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INTRODUCCION

Tres mecanismos son los responsables de lTos fend-
menos que ocurren en nuestras policristalinas durante el
proceso de termofluencia: Ya generacién y movimiento de
dislocaciones cristalinas, la difusidn de atomos en el in-
terior de los granos y en las fronteras de grano, y el des-
lizamiento y migracidn de la frontera,.

El presente trabajo tiene por objeto analizar la
influencia de la frontera de grano en e1 mecanxsmo de de-
formacidn a alta temperatura y relac1onar la 1nformac1on

obtenida con la estructura de l1a frontera

Para este efecto se observaron kn‘el Microscopio
Electrdnico de Transmisidn muestras de- cobre previamente
sometidas a un tratamiento de termofluenc1a.; ; R
Los resultados obtenidos fueron cons1stentes con
la hiptesis de que la migracidén y deslizamiento. de. 1a fron-
tera de grano es producido por el movimiento de djslo;aCJO-
nes en la frontera. A partir de ésto, se cla{ifiééygragsw
fronteras en: L s :
a) FRONTERAS DE COINCIDENCIA, presentén‘disTocgciﬁnés%y pe-
quenas protuberancias;}iﬁdiéaﬁdéizonas:dé m{§f§t36n To-

calizada.

b) FRONTERAS DE NO comcxucnc A, qué a'su vez se dividen en:

i) Fronteras;que"{gh n structura, presentando dislo-

caciones en ella: A1'm1grar forma zonas de excesi-



va difusidn 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.

Ademds se propone un nuevo mecanismo capa‘de:;ex- .

plicar 1a formacién de cavidades durante el proceso d

termofluencia.

E1 material se presenta en cuatro capitulps;ifén
el primero se hace una breve descripcién de las teohfa;;
existentes sobre la estructura de la frontera de grand‘bEn
el capitulo Il se describen los aspectos esenciales delkmiF
croscopio electrénico y los mecanismos de contraste{i‘ﬁﬁ e1
capitulo IIl se detalla el proceso experimental X,§"f¢1 °a;
pitulo IV se describen y discuten los resu]tados‘oﬁtgnidos.

con su conclusion final.



CAPITULO I

LA ESTRUCTURA DE LA FRONTERA DE GRANO

En este capitulo analizaremos la estructura de la
frontera de grano a partir del desarrollo histérico de los
modelos usados para explicarla geométricamente y explicar
sus propiedades. Pondremos mayor énfasis en él mode)o mis
riguroso y Gtil de todos: el modelo de co1ncidencia.

El término de “frontera de grano“ es utilizando
en esta tesis por su significancia hxstqrica;aunque un tér-
mino como “"frontera cristalina" puede'séf’méﬁ:preciso{‘

Cuando 1la desorjentaciﬁn gﬁire lTos granos es pe-
quefia la frontera de grano_sé;llaﬁaS#ROﬁTERA DE GRANO DE
BAJO ANGULO (fig. 3) ¥y su estfﬁétura fué.descrita por medio
de dislocaciones de borde. Si las fronteras son descritas
por medio de dis]ocacionesryé bqyde)_ja frontera se forma
2l 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 (inclinacidén) (fig.l).
Si los dos granos son girados Uno cdn relacidn al otro al-
rededor de un eje perpendicular. a 1a frontera, 1a’frontera
es llamada FRONTERA DE TNIST (rotac1on) (f\g. 2) y puede
ser descrita por dos conauntos ortogonales de d1slocac1ones

de tornillo.
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1.1 €L MODELO DE LA SSTRUCTURA AMORFA.

£1 modelo de la estructura amorfa para describlr '
a la frontera de grano fué suger1da por Br11lou1n (1) y
Quincke (2)y 1o trabaJaron en’ deta]1e Rosenha1n y Ewen (3)

En este modelo 1a frontera es cons1derada como un 11qu1do

sobreenfriado ya que mxentras es’ muy duro y frag1l°a baJas

temperaturas, a altas temperaturas es” b1and : 7 5C0O

Por medio de este modelo el des11zam1ento de 1a
frontera, observada a altas temperaturas,' 'y 1a fragxl1dad
a bajas temperaturas puede ser explicadas.

Sin embargo hay varias razones para eliminar esta
hipotesis las cuales se basan en las propiedades termodind-
micas de la frontera. Si una frontera de grano fuese amor-
fa tendria la misma energia libre que el cristal en el pun-
to de fusidn, pero la evidencia experimental (30) sugiere
que 1a energia libre de la frontera no varia tan rdpidamen-
te con la temperatura. Ademds, el espesor de la frontera
estimada a partir de este modelo es mads grande que la obser-
vada con el microscopio electrdnico {aproximadamente de dos
didmetros atémicos). Si la estructura de la frontera es

amorfa, todas las fronteras deben _tener las miSMas propie-

dades, pero los exper1mentos 1nd1can que de enden de 1as

relaciones de or1entac1on de 1a frontera.



1.2 EL MODELO .DE ISLAS

0 ado en la suposicién
de que una froﬁxer slas»dénde el arreg]o ato—
mico es bueno;Jééﬁé ne;Ade arreglo pobre.:fgs-
te modelo fué b}6§QF, )‘y‘11geramente~moq1f1§é-
do por Ke(5). S | : i e

E1 modelo fué to para explicar Yos altos

valores de la entropia di la migracion de la frontera

de grano obtenida.de'Tdsi su tados"experimentaIes. Se
postuld que la m1grac1on de, a frontera de grano ocurre por

el desorden de los atomos'cerca de 1a regidn de pobre arre-

glo y que el mismo numero; tomos -"cristalizan" en otro

cristal.

Varias prop1edades d puéhéﬁ‘ﬂi3cﬁtip;Cbh

este modelo: ‘energia interna.

1.3 EL MODE

década de los 30's 1o’
teoria de las dis1odé¢i6hésipar xp 1car¢1a estructura de

la frontera de grano.



£1 modelo de dislocaciones para fronteras de bajo
dngulo fué propuesto por Bragg y Burgers quienes demostra-
ron que una cadena de dislocaciones pueden producir un cam-
bio de orientacidn del cristal a travéé del p]ano‘de 1a ca-
dena(7 y 8). | . '

La figura 3a muestra un crisfaTiésﬂ“qhé“tiéhé un
eje comun y su diferencia en or1entac1on es def1n1da por'
la rotacién relativa @ alrededor de su eje comun., 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 eété figura se deduce que

el espaciado D entre las dislocaciones estd dado por:

D = b/o

para @ pequefo, de ahi e] nombre de estas fronteras.‘ﬁun
argumento fisico simple (9) da 1a energ1a de 1a frontera

de grano E en funcidn de 9:

E = Eog(A = ]ng)

donde £, es evaluado en reg1ones donde la deformacidn es

eldstica y el parametro A dep“n” éfTéféhargia del centro
de 1a dislocacidn. : o

E1 modelo de d1s1ocac1onesl que fue 1n1c1a1mente'
desarrollado para fronteras de baJo angu]o, puede extender-

se sobre una base puramente geométrica a las fronteras de

alto angulo. El modelo de Read-Shockley (9) estd basado
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Figura 3° =

en la consideracidn de que conm

dislocaciones es unifarme,
es uniforme en una fronte

las dislocaciones entonc

1o tanto tiené”h‘ - ‘ rme: 7
Li(10) intentd extender el modelo de dislocaciones

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



tros de las d1slocaciones. Se supone que la teoria de la

e]asticidad' 1nea1 es valida para Ias fronteras de alto an-

gulo. Lo que‘ e calculo fue que la estructura de las d1s—

10cac1ones camb1a con respecto al- angulo (fig 5)

Figura 4

El hecho de que varias prop1edades de.la frontera
(d1fusion, segregac1on, y m1grac1on) der1vados en este mo-

delo no concuerden con 1os resultados‘experxmentales se de-




F1gura 5‘- Forma de los centros de las dislo-
~caciones con respecto al dngulo de
“orientacién relativa.

1.4 EL MODELO DE SITIO0S. DE COINCIDENCIA.

Este MOdéfbifu unﬁlllz),iRangana-

than {13), Bol]mhnd}(i45 ﬁfaféimuestra
un ejemplo de red defééjn_ s ,

cibicos, marcados por -10s

bas redes coinciden despues de rotar ' Estos syt1qs dg,

que para otros ex1sten pequenos numerosvde s1t1os,de co1nc1—

dencia (tabla 1 (31)}).



Figura 6.- 36.9/¢1005,5%5

Un bicristal reairpqué ser dibujado introducien-
do un plano de frontera en la réd‘aé sitios de coincidencia
y permitiendo que los atomos ocuﬁen 1os 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 parémetroiﬁ que
se define como "la razén del nimero total de sitios en una
celda unidad de la superestructura asociada con cada red de

sitios de coincidencia a el nimero de sitios de coincidencia”.

Friedel '(32) demostré que tiene valores iﬁpé}e$ }B1é1T
tema cibico, siendo el valor mds bajo (Z:=-1)~é1*¢§;§
cristal y el valor& = 3 un sistema de coindivden"c';i‘ai,;jn'

portante: el twin {(gemelo).
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TABLA 1

Pares eje-dngulo para fronteras de coincidencia en sjstemas
cibicos hastaZ = 19, "a" y "b" disntinguen pares de diferen-

tes redes de sitios de coincidencia con

los mismos.valores
deX . SR

0° x v ¥ v x v >

¢100) Axis €221 Axis <A10) Axis 512 Axis
22:62 134 61-93 116 107:92° - 13b 16025 176
2807 17 90-00 9 15273 9. co
3687 5 112:62 136 180-00 17u <530) Axis
5313 s 1313 ) 142- 14 19
619} 178 Wm0y <A1 Axis 15000 174
673y 13a 9337 174 C :

112-62 [B10 . : 12482 1y {531) Axis
11807 17 <310y Axis t$3a CUb T Y08y T 18
12687 8 16-6 13b [ESTELY] Yo 126602 1
1A3E3 S N2 T R R 8
151-93 tu [AE TR T : ‘

15193 5 17w JEAR) n (A2 AXis.

IST35 1 150-00 s 11358 15 (532> Anis

e e . 158524 1 18000 19b
<H0p Axis ©310) Asis SRt

2653 Wa - - - 50-70 1S €430y Axis ¢533) Axis -

kLR T B B N Y O T Yyos 11807 tTh 10538 .

- 50-4% oo DL A 5 157-3% 14 1IN 130
7053 23 11782 15 ' 120 H
8661 176: 146-44 k! <431 Axis -
93:37 170 80-00 11 137-17 15 (5515 Axis

10947 3 180-00 13b 1100 b

129:52 -1 {320) Axis . 1343 15

14106 9t 71-59 19h <332y Axis 1640t ta

153-47 192 10448 1 121476 W T

12097 176 15896 5 (553 Axis
<111 Axis 14900 7 CI3TAN VT

27-80 13b 1RO-00 1 <433y Anxis 1ns16. 1S
38-21 ki P20y o o
46-8) - 19b €321 Axis IR0 S T e (O 1O AR
60-00 13 8618 s SR 16133 0 G
7347 77 19b 12375 g e CCAQNY Axis T :
8179 7' s007 15 B0 S I T s (bt 1) Ay
92:20 13b 1 80-00 7 PR 000 Y

14740 13b CCSI0Y AN R

15821 * ;o SETLNY Ay
16683 19b {322y Anis SR B1IE 1 AR LAY
18000 3 107:92 130 BIAE g IR B R .

152:73 cyit B TR Y " U )
(210) Axis TK0-00 -, 1T 2 E Sy Ay T
48-19 15 SR AT AT Ty AR
7340 7 QI AR ORI
96-38 Yoo TUERB2IT AL 3000 10521618
131-K1 3 LRV AR BT AR S B T D SO
180-00 S THO-92 - g
. 154:16 R
¢211) Axis T T IR DTSSR b By [P
6296 il . : } (R HIT.

Y786 1570 EAII Axis S y
10184 5 9908 1y ¢521) Anis B
13558 77 13391 K 119-8% 175 (751> -Axis
PR 2 15000 H1 R0 18 166-83  1a
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Ranganathan (13) reporté un métodoc para generar
sitios de coincidencia que podemos résumir de la siguiente
forma: sea R la razén axial de la celda unidad en el piano
(hk1) restringida a valores raciuna]e;,veﬁtqnces el dngulo
de rotacién es

0 =2 tan\"(_y/x) R

y la razén de 6rea es L

donde x y 'y

\‘partirde la discusién presentada se deduce que
1a red de co1nc1denc1a es na: construcc16n puramente geomé-
trica y que requ1ere un1camente dos cristales sobrepuestos

que tienen sitios de: 1a red comunes y. entonces, la red de

coincidencia no. requiere u Tf?oqtera de grano entre lad

dos redes. o T

Fué el‘trabajo‘de Krbnbefg y Wilson (17) el que
sugirié, en base a 1as°obsefva¢i§n¢s de texturas de recris-
talizacién en Cu, que las fronteras obedecian relaciones de
coincidencia y que mostraban propiedades (p. ej. altas velo-
cidades de migracién) diferentes a las fronteras de no coin-
cidencia. ‘vk

Basado en el cbhtepto de sitios de coincidencia y
en el modelo de dislocaciones, Brandon (18) propuso un mode-
lo detallado para 1a estructura de una frantera de alto an-
gulo. 'Las 1deas bés1cas de1 modelo se pueden entender con-

siderando los. s1gu1entes casos limites:




1)

2)

1

.5

12

Cuando los dos cristales tienen una relacidn de orienta-
cién de.coincidencia y cuando la frontera puede tener

cua]quler 1nc11nac16n. se propuso que la frontera se en-

cuentra en: el p]ano de alta densidad de s1t105 de co1nci-,’~'

dencia ya que con esto la frontera tendrd un pequeno es~
pesor, un campo de esfuerzo de largo alcance desprec1ab1ev
y baja energfa (AB o CD de la figura 7a).

$Si la frontera hace un &ngulo con los planos densamente
compactos de la red de coincidenéi; tenderé a hacer uné
estrucfura escalonada de tal forma que tendrd una &drea
superficial mdxima en los p]anoﬁ de alta dénsidad de si-
tios de coincidencia- (BC de la f1gura 7a)

Si suponemos que' la frontera cae en un plano de a]ta cam-

pac1dad de Ia red de coinci‘enCIa'pero s relaciones de
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Figura 7

grafico de Ta teorfa de coincidencia excepforﬁaféfé}iﬁBdETb

de la O-Lattice que BoL]man:desarrqllﬁ_eqxi967 (20).

Consideremos' las coordenadas in ‘punto.arbitra-

rio dehtro~de1_tristél;§b‘

signamos como coordenadas e teros (12,7,-

‘Entonces,

38,0.243,0.579).

Tas posiciones del |

y como coordenadas interna

las coordenadas internas desi
dentro de la celda uniiaria y¥4asrcoordenadasrexférnéSfdg+
signan la posiciéﬁ,dé Ta celda unidad. l '

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 MB de E, su vecino
mis cercano de M, en la red A debe ser determinada.

; "/,'1"’ SR USRS S . I,l,."i';"'

transfiera 1a red A a la B es escogida de tal forma que, en
la vecindad del origen comin 0, el vecino mds cercano de MB
es su origenal MA. Cuando A y B son redes de traslacién,
cuyé 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 comin,
sus puntos de nuevo formardn la red original. Ha sido mos-
trado que hay muchos puntos 0', andlogos al origen O, al-
rededor del cual el vecino mds cercano al punto de la red
MB en la red A puede encontrafse.

En la figura 8 se muestra la bdsqueda de los ve-
cinos mds cercanos de MB equ§kféd-A cercanc al oriéen 0.
E1 vecino mds cercanﬁﬂagiﬁgiégiﬁgrque se encuentra trans-
formandolo por una pdta&iﬁh”g'élfededor de 0. Cuando My

estd mds lejos -del ofigen;ysu vecino estd mds cerca, Mi que

se encuentra transformandolo por la misma rotacidn pero



s
(&3}

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

La O-Lattice la podemos defini

dos los posibles origenes,dé;lds'quATes una edfopugde"ser
producida a partir de una .

lineal 7. La O- Latt1ce puede cons1stir d puntos, 1fneas

Puede notarse{'

coordenadas internas iguales

co1nc1denc1a.

de ambas redes y se tien ,por esta

razén la 0-Lattice es una 1z*c16n del conceptoidel

modelo de coincidencia.: Pero hasta ahora no- se ha observado

estructuras de metales que puedan ser 1nterpretados. '

minos de la O-Lattice.

1.6 EL MODELO DE LA UNIDAD ESTRUCTURAL = =~

nima. Esto puede ser mds apropiado.pa a.. ,ch ,
tura de la frontera de grano. : 3

Supongamos, por 1o tanto, qqe?j
regiones de las fronteras de grano puedeﬁ aJustar sug'pbﬁ

siciones para incrementar la fuerza de las fronteras. f£1



acomodamiento de cada cristal con el otro puede consistir
de dos partes: a) la re]ajaciﬁn local de los &tomos indivi-
duales de la. frontera hac1a 1as pos1c1ones que d1sm1nuyan
la energia 11bre, y b) una d1stor516n elast1ca de largo la-

cance de ambos cristales atrayendo més étomos a 1a frontera

Pero, icbmo se aJust n los dos cr1stales en la

frontera de grano?. En la f1gura 9 105 étomos quef
sitios de co1nc1denc1a estan marcados por A, B C Di
acuerdo con el modelo de co1nc1denc1a corresponde ar un arre—
glo de baja energia. Trasladando el cr1sta1 de arr1ba con
respecto al de abajo sin remover los 4tomos 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 energia menor que la éonfiguracién de coinci-
dencia. Los célculos computacionales (33) para la energia

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 1a relajacién de los dtomos .de su sitio
correspondiente puede resultar en un decrec1m1ento de la

energfa. En la f1gura 11 se muestra un arreglo ca]culado

por Weins y G]e1 er de ‘la energia mds baja de 1os étomos de

la frontera de: t11t<de 38° y se supone que esta conf1gura-

cidn representa 1a estructura actual de la. fronte a

La un1ca prop1edad geométrica que queda Jnalterada

durante 1la tras]ac16n de los dos cr1sta1e5 y 1a elaJac1on

de los &tomos 1nd1v1dua1es es la per1od1c1dad‘_eJ arreg1o

atémico en la frontera. Por 1o tanto, el criterio para las

-
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Figura 9 Figura 10 Figura 11

fronteras "especiales" es la perjodicidad del arreglo de los
dtomos en la frontera sugiriendo que una estructura corta y
peri6dica puede ser 1a condicién geométrica para las fron-
teras "especiales®.

Si nos apartamos de las posiciones de simetrfa no
cambia dristicamente la estructura de la frontera de grano;
toda la frontera es obtenida repitiendo su unidad estructu-

ral perifdicamente.

1.7 PROPIEDADES DE LAS FRONTERAS DE GRANO

Vamos_.a puntdalizar 1a relaci6ébn 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 Migracién de Ya Frontera de Grano

La mxgrac16n deﬂla frontera de grano es defin1da

1) La observacion del movim{eﬁto de
cristal, y B

2) la medida del tamafio de grano promédiq’&uriﬂte'el‘creci-
miento de grano.

Los resultados obtenidos pcr ambos tipos de expe-
rimentos indican que la velocidad de migracién de una fron-
tera depende de l1os siguientes pardmetros:

a) La relacién de orientacidn de los granos (es mayor en las
fronteras cercanas a 12 relacidn de coincidencia).

b) La inclinacién 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). g

¢) La fuerza motora (la movilidad es proporcional a la fuer-
za motora).

d) E1 contenido de la aleacidn.

Para entender estos resultadOS debemos conocer el
mecanismo por el que un atomo es transfer1do de un crnstai
a otro a traves de 1a frontera En fronteras de grano de 7

Al-Cu, Gleiter (22) observé un patron de lineas débiles cuyas
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propiedades sugieren que las lineas representan "escalones"
en la frontera. Por lo tanto, la frontera puede ser consi-
derada como un sistema de escalones en las "superficies" de
los granos. Cadé-é#talénLééf& formado por un plano de empa-
quetamiento compactofdenuhd de’ios cristales que terminan en
fa frontera, Gle1ter conc]uye que la migracién de la fron-

tera de grano ocurre por 1a transferenc1a de dtomos (proba-

blemente difusidén en 13 fronteraide grano) de un escalén de

un cristal a los esca]ones de’ 1os otros cr1sta1es 1 Etomo

A de 1a figura 12 a 1a posicién B) de 10 que resu]ta un des-
plazamiento de i1a frontera de grano normalva,su,plgnprtan—

gente.

Figqura 12

1.7.2 Segregacién en la Frontera de Grano

La concentrac1dn de étomos de so]uto en: la regidn

de la frontera de grano puede var;ar aprec1ab1emente del

contenido. promed1o de so1ut cr1sta1 3 Este;efecto es

‘1amado segregac1on en 1a frontera de grano.'v
Var1os metodos d1rectos.'como espectroscop1a -Auger,
m1croana11sxs, autorad1ografla, m1croscopfa de campo 1on1co,

dispersifén ineldstica y varios métodos 1nd1rectos como ata-



que a la frontera de grano, observacidén de rayos X%, medidas
de 1a constante de 1a red, medidas de resistividad y micro-
dureza, han dado una cantidad sustancial de datos experi-
mentales sobre la segregacidn de dtomos de soluto en la fron-
tera de grano (23) de donde se concluye que la segregacidn

en la ffqntera de grano estd basada en las fuerzas interaté-
micas entre los dtomos de soluto y 1a frontera y que la .in-
tensidad de éstés'fuerzés depende de las relaciones»déﬂbtien«
tacidn entre.lps crista]es y las propiedades de 1os_5idﬁ§s

de soluto.

La segregacién en la frontera de grano puede ser
importante para la corros16n de 1a frontera Debido a:que

la energia libre de ciertas fronteras de co1nc1denC\a es

apreciablemente mds baja que la energfa de otras”fronteras,

las fronteras de coincidencia son e1eg1das para tener una

menor velocidad de corrosién s1emprej

gregaciobn.

1.7.3 Deslizamiento de 1a Frontera de Grano

E1 desl1zam1ento de 'efétapofes la

traslacifn relat1va de dos“cr1st oﬁféra de gra-

no. E1 des]1zam1ento sobfe d1stnac1a icﬁo/€66§66§4(>1um)
parecen ser pos1b1es 501amente s1 1av emperatura esté por
arriba del 40% de 7la temperatura abso]uta de fus1on

A partir de los resultados de numerosos experi-

mentos (24 a 26) se tiene los siguientes hechos:
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a) £l deslizamiento de la frontera de grano es un proceso
termicamente activado, y su energia de activacidn estd
entre la energfa de activacion para la difusién en la
frontera de grano y la autodifusion en la red.

b) La razdn de des1izamiento se incrementa cuando se incre-
menta el esfuerzo de deformac16n en e] plano dE'la fron—

tera.

Rec1entes 0bservac1ones por: m1crosc0p1a e1ectro-

nica de transm1516nv(77

a_29) han: suger1do que e] desl1za-

miento de 1a front ra‘ e grano ocurre por"e] movim1ento de

d1slocac1ones en 1a frontera de grano Dos t1pos de d1slo-

caciones encontramos. djslocac1ones-d ; ed 'y d1slocac1ones

en la frontera de grano En ambos caSOS'el desljzam1ento

de la frontera de grano Puede vxsualizarse com el movumten-

frontera.

frontera de‘grano«en,e1;p1ano de 1a frontera es 1gua1 a;]a

dislocacidn de 1a red en el p]ano ‘de des]1zam1ento
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Figura 13.- Modelo de una dislocacién en la frontera de
grano. a) Frontera libre de dislocaciones.y
b} la misma frontera conteniendo una dislo-
cacién en la frontera de grano,.

.~ EV movimiento conservativo de las dislocaciones
en la frdhiera dérgrano ests limitada borje]rﬁf§§.566f§71a
cualkuﬁéfanUtefa de grano es, ‘a nivel atémiqd,jp1;h§i‘"Por
ejemﬁ]&éfénvéT,segmento AB {fig. 14) 1las dis]ocaciénééibue-
den ﬁg{éfse;eﬁrforma conservativa ﬁnicamente eht}eﬁA_y;B{

entonéégfalfapﬂicar un esfuerzo de deformacién {(¥) se espera

islocaciones en la frontera de grano se muevan con-

serq}jvaménteidentro:de los -segmentos AB,BC, y CD. =

Camb resultado de este movimiento tenemos QEEfaTta
ae‘qéélizhmimﬂb} Sin embargo, esta Veiébj@géide~
creder§ de§1d§VA;qﬂ§‘1§s df;locaciaﬁes se aﬁiTan;eﬁyiésVes—
quind;iﬁejjﬁg*seghénf§§ dé”1§53p1éﬁos de Jas frbhﬁéﬁéﬁﬁ] £l

esfuerzo ado  por este apilamiento crecerd hasta que una

sfuerzo aplicado cesando, si

ro ocurre otro proceso que remueva a las dislocaciones en la

pilamiento, el desplazamiento de la

frontera.
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Figura 14

Las dislocaciones en la frontera de grano pueden
ser removidas por dos mecanismos: a) por procesos de difu-
sién controlada o b) por generacién de dislocaciones cris-
talinas. La§ 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. 18)
produce un flujo difusivo de materia de las partes en com-
prensidn de la frontera a aquellas partes de tensidn. Este
flujo puede ser interpretado como el ascenso de Tas dislo-
caciones en ia frontera de grano de un segmento, digamos AB,
hacia un segmento vecino, BC, y viceversa.

Si se aplica un esfuerzo suficientemente grande,
el flujo pldstico de los cristales ocurre en la vecindad de
la frontera de grano lo cuaj incluye el movimiento de dis-

locaciones (fig.15).

Figura 15
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La dislocacién en la frontera de grano del seg-
mento AP (vector de Burgers gl) 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 l1a frontera PB. Si el esfuerzo aplicado es pequeiio,
la dislocacifn se desliza hacia el segmento de la frontera
PB y su movimiento serd de difusién controlada. Si el es-
fuerzo es grande, el esfuerzo se concentra én P resultando
la generacién de una dislocacién cristalina (go). En un ca-
so especial 92 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 generacién de dislocaciones.
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CAPITULO II

MICROSCOPIA-ELECTRONICA

v ‘ lféd¢5'de;esta tesis depen-
den de la interpreta fotograffas obtenidas en el
microscopio élect?éhito”'la forﬁﬁéidn de contraste en 1a

imagen de este 1nstrumento es” considerada ‘en: deta]le. Ex-

plicaremos los fendmenos-que, curren cuando 10‘ '1gctrones
interactdan con jg:materia'y,

table (1,2,3:y-7).

2.1 GENERALIDADES

_ ‘sta parte descr1biremos brevemente el funcio-
nam1ento,de1 m1croscop1o electr6n1co

' Ex1sten varios tipos de-disefio para un microscopio
e]ectr6n1co .que dependen de 1a informac16n que se quiera ex-
traer de 1a ‘muestra observada ya que los procesos de inter-
accion entre los. electrénes y el sGIido determinan diferen-
tes modos de andlisis y, por lo tanto, diferentes instru-
mentos detectores. No obstante, la obtencién dei haz elec-
trénico es prdcticamente 16 misma para la mayorfa.de los
microscopios y consiste de un emisor termidnico adaptado a
una lente electrostdtica que acelera los electrones hacfa
1a muestra; la concentracién 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 cargadé viajando con una velocidad ¥ en.un cam-

o electromagnético sentird una fuerza expresada cohp:
F = ek + e(¥ x B).

donde E y B son las intensidades de'campO'elécifico y elec-
tromagnético respectivamente.r Los dispbsitfvoﬁ disenados
para dirigir y enfocar haces de particulas cargadas se lla-
man "lentes" y hay dos tipos: electrostdticas y electromag-
néticas.

En 1a lente electrostdtica cuando una particula
pasa por ella experimenta una fuerza dirigida con una compo-
nente hacia el eje central y gana un impulso en esa direc-
cién, de manera que el haz se enfoca en algdn punto. En la
Tente electromagnética se aprovecha el hecho de que una par-
ticula cargada viajando en un campo magnético experimenta
una fuerza perpendicular a su velocidad y a la direccién del
campo, asi que cuando el electrén alcanza la regidén deil cam-
po siente un impulso hacia el eje mds una rotacién alrededor
del mismo.

Salvo la rotacién mencionada, la analogia de estos

dispositivos con las lentes 6pticas es perfecta.

2.2 FENOMENOS ASOCIADOS A LA INTERACCION ELECTROK-SOLIDO

Al dncidir un haz;de‘ legtrongsjsobfe;el'material
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ocurren varios procesos y cada uno de estos fenémenos pro-
vee de distinta informacién acerca del material estudiado.

Estos son:

1) Electrones Retrodispersados: -son. aque]los que se desv1an

del haz hacia atrd&s debido a su dispersién e]istjca con

los dtomos de la red, su energ1a es.cercana a 1a ; haz
incidente. Estos eventos se 1levan a cabo cerca de-lé
superficie, por 1o que si barremos distintas zonas de la
muestra tendremos variaciones en la-intensidad de elec-
trones retrodispersados a un &ngulo dado, resultando una
fotografia topogrédfica de la muestra. Ademds, la inten-
sidad del haz retrodispersado estd determinada por la
probabilidad de gque un electrdén sea absorbida; entonces
podemos esperar que la intensidad del haz retrodispersado
aumente cuando se incremente el nimero atémico de los
elementos que forman el s61lido. Esto nos permite detec-

tar zonas de diferente composicién en el material.

2) Electrones Secundarios: son originados en el sélido y

emitidos como resultado de excitacién atémica por el haz
primario y se caracterizan por tener un espectro de ener-
gia comparativamente bajo (<50 eV) en relacifn al haz
inicial. La emisi6n de electrones secundarios depende
tanto de la densidad como‘topograffa del sélido, por lo
que podemos formar: con el]os 1mégenes parec1das a las de
electrones retrod1spersados

-



3)

4)

5)
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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 ni-
mero de electrones dispersados o emitidos causa el decre-
mento correspondiente de absorbidos, por 10 que la detec-
cibn de estos electrones proddce un contrasfe complemen-
tario al obten1do en 1as dos anter1ores al barrer Ta: su-

perficie de la muestra._ ,'

Rayos X CaracteFfStidoS'y~Electrones Auger‘ es de espe-

rarse que se emiten rayos X caracterfsticos debido a las
transiciones' .de 1os‘e1ectrones excitados por el haz,pri-
mario, por lo que si utilizamos un espectrdémetro adecuado
y un detector de estado s6lido podremos construir un per-
fil de intensi&adés y'conocer'tanto 1Q5 elementos que com-
ponen la muestra asi como su concentraciﬁn; es decir, po-
dremos efectuar un ané11s1s qufmico.a Podria suceder que

un dtomo excitado regresara a un estado de energia menor

emitiendo uno de sus,elect bnes el vez de rayos X. Tales

electrones son 1]qmadds Auger.y sg,cgracter1zan por tener

valores discreto

biéh'def‘niddé‘dgréﬁéfgfary por 1o tan-

son los

an ‘atravesar’ la mues-.




tra y llevan informacidn sobre la estructura interna de
la misma. La formacién de una imagen a partir de estos
electrones es 10 gue constituye la microscopia electré-
nica de transmisidn.

De los fendmenos mencionados se puede inferir que
tenemos dos posibles maneras de formar una imagen: una con-
siste en enfocar el haz sobre una drea reducida de la mues-
tra y barrer la superficie moviendo el haz y detectando en
cada zona una intensidad promedio; esto es 1o que se liama
Microscopfa Electrdnica de Barrido (Scanning Electron Mi-
croscopy). La otra consiste en iluminar una drea grande de
la muestra con un haz fijo y adaptar un sistema electro-
6ptico para 1a amplificacién de la imagen; esto es 1o que

se 1lama Microscopfa Electrénica Convencional,

2.2.1 Formaciéquefjhfiﬁégehfén:é}>Mi;roscqpfbkElé;trdnico

de Barridd;,‘J

Debemos enfocar el héz sobre uné frea reducida de
Ta muestra 100 R), esto lo. hacemos colocando el drea de
observacidn 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-
zacidn de reja de un tubo de rayocs catédicos (TRC), de ma-
nera que se establece una correspondencia uno a uno entre

la cantidad de electrones detectada y 1a intensidad del

FE
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punto correspondiente en la pantalla delrtubo La imagen
completa de la muestra se construye f1na1mente por ‘medio

de un generador de barrido que deflecta tanto al haz inci-
dente como al haz del TRC s1ncr6n1camente de manera que a
cada punto del &rea barrida de la muestra corresponde otro

en la pantalla.

2.2.2 Formac16n de ‘la 1magen'en

I?MicroscépiorElectrénico

de Transmisidn

va, puede poner

alif. --Siuéem&éda

campo c1aro,\si se d

nera que si existen diferencias en* e‘electrones

imagen intermedia, sinb;e objetivo y la

se ‘obtiene una ima-
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gen del patrdn de difraccién formado alli. EV drea de la
que se obtiene el patrdén de difraccidn es la misha que la
que se ve en el modo de imagen. Por lo tanto, para locali-
zar dicha drea con precisidén se coloca un diafragma en el
plano de la imagen. Este modo de operacidn se llama difrac-
cién de &rea selecta (SADIFF).

Sabemos que todos los instrumentos 6pticos tienen
una limitacidén bdsica debida a la difraccidén de la apertura
de la lente. Si dicha apertura subtiende de un &ngulo de 28
desde el foco, dos puntos adyacentes no pueden verse separa-
dos si la distancia entre ellos es menor que'3(1fmite de re

solucidn) que viene dada aproximadamente por:
8 = )/sen‘

con el mejor de los microscopios @ se aproxima al limite
tebrico de¥W/2 y por lo tanto se espera que @ sea del orden
de la longitud de ondaA. Esto es aplicable a un micros-
copio electrdnico donde A estd dada en términos del volta-
je de aceleracidfn V y corregida relatwutlc.amnfl. P“'

As h(2me Ve (1aeVgmect) )
ya que

meme (€V/mect + 1)

Algunos valores de A para los potenciales comunmente usados

son: V{KV) )43)
‘ 50 0.0536
100 0.0370

200 0.0251
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Por 1o tanto, tedricamente, con aumentar el potencial de
aceleracion aumentaria la resolucidén hasta distinguir indi-
vidualmente los atomos y detalles de su estructura. Des-
afortunadamente no es asi debido a que todas las lentes

tienen aberraciones.

2.2.3 Aberraciones

S610o mencionaremos los puntos relevantes de las
aberraciones que se presentan en las lentes electromagné-
ticas (1 y 2).

a) Coma: proviene de diferencias en la distancia focal de
los rayos que inciden en la lente haciendo un angulo dis-
tinto de cero con el eje dptico; la imagen de un punto
sobre el eje Gptico adquirird una forma elongada (pare-
cida a una coma). Esta aberra;f6n s§ élimina por comple-~

to alineando el haz y cpr[igiéndo»1a;§§pendencia,axial

del campo de las lentes.

b) Curva del Campo: consiste_eﬁ;jhé;jé;;disfahcias foéa]és
de puntos fuera del ejerﬁbtfbbfh§~§oh=igda1es, los dis-

cos de confusién minima-no estard en el mismo plano,

sino en una superficie-curva, y por lo tantc la imagen

no serd enfocada en un:plano eicorrige de 1a misma
manera que la coma. -

c) Distorsidn: se manifiesta como deformacidn de la imagen

causada por defectos en'ihagecmgtry de ﬁﬁﬂéntéS;?;Su*

correccidn es aniloga a la coma.




d)

e)

f)
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Astigmatismo: es causada debido a que las lentes no son
axialmente simétricas, entonces la imagen producida por
ellas es mas definida en una direccion dada. Para co-
rregirlia se les afiaden electroimanes a las lentes, pro-
duciendo pequefios campos elipticos controlables indepen-

dientemente.

Aberracidon Cromatica: se da cuando los electrones que

forman elvhaz no tienen todos la misma longitud de onda,
al pasar por la lente se refractaran de manera distinta,
dando lugar a variaciones en la distancia focal. Si el
voltaje de aceleracidn V del microscopio cambia por &V

el cambio en la distancia focal Af estd dado por:
Af/f & K AV/Y

donde K es una constante éercana a la unidad. La medida
del disco de confusién alrededor de la imagen producido
por el cambio Af esr equivalente a un disco de radioAr
en el plano objetivo dado por & r =®RAf. Para que 1a
aberracidn cromat{ca no afecte la resolucion del micros-
copio es ne;esafiQtAUe este disco sea mas pequeiio que el
poder de reﬁo]@cféﬁ:' Se corrige escogiendo adecuadamente
las aperturas dé1és€stema objetivo y teniendo un haz al-
tamente moﬁétfﬁhét%co (AV/V sea muy pequefo).

Aberracidn Esférica: esta aberracion no es corregible,

corresponde a la dependencia de la distancia focal con
la apertura para rayos no paraxiables. Los rayos margi-

nales se¢ desviaran en su refraccidon, en tal forma que
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seran enfocados antes delfoco de los rayos paraxiales.
Vemos entonces el compromiso que existe en escoger ade-
cuadamente la apertura de la lente (ﬁue 1lamamos anterior-
mente B). Vamos a tomar a‘ como una medida del disco

de confusidon. Debido a que por un lado el poder de re-
solucion aumenta de acuerdo con §~Np, y por otro lado,
si se incrementa 8 , el radio del disco de confusidn cre-
ce como[53; tenemos entonces que encontrar el valor de‘

1a apertura Optima que minimice:

S-c. B8 +Ng
donde (:e se conoce como coeficiente de aberracion esfé-
rica y tiene valores tipicos de 3mm para las lentes usa-
das en el microscopio electrdnico. Un valor aproximado

es ﬁ-'ﬁ 11/4,ce1/4= 0.005 rad. Sustituyendo nos dd pa-
ra V = 100 Kv:

3/4 . 1/8 °
S .Y e, T 1.11 4

2.3 DIFRACCION DE ELECTRONES

Supongamos que un haz de electrones incide perpen-
dicualrmente a la superficie de la muestra gue es un sélyido
cristalino perfecto. Podemos visualizar al haz como ondas
planas cuye frente de onda es paralelo a la superficie del
cristel y se mueve con una velocidad de fase constante: el--

haz se difractara en el cristal de la misma forma que lo
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hace 1a luz monocromitica cuando pasa por .una rej1lla.JkYa

que hablamos de difraccidon, es’ conve 1ente xp]kcar-alguﬁos

conceptos claves (4 y 5).

2.3.1 Ley de Bragg, Ecuaciones de Laue'y Amp itu

Dispersidn

La ley de Bragg nos dé Ta coﬁdiciﬁﬁ'paré que. haya

interferencia aditiva de la radiacién incidente, Ta cual es:
2 dsen 9= nX

donde d es la distancia entre lbs planos de la red, 8 es el
dngulo con el que incide el hézfprimafid formado con la su-
perficie del cristal. Estbkes‘pbrqué la 1nterferencia‘adi-
tiva se encuentra cuanda’li'diféfencia de caminos dpticos

de la radiacidn d1spersada por los planos sucesxvos esun

nimero entero n de 1ong1tudes de onda " .- _
La reflex\on de Bragg sélo ocurre para 1ong1tudes
de onda A%2d, por 1o que la luz visible no se puede u;111zar
para hacer difraccidn en cristales. ’
La deduccion de Bragg suministra la idea de-la in-
terferencia construcitva de las ondas dispersadas pof&cafgas
puntuales situadas en los nodos de la red espacia1}':?uando

ndos interesa la intensidad de la dispersion por una diStri-

bucidn espacial de los electrones dentro de cada ce te-
nemos que realizar un andlisis mds profundo. ‘El;pr

miento de Laue consiste en sumar las contribuciones
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ondas elementales dispersadas por. cada e1ementojde,vo1umen

del cristatl.

Cuando se tiene'Un 1spersor, d1gamos

un Unico electrdn, la rad1ac1on di persada puede expresarse

como Aexp 2%Wl(kg - wt), donde's,es.una d1stanc1a med1da en
la direccidon en que ha s1do d1spersada la rad1ac1on, y kes
la direccién de la radiacién. 1nc1dente. “Sin embargo. sx;en
vez de uno, tenemos dos centros dlspersores. es necesafio
tomar en cuenta la diferencia de fase 0 ~con: lo cual 1a

direccidn dispersada debe escr1b1rse como

A exp(2%i{ks - wt) +’1q‘r)
A partir de la figura 16 se encuentra que la diferencia de
fase estard dada por: 7

.= 2WL-(k - k') = 2%¥(r. k)

donde Ak, el vector de dispersidon, se define como el cahﬁio

experimentado por el vector de onda k: Ak = k - k'.

Ckﬂ§?}\

ﬁacfg ¢ ©° @

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

cién dispersada sera:
A exp‘{ZTi(ks - wt) 4 1'07.}3(:) dv

dondeg (r) es la densidad electrdnica dada por la relaciébn

g(g)dr = Ze. Asi, 1a razdn de amplitudes entre la radia-
atomo
cidn dispersada por un centro dispersor.y un elemento de

volumen dV es g(;jexp(21fihk.£) dV, y por 1o tanto, la am-

plitud dispersada por un dtomo sera:

f = 5 Q) exp(2'l'\§._r_) dv
atomo

Ademas 2sen9/°A= 1/d = &k = g y entonces 2mg.r

4®senB rcos8'/a

= sr cos8' siendo @' el dngulo entre g y r y s

4¥send /A .

Si el dispersor es esféricamente simétrico g(g) =

Qr) y *®
£-\ areren w2t v

-

Q

que es la amplitud de dispersidn para rayos x.
De la teoria de dispersidon sabemos que: ‘f‘=
Y incidente +5L dispersada donde la funcion de onda dispersa-
da se expresa en términos de la onda esférica incidente y
1a amplitud de dispersion f(8,9), de 1a siguiente forma:

%dispersada = f(8,@)exp(2Wikr)/p

con -{»(Q,Q) < '!-_1';?_‘_5: SY(&) &xp(z‘“(!-‘5'3'_‘f¢\'°\ti

Para el caso particular de etectreones, el factor de disper-

sidn se define como:



(€%
o0

£, = LTme &vm exp (-2mi - 0)dT =
el he

2 m.eTw S { S HSARFL & e;‘““—'ﬂ dT =

Y‘\A ‘o, -
h -2ni 9.t AW:'X E::?::E“ES';;) °lt.;
2T Mo S j() € - -
_.——-K-z—‘—' f'

21T Mel Q({;iil

W * | 3

siendo fx la amplitud de dispersidn de rayos x y Z el nime-

ro atémico. E1 factor de dispersién atémica queda cbmb:
m.e- ( _) i .F
HOE 2Lkt 1en @ (

donde debido a la simetria esférica del dispersor, se hajf”

omitido la dependencia en(Q.

Para llegar a una expresidn para,elbfactQF de es-

tructura de la celda unidad, no debemos res
camente a la dispersidn coherenteVdeb1da

sino que debemos consxderar Ta correspond1

que constituyen la celda unidad del cr1sta1 C :
que, haciendo uso de la expresidn encontrada para el “factor

de dispersidn atdémica, obtenemos que:

vk ~2wl Y e"k”
e > fiey @ e e — ZFW

A. B
donde F(e) = ;,-, (Q) c

unidad, consideremos ahora n ce]da,

les se obtiene que, para la amp11tud d1spersada"
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¢‘3 = ZV.\__ ¥, exp(avig-x,)

donde F es el factor de estructura de la n-és{ha celda y

=N A+ a4V C es el vector depos1c1on dado en funcién
de los vectors de traslacidn de Ia red a, b, €.y Jos nime-
ros enteros n,, n,, ng.. De'tgl,manena que ‘si definimos g9,
el vector de la red feciﬁrbca,'paka.una,familia de planos

{(hk1) tenemos:

@ Z_ ¥ exp&zm (n.h+n,_h+nsl)}
9

para la cual ocurrird un madximo cuando la suma h.h-\"z\'&-&\ﬂal.

sea entero, es decir cuando g.a = h, g.b = k, g.c. = 1.

Estas ecuaciones se conocen con el nombre de ECUACIONES DE

LAUE. Entonces
Fowr ° ?% f.(0) exp i\’ ewi(h U hv"’dw“')}

donde WUe¢ , Ve, W son las coordenadas fraccionarias

del i-ésimo dtomo en cada celda unidad.

E1 factor de estructura no es rea] 1a 1ntens1dad

de la radiacién d1spersada enc1erra F F*,»donde:Ff'es a]

cial y la falta de ref]
la estructura. PR
Para 1a red fcc téﬁémo “qu

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



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

se encuentra que:F

F(hk1) = 0 p

s ef Si,h+kf] es{un‘eﬁtero par.y
a ristales HCP (hexago-

nal compac;d

1 impar.

2.3.2 Esfera de Ewald

La condicién de difraccién es k = G o k'=k + G,

donde G es el vector de la red reciproca. Entonces
2 (14 2
h"a(\s+§)z=\3‘~z\g-§-ﬁ pmoh'-k

por lo tanto
.Z.‘g.-g Q—Gp’:O (6)
Puede demostrarse que (6) es equiva]ente a la
ecuacién de Bragg y esrcqnyenienterconsidgﬁ;f?gxgomo‘1a:
condicion de Bragg. En el espacio de Fourier;~1és:réglas
de seleccién k = k' y k'= k + G tienen el significado geo-

métrico indicado en la figura 17.

4 [

L4 L) .

. * » ]

» ’ PR -

L] » l - - -

» . . ) a4 L4 -
. . ey o ™

Figura 17




Los puntos de la parte derecha presentan puntos de
la red reciproca del cristal. Si se dibuja una esfera de
radio k = 2W/9 -con el centro en el origen de k. Se forma-
rd un haz difractado si esta esfera pasa por cualquier qtro
punto de la red reciproca. En el dibujo la esfera pasa por
otro punto distante del extremo de k e1 vector de 1a‘red re-

ciproca G. E1 haz d\fractado 10 hace en la dnreccwén k‘ k+G.

Esta construcc16n se.. conoce comoy'

2.3.3 Desviaci6n7695135
Si cons1deramos que e1 c 'cont1ene N3 celdas

primitivas entonces la suma sobre mnp 10 esté a. todos Ios

M3 puntos. En tres dimensiones tendr1anos un cr1sta] con

M, M, Mz celdas en x,y,z respectivamente. De (8a) tenemos

X y
elevando al cuadrado la intensidad en el punto de difraccién:

.| Sen?(nHx & 8)]] Seni(wHy 1?‘5)1 K-sm‘(?HaS'Sl
|Al2 = (T Sen?(18-§) e (X o &) sen’(ng-§)
(10)

Si queremos ver cémo se distribuye la intensidad

del haz difractado alrededor del punto G, desviémos un poco

de €1 haciendo G' = G +&_§ donde
" .
Q6 = &%Q"*s%h + Ses
siendo a*, b*, c* los vectores de la red reciproca, entonces:

a-G' = _c_L-(g-i SG):-a-6§+9°8G = h+ Sx

anélogamente &' R+ ga 4 c-G'= L+ Sa
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ya que h,k,l son enteros la ecuacién (10), cuando estamos en

e sen? (TMx Sx) Sen? (Mg §4) [SQWQ(TH%.S;K
‘A\’.: ‘?‘1 " s‘v\z(“$¥) Se.\r\"(tgl\ c“a(' R

Si graficamos la componente x de esta ecuacidn, resulta:

Yok

Y My Sx

Se tiene un mdximo cuando & = 0, con lo cual se
cumple la condici6n de Bragg, y el primer cero se encuentra
en §'= llMx. es decir, la extensidén del punto difractado en
una direcci6n es inversamente proporcional al tamafio del
cristal en esta direccidn.

Esto quiere decir que la esfera de Ewald tocard a
puntos de la red reciproca que no cumplen exactamente con
ta condicién de Bragg, es decir que vamos a obtener hach'
difractados con intensidad apreciable aunque nos desviehos’ 

de la condicidén de Bragg exacta.

ciproca hasta la esfera de Ewald en 1a dlrecc16n pe

cular a la superficie de la muestra (fig. 18).' Puede haber

dos casos:
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Figura 18

SG> O, el punto nodal G cae dentro de la esfera de Ewald,
y SG<,0, G estd fuera de la esfera. Se observa ademds que
la desviacién del &ngulo de Bragg es:

o = s;/6

2.3.4 Formacidén de un Patron de Difraccién

Un patréniﬁéadierCCibn contiene b&sicamente dos

tipos de informacféhlfx ‘

1) E1 arreglo esba§i31; défiﬁido en funcién de los valores‘
de las distancias que existan entre el punto central y
cada uno de los otros puntos de difraccidon, y los angu-
los que se forman entre las lineas 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 mdximos que

ocurren en la difraccidn.
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Debido que para cada punto de la red recfproca hkl
habrd un correspondiente punto opuesto RkT, y ya que el pla-
no de la muestra es normal al haz, el patrén de difraccién
se mostrard como un sistema de puntos simétricos a través
de las l1ineas vertical y horizontal del centro. Esto puede
ser explicado como sigue: si un eje de zona del cristal hace
un pequefic dngulo con el haz, cuando es visto a 1o largo del
eje, los planos se verdn sobre las orillas y aparecerdn como
1fneas. Si el haz hace un conveniente dngulo con cualquiera
de estos planos, habrd un punto correspondignte en el patrén.
Esto ilustra el cambio de forma del patr66 con un cambio en
la orientacién del cristal.

Los patrones mencionados son tfpicos pararun'cris»
tal, si el haz electrénico es bastante ancho o la medida

del cristal es muy pequeifia, ta] que la 1ntersecc16n de mu-

chos cristales orientados aleatoriamente (muestra pulicris-

ta11na), el patron de. d\fractf

puntos correspondxentes a la or1entaci6n de cada cr sta]

tal que mergen una ser1e de anillos concéntr_cos cuyos d15-

metros corresponden a el espaciado de " 105 p]anos ref1ectan—

tes perm1t1dos en e1 crista]

2.4 CONTRASTE EN EL MICROSCOPIO::ELECTRONICO

cido por

varios"mecan1smosgy]puede;dependen cri 1pamgnxe;de;1as con-
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diciones de operacidn del microscopio, tal como la orienta-

ci6n de la muestra o del desenfoque de las lentes objetivas.
\Nuestro’probési;o es describir mateﬁéticamente

los hechos que ocurren cuando el haz electrénico interactda

con el cristal. 'En_prihbipio, el problema estd resuelto si

se encuentran 1as'so1uciohes a-la ecuacidn de Schrddingef

Para el tratam1ento matemétxco de una onda e]ectrdnxca que

pasa a través:

TEORIA CINEMAT

2.4.1 La Teorfa

La priemkéfqbfp_ Un.;1j5méda teoria cinemdti-
ca, fué propuesta eﬁ?ngbir 'Hirgéﬁ;:Howie y Whelan (1),
y es importante porquéiSU%?éfﬁiTVEﬂseﬁtillez pone de mani-
fiesto Tos hechos re]evaﬁté#kde):fénémeno. Su regién de
validez, sin embargo.,es;fédﬁﬁidé;f La principal restricci6n
la impone el hecho de no considerar 1a interaccifén entre el

haz transmitido y el: haz difractado, lo que d& origen a con-~

c1onaremos,poster1ormente

tradicciones que™m

nvueTtas en'la teoria cinemdti-

‘ente no esta exactamente en.la condicidn de
Bragg para ref]ei1ones asi que la 1ntenswdad d1fractada
es pequenaicomparada con. la 1ntens1dad de1ﬁhaz transm1-
tido. La intensidad incidentefegffomédé;céﬁd unfddd,‘ésf
que si I es la intensidad difractada, la fntens{dadlde1

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

me que inicamente un haz difractadﬁf(juntd:conie1 h#iyw

trasmitido) es excitado en el Cffﬁféf
3) El cristal es muy delgado én idti
dente, asi que se desprecia Tauﬁ1§pgr
absorcifn. 7
De este modo, en esta teorfa teneﬁb :gu
riables: la orientacién de la mueéi?ﬁ conﬁrespectqgaiiﬁiiff
incidente, el espesor de la muestra, y»ié‘dé§v1ac16nmdéf1aﬁ 
condicidén de Bragg. | 7‘ '
La intensidad del haz difractado que sale de 1a

superficie inferior del cristal de espesor d es:

L tem2 (W Sed |
138 |¢5‘ = JS:"‘:? (24)

de la cual se ve que 1g depende de las variables Sg y d. E1
término Sg nos describe la orientacifn exacta del cristal

con respecto al haz incidente y lhgg, que tiene dimensiones
de L'l, se conoce como 1a DISTANCIA DE EXTINCION. Si mante-
nemos constante Sg y hacemos variar d vemos que Ig se anula
cuando d = n/Sg, con n entero, y es mixima si d = (n + 1/2)/Sg

y tiene el valor Imax = 1/(Sg&g).

v
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Ahora, Si Sg es variable con d constante, graficamos Ig vs

Sg ¥y fos resulta:

i:‘T
(&)

A
&

Debido a las oscilaciones de la intensidad de las
ondas a través del cristal, cualquier defecto plano inclina-
do, 0 en la superficie del cristal dard lTugar a franjas de
extinciébn, asi que para fronteras de grano, fallas, hoyos y
cufas, las franjas serdn observadas como muestra la figura
19. Esta figura es una representacidn esquemdtica del ori-
gen de las franjas de contraste en imdgenes de cristales,
mostrando la parte superior una seccién transversal presen-
tando las oscilaciones cinemdticas de la intensidad de los
haces difractado y transmitido, la periodicidad de la pro-
fundidad d' = Sé} AB es una frontera de grano o falla de a-
pilamiento, CD una cufia y E un hoyo. La parte inferior de
la figura es una seccién normal al haz, representando una
imagen de campo claro en donde se pueden observar los con-
tornQs de extincidn f.

Si n es el ndmero de franjas, el espesor de la pe-

1icula delgada en la n-franja es d'n. Similarmente
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d' = (w/tand)M, donde w es el espaciado entre las franjas

medida de las fotograffa, M es la amplificacitn y o es el

dngulo entre el defecto .plano y l1a normal a la superficie de

L | Mg incdescke
(ﬁﬁﬁushlaA::l)

L.I de e wﬂ&;“. i

Figura 19

Ta mueétré:“%beJSUphésto;i' “‘son-observadas

cuando el defecto plan egtpqenteianﬁal o paraletlo

un espesor uniforme, a me-

nudo puéde sek 8651qdo 01 resultado de un manejo descuida-

do de:la’ muestra. contorn Q ebido al doblamiento son obser-

vados. La‘ori nta‘16n  e estos contornos dependen de 1la

orientaciﬁ ‘de: ]a muestra y. por Yo ‘tanto, no son continuos

a traves de 1a frontera;de grano Cuando la muestra se in-
clina, estos contornos se: desplazarén ‘a traves del campo de

v1sta.
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La falla mds importante de la teorfa cinemdtica la
detectamos cuando se calcula la ecuacifn (24) cuando estamos
exactamente en condicién de Bragg (Sg 0) 1o cual nos dé& la
intensidad del haz difractado como Ig = ﬁrd/gg)2 que no es
vdlida para d>§g ya qite pps daria una intensidad mayor que
la inicial. Se tienen problemas cuando se utiliza la teorfa
para predecir la imagen de defectos cristalinos tales éomo

dislocaciones.

2.4.2 " La Teorfa Dinmica -

la teorfa dinsmica fué propuest helan

en 1961 yves usada actua1mente como‘]a-b lés'in-
vest1gac10nes en microscopfa electrﬁnica :
E1 hacer la aprox1mac16n de Born aJ;solucionar la
ecuacién de Schrddinger, implica no considerar 1a 1nterac-
ci6n dindmica entre los haces. - La base de la teorfa dind-
mica es tomar en cuenta la interaccidn entre e] haz inciden—
te, 1a red y los haces difractados entre si. Considerando
la aproximacién de dos haces se calculan las intensidades de

los haces difractado y transmitido, resultando. ser:

|#1* = XL sen(wd S0
& (Sq)*

% -
| @l = & - \@yl*  com Se= S+ &T
Este resultado es igual al cinem atico cuando nos

desviamos mucho de la condicién de Bragg. Cuando Sg = 0,

Sg =§§1 con 1o que se elimina las complicaciones cinemdti-
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cas.,

Graficando la variacib

-de la intensidad de los

haces en funcién de1ig§pé§o

Z 5 Eq

De aqui podemos deducir que las intencidades de los haces
transmitido y difractado son complementarias y el haz trans-
mitido decae a cero cuando Sg = 0 en una distancia g/2,

por eso g se 1lama DISTANCIA DE EXTINCION. La distribucién

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

>~ Sq
e 2 ——

Vemos que la mdxima intensidad corresponde para S5g 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 posicifén reflectante .son mostra-

dos esquemdticamente en la figura 20.
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Figura 20

En este caso los cristales de espesor (m * 1/2)§g
tendrd intensidad transmitida igual a cero, m1entras que los
cristales de espesorrm§o tendran intensidad maxima cuando
el haz incide en dngulo de Bragg. Asi para cristales en
forma de cufia, horos, fronteras de grano y fallas a lo lar-
go de un plano inclinado, franjas de igual espesor seran
observadas en la imégeﬁWQe campo claro tal cqmd q 1§71§ig9W77
del defecto plano ad (fig; 20) Y profundidad ac,c, etc. las

franjas se muestran b]ancas y,.aunque los detalles de Ta

teoria cinemdatica y d1nam1ca son d1ferentes, el s1gn1f1cado

cualitativo son s1m11ares ro“la teor1a d1nam1ca predice

que las franaaslse:' pre qgua]es,;wndepend1ente

del espesor,’c

demasiado grQe

 ¥E§ta fa

no se ha inclui

gar a una.dis
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2.4.3 Absorcion

H. Yo'h1oka (8) fue e

p 1mero en suger1r que el

efecto de absorcidn se podria introduc1r’sumando un. term1no

imaginario al potencial cr1stalino en fd ” ‘analoga a 10 que

sucede a las ondas electromagne ,cuando V1a3an en- un me-”
dio con indice de refraccion -col

Podemos exp11car las observaciones si en la teorla

de dos haces 1ntroduc1mos lagabsqrcion selectxva de 1as on-
das de Bloch, lo que sigdif{g§ haqer Vas siguientes trans-
formaciones: e
Factor de Dispersidn Atﬁmica: f(e) — f(o)+ t ¥'(e)
Potencial Cristalino: v Ug — US + (.Ug
Distancia de Extincidn: €q — Ea t&q
Esto causa ﬁue 1a onda de Bloch, cuyos maximos es-
tén entre los planos dispersores, pase con mayor facilidad
que la otra (fig. 21: 1a onda 2 se absorbe mas que la onda

1).
B,
b/\& s h/\ie

. ° d ° ’ \ Planeos
o Reflectores

Figura 21
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Procediendo en forma andloga para encontrar las

amplitudes, llegamos a:

¢ (d) = e-“Ld (Set ‘:/"") XC.DS’! - Tr%&cn')':k
& 4y = e-uc\(s\- ‘-/t,:){ %—1 (33)
q

ird
donde - ﬂ_ r'—"-z,‘ ___‘:._E_-—-—
X = gy baw ot Ey{Tvwt

Partiendo de (33) podemos graficar la intensidad del haz_.;'ir"'
tanto transmitido como difractado en funcién del espesroff’ﬁt
del cristal, haciendo %5 =§§, resul tando:

&.0‘ X

* T ] 4J/€
Z 3 4 5 9
Comparandola con la grafica andloga de la teoria dinamica
sin absorcidn se observa que la intensidad se amortigua,
entonces los contornos de extincidn son atenuados rapida-
mente en las regiones gruesