caso contrario, si la frontera tiene estructu

ra en alguna medida, la dislocación no se disocia o lo ha

ce con vectores de desplazamiento grandes. 

En general, una dislocación en la fronte~a tendrá 

su vector de Burgers no paralelo al plano de la misma; y 
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por lo tanto habrá una componente no cero paralela al plano 

frontera y otro componente perpendicular. Al moverse las 

dislocaciones en la frontera como proeucto del esfuerzo 

aplicado, la componente paralela producirá el deslizamiento 

relativo de los granos que componen la frontera (esto se 

muestra en la fig. 59 en D) y la componente normal produci

rá migraci6n de la misma (fig. 38 en M). Se sigue de aquf 

que la cantidad de migraci6n es proporcional a la cantidad 

de deslizamiento. 

Al principio de la prueba de termofluencia. la 

entrada de dislocaciones cristalinas a la frontera, la dis

ociaci6n de estas en parciales y el movimiento en la fron

tera es relativamente fácil. Al ir avanzando la prueba, 

las interacciones entre dislocaciones de frontera crean 

obstáculos que hacen que las dislocaciones se apilen en 

contra de ellas. Esto impide el movimiento y disociación 

de más dislocaciones en la frontera. La entrada de dislo

caciones cristalinas se inhibe por el esfuerzo que generan 

las dislocaciones (fig. 32) y en consecuenc\a, la migraci6n 

y deslizamiento son cada vez menores hasta llegar a detener

se del todo. 

El proceso s61o continua cuando la frontera se 

deshace de los obstáculos mediante migración. Cuando esto 

sucede, la frontera migra violentamente en la zona del obs

t~culo bajo e~ efecto del esfuerzo producido por las dis

locaciones cristalinas y de frontera apiladas en ésta. 
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Cuando el obstáculo ha sido removido, las di slo

caciones apiladas pueden pasar entonces libremente produ

ctendo migraci6n y deslizamiento dando lugar a la rugosidad 

observada en las fronteras que tienen dislocaciones. 

Como el vector de Burgers de las dislocaciones de 

frontera es. en general, no paralelo al plano de la misma, 

su movimiento es no conservativo. de tal suerte que en el 

proceso se generan vacancias. Si la raz6ri de generaci 6r:i de 
. ·' '\ 

vacancias no es demasiado rápido, el cristal-ljs ~isueJye 

manteniendo la concentraci6n de éstas en equilibrio a la 

temperatura de la prueba. 

En aquellas fronteras que sean de coincidencia 

(tabla I) (entre cero y cinco grados de la orientaci6n exac

ta) la densidad de dislocaciones es grande y, por ende, tam-

bién lo es, la densidad de obstáculos. Por esta razón, es
: 'I 

tas fronteras no se deslizan o migran apreciablemente en 

este tipo de prueba y la generaci6n de vacancias es 1 imita

da. 

Por otra parte, en aquellas fronteras que sin ser 

de coincidencia tienen la suficiente estructura para soste

ner dislocaciones se observa un efecto más dramático que 

conduce a la formacic5n de cavidades. En este caso, la di s-

tribuci6n de obstáculos es menos dEnsa y más errática que 

en el ca so de fronteras de coi n c i de ne t a • En estas condi-

ciones, si un obstáculo se encuentra relativamente aislado, 

cuando este se remueve por el proceso indicado anteriormen-

te, la cantidad de dislocaciones que fluyen por esta zona 
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es grande pues no existe obstáculo próximo que impida su mo

vimi·-~to. Como el coeficiente de difusi6n en la frontera de 

grano es mayor que en el cristal, se generan vacancias a una 

velocidad mayor de la que el cristal se deshace de ellas y 

acaban coalesciendo formando una cavidad en el grano opues

to al que migra. Esto da lugar a cavidades en los granos 

adyacentes a la frontera en las zonas que muestrasn protube

rancias. 

La figura 60 muestra "el nacimiento" de un hoyo 

en V y en la figura 61 tenemos un hoyo en H cerca de la fron

tera y el "nacimiento" de otro en V. 

Finalmente tenemos el caso de aquellas fronteras 

que no presentan dislocaciones. En estas fronteras las dis

locaciones cristalinas penetran con facilidad a la frontera 

y se disocian totalmente en ellas generando migración y des

lizamiento. La figura 54 muestra este hecho: en ella puede 

verse que las fronteras Gl. G2 y G3 se han desplazado hacia 

el interior del grano G2 precisamente en las regiones adya

centes a zonas cristalinas con alta densidad de dislocacio

nes. 

En las figuras 62 y 63 se observan fronteras de 

grano de experimentos donde las muestras fueron sometidas a 

tensi6n pero tomadas con diferentes técnicas, y en diferen

tes metales, indicando la repetitividad del fenómeno. 

Es necesario demostrar que los hoyos observados 

adyacentes a las fronteras de grano tienen su origen en el 

proceso de cavitación antes descrito y no son debidos a un 



104 

proceso de erosión local durante el tratamiento de e1ectro

pulido. 

Es posible diferenciar entre un hoyo que ~s ~'rodü

cido durante el electropulido y uno proveniente de una ca

vidad a partir del contraste que presentan. 

Los hoyos de cavitación se presentan como "tuneles" 

que nos comunican la superficie superior con la superficie 

inferior. El "tunel" se produjo porque ya existfa una "bur-

buja" en el interior del cristal. de modo que al encontrar1a 

e1 electropulido retiró la parte superior e inferior de ella 

presentando el contraste de 1a figura 64a al observarla en 

e1 ~icroscopio. Este contraste se observó en los hoyos cer

canos a las fronteras de grano (fig. 65). 

Un hoyo producido por electropulido ter~inará con 

una forma de cuña a las orillas. presentando el contraste 

de 1a figura 64b. Este contraste se observó en el micros

copio (fig. 66) lo que nos permitió diferenciarlos de un 

hoyo de cavitaci6n. 



Figura 59. Micrografía tomada con el S.E.M. Bicristal 
de Al después de 20% de deformación por 
termofluencia. Cortesía de David Romeu 
(l y 2). (2,000x). 
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Figura 60. Microgrufía tomada con el 
S.E.M. Bicristal de Al des
pués de 5''; de deformación 
por termofluencia. Corte
sía de David Romeu (1 y 2). 
(2,000x). 

H 

V 

Figura 61. Micrografía tomada 
con el S.E.M. Bicris 
tal de Al después de 
15~ de defonTiación 
por termofluencia. 
Cortesía de David Rc
meú (l y 2). (2,000x). 



Figur~ 63. 

ll: ¡' 

Micrografía tornada con el S.E.M. Bicristal de 
Al después de deformarlo 20% por termofluencia. 
Cortesía de David Romeu (l,OOOx). (1 y 2). 
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Figura 64. (a) hoyo de cavitación, (b) hoyo de electropulido. 
H = hoyo, f = franjas de espesor. 

Figura 65. Hoyo producido por cavitación 



/ 
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F i qurd 66. Hoyo nroduc i cio por e 1 ec t1-opu ·, i cJc. 
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4.3 CONCLUSlON 

Se estudiaron 34 fronteras de grano, 16 de las 

cuales resultaron ser de coincidencia (41%). Las fronteras 

de coincidencia presentan dislocaciones en la frontera de 

grano lo cual muestra que tienen estructura peri6dica, no 

presentan.hoyos en/o cerca de la frontera de grano. 

Todas las fronteras de coincidencia son rugosas y 

presentan protuberancias, lo que indican que estaban migran

do en forma segmentada durante el proceso de termofluencfa. 

Las fronteras que presentan hoyos son tambi~n ru

gosas y presentan protuberancias. Sin embargo no son de 

coincidencia. 

Las fronteras de grano de no coincidencia pueden 

o no presentar dislocaciones de frontera de grano. Las que 

no tienen dislocaciones de frontera se caracterizan por 

presentar grandes protuberancias indicando una alta veloci

dad de migración en zonas localizadas. 

Finalmente, en este trabajo se demuestra que el 

fenómeno de cavitaci6n puede deberse a un fenómeno intrin

sicamente diferente al reconocido hasta ahora. De acuerdo 

al modelo sugerido, las cavidades observadas en la frontera 

de grano pueden aparecer como una burbuja, no en la frontera 

de grano sino más bien en una zona adyacente a ésta, en uno 

de los cristales componentes. 

La escasa resolución del microscopio 6ptico gene

ralmente usado en observación de cavidades puede ser la cau

sa de que hasta ahora este mecanismo no haya sido detectado. 
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Claramente mayor investigaci6n se requiere en este punto. 



Apendice: Programa utlliiado para c4lcu11r O/(htl). 

11: 
~ 

:.L¡.:'.'!l. ~11 1·:.:;1 .. ,·.p ···"·111~· l.-'l,~.1 l -11~·:r t:! :·r: .. • : l· .1 1 :1 : .. ::!~· .;, 

:¡ .. 

1 .'.: 

6(10 
.:.10 
"/1,J,¡ 

r l LI -t• 1,tU.'11 h"fl\Ull tllY:d\ll ·.!~' 

{1t1Ut:L': 11.·1 l~~lUll :1."'·.~l ,1t1 l'J\ .. • .. ,~,1tl',•·~:-fil•h.:r1iS .. :l~·!·:~ .... ,-.
nu11:u:~lPi! ,\t<:t.~·,~:-;i.··~~-.(>,la,~ .. .::~d.-=:~\-!1:!\ 
lt li k J~!~ I 1H1 Ma"\ T ( J • :\) , J\ ( ·' • .\ ~ , f~ t ~ ... ~ 1 ~:O' r ~ (~ir ! l • M:!':; .. l) 
~•ll\Etfü1t1•: l!t\ 11'3l d!;;•, t 1.:SltllJ! 1,;.s, 1\'1 u,~:1 
flll'\CU:; {11.'l T< 1 d > 
fl(J 1 o ¡. 1 1 :1 
REAO<l1/llnlCl1Jl1J•1•3> E!l'O 

'?00 
H'OO 
llQO 
l'.:•.)O 
1:3·)0 
HOO 
l:iOO 
1600 
17\lO 

10 COUTINUC 
DO 11 1·•1 r3 
RE~D(l1/lCA~II1JlrJ~l13> 

11 COIHWUE 
DO 12 Jalr3 
READl1•/l(B1Cl1Jl,Jalr3) 

12 CONTINUL: 

.PAQE, 
l!l('O 13 
l'lOO 
2~00 
2100 
2200 20 
2~00 
2·100 
2'JOO 
2~00 
2700 21 
2800 
2900 
301)0 
3\00 22 
3200 
3300 
3 .. 00 
3500 
3600 23 
37•)0 
.f'AGE. 
:moo 
3900 
4000 

• '4100 '\O 
1 4200 

4300 
; 44t'O 
! '4500 
i 'ióOO 
i 4700 
i "1900 42 
'. 49CO 

5000 
!:ilOO 
5:?00 
J30fJ 

DO 13 I"l13 
READ<l•!>IP~<l1Jl1JmlrJ) 

CONTINUE 
DO :?O •1=113 
DO 20 "J=l13 
11AT<I•J>~A1<lrJ> 
COllTIHUE: 
CALL !NVEIHHAT> 
DO :?l 1~1,3 
DO 21 Jclr3 
Al< l r J l =llAT< I 1 J> 
CONTINUE 
DO ::?2 I=1r3 
DO 22 J=lr3 
HAT!I rJl=82( lrJl 
COHTIHUE 
CALL IHVER ( MT> 
DO 23 I=t.3 
DO 23 J=1•3 
92(1,J>~NATCI,Jl 

CONTUIUE 
DU 40 l=lr3 

DO 40 J=l13 
Kl (l,Jl=Bl( IrJ) 
112 ! I , J >=A 1 < l r J) 
COllTIHUE 
CALL HULTIH11K21r-l) 
DO '12 Jo-l 13 
DO 42 J;l 13 
R< I ,J>~·R1< IrJ) 
M 1 ( I 1 J > ~-•12 < I r J > 
H2 ! I r J l ~ 82 < I r J l 
COHTIHUE 
CALL HULT<MlrH2rR1> 
DO '45 I=t. 3 
[10 45 .1~1,3 

Hl<I, J>-·R! (l,J) 
11::! ! I, .P :flt X. J l 
COllTINUE 

·' 

l lZ 

~400 ~5 

~::i~t) CAL!. Mlll. r ( M J • n;>. R 1) 

DO "\6 I~t.;; 
Progr•••dor: Victor Castano 

56•,{l 
'.";7')0 00 46 .J~t.3 



, r-,·,uL. 
StlOO 
!;•IUO 
6000 
6100 
6200 
6300 
6400 
6500 
6600 
6700 
6800 
6'700 
7000 
7100 
?Ge O 
7900 
7910 
.7911 
7912 
7913 
.Pl\GE. 
791~ 

7915 
7916 
7917 
7910 
7920 
79:?1 
79::?2 
79:?3 
,.924 
8000 
8010 

; 8020 
I S021 

8100 
8200 
3210 
8300 
8400 
8500 

'i~ 

100 

10:..! 
200 

::; 

34 

6 

86 

300 

R:(I,J)=Rl<l•J> 
CONTINUE 
Nl(lrl>~R<l•l)-1 
tH < 1 r 2 ) ~tH 1 • 2) 
N1<1r3)=R<1•3> 
N2 C 1, 1l=RC2 • l > 
N2!1r2l=RC212l-l 
N2C1•3l~RC213l 

N3<1r1l=RC311l 
N3Clr2l=R(3r2) 
N3C1•3l=RC3•3>-l 

113. 

VTO, t>~NtC 1,;?)ltl2<1 •3>-N1Clt3)•N2<1•2> 
'J re 1, 2>~·1H c ¡ ,3¡ lll2< ¡, t >-tu< 1.1n:N::Z<1.3> 
VTC1,J>~N1(1,l>lN2<1•2>-N1Cl•2>•N2<1•1> 
wrarE e 6, 200 > 
FORMAT<~ox,•EL EJE UE ROTACIONES: "rF3.2rF3.2•F3.2> 
WRITEl6r/lVTC1,llrUTCt,2lrVT<1•3> 
F=Ftl 
IF<F.E0.3lGO TO 86 
IF<F.E0.2l GU TO 34 

[10 ::; l=l •3 
T<lrl>=N2C1rll 
N2 11r ll = N3 C 1 .X> 
CUNTINUE 
GO TO 100 
DO 6 1=1•3 
Nl<l•Il=TClrll 
tl2 1 1' l) =N3 C 1 r l ) 
CONTHlUE 
GO TO 100 

TETA=RC1,1>+R12,2>+RC3r3)-1 
TETA'· TETA/2 
TETA•ARCOSCTETAl 

TETn~TETA/3.14!::;9268•180 
WRtTE 16, 300 l 
FORMATllOX•"EL l\NGULO DE ROTACIONr EH GRADOS• ES :•> 
WRITEC 6 ,¡>TETA 
STOP 
END 
SUBROUTitlE Itl'JERCKAT> 



4·'1)•:L. 
t· .. : l) 
l.'.> 1.i·J 
~ .. ·oo 
~, '•) ~) 

;•; ·)(J 

'''ºº 1100 
1200 
1300 
1400 
t5Q('1 

1600 
1700 
?:lOO 
7900 
10000 
10100 
10'.200 
10..lOO 
104\lO 
.PAGE. 
10::;00 
10'510 
~0600 
10}00 
10COO 
lO'iOO 
10910 
11300 
11'\00 
11:;00 .. 
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!IOUL<LS 1·1:cc1:;111n r:;.i. ·, 
Ulitl-ll~ilfF! nl\1 {.~1!,) ,,\\.~ •. !, 

VF:l ;-ftt1 1 ' 1 , 1 ) "t. ~ ll1"'1 ! t.:!,:~ 1 ~ t,.. 1 t .~. :~ l L ·, l ( :~ .. ;, • h_.·.: i .. ::: _- .. ,_ ; 
DET=-l1?·~l 1;t11tt,.~)·i:<t\i",l\ :,t\' .. y¡(~- ·~ ... ~:.;.: .. -."i.l'~tr-~.;\i:,..tl} 
DET~VL l i l11'iT( 1, :·~ )'l '·tu. 1 ( :•' i 1 !' :"' rt ~~ ... ~ .. i'-\1'\ r <:.:~.p .. -~t f..:- t l ¡. 
n < ! ,, 1 ~ ~ r1r r < ~ ? :! > ,.11,~, 1 1 :;, , .~ ., - ,. ,·~ 1 ~ :'. ~ ) ~ u,-. 1 e ~. :ii,. 
l\Ct.~~"-- Mr1r c1 ... ~>.tt\.'1.fc .. 1..,:;\. n:d ( l r:~ •::.ht1l i.l • .J> 
A< 1, 3 i .. pr,l u , '.' l lhr.l C'. :~ l -111'\ re 2, :" Hli\ t< t.:\l 
A<2•1l=MAT<~r3l~.fl•.Tc:., 1 l 11,\TI:!• 1 l~Hl\T<.3·3> 
A 12 ,;>) "H'IT 11, 1 l *1~1'\TC :¡, ~\l-Hí1 f t 1 • ;q ~tli'IT<3r1) 
A(2,J~·--MAT(l ,:'>Hl/\T<:'r 1) -11."\f<trll"Mr.1<2•3> 
1'1<3•1l 0~Hl\T(:;:!, \ li.11."\TC:.I• :'l-t1f\T(2,:.?lttl:'11 C3•1> 
AC3t2l"·Hl\Tl1 ,.~>Hlf\T(3r l) --11t.t < ¡, U:C:tll'll <3•2> 
A(3r3l~MAT(1rllaH/\1(~,2l-MnTl1r2lthA1{2o1l 
DO 33 1~1 ,;i 

DO 33 J"l•~ 
tlAT<J,J>=ACI,Jl/DET 

"'" CONTlHLIC 
RCTlJRN 
END 

SUDR!llJf INE hULT<Ml •ll2rf<1 > 
DOUDLE PR~Cl51UN Hlrtl?•R 
DIMEllSIOll Hl 13r3) rl\213r3) rR1<3•3> 
00 10 I<=l •3 
DO 10 .1~1,3 

Rl (l r .1l~t-11C1•1 )ti":! C t. JHIH <I r2l*"2<2•J> 
Rl(l,J)cR1<IrJ)tHl(lr3)*112(3rJ) 

1(\ COIHifME 
RETURN 
ENO 

..... . " .: . 
. ¡-~,U,Hli.l...1 ',-,,,.: .. ¡ 

U. EJE !JE. ROTACION ES : 
-2. 159:.?7717084:.?rró0402:1956l1[•-12 r l, 40280766472465460"'".>86147• J.40::"9076.. 

EL EJE ne RülACION ES : 
--2. 1 :-i9:.?771708425<'.0 40 :!3 95b6!J-12, -1 • 40:?807 ó647l 95606651 l::;::;z. -l.. 4028'J 

LL EJE DE kOTACION ES ! 
-5. 263'13:.?:!611956234290•W6D-12 r -2, 3897806ó1202977"B7633621Jt-l::?• 2.369' 

EL ANliULO !1[ rrnTAC !llth EN GPe'\1105' ES : 
115.0'.5é.t.:~,7S'\, 
"...-4 ' ·~ •. 

~41t¡¡:¡ 

'"'..ll .. ~~ 
1·.'0 - : 

'Gf.s:f.i~ .• 

*>" 200 -1,,-i..?l• 
30 e l •• t •• 1 • 
'.v() ·· I, ,¡. rO 
500 -1.,-1,,.1. 
600 1, l r 1 
7GI) -1, ,;. ·1.l.1r0 
8C0 .~j9,·-1.32:r0 

?Oo o.o.i ,41 
10:)0 l.:::1,-.01.0 
1!00 -~11.53,0 
1 -·t..·ü \_i ,.,, 7 t .41 

c++z aq 
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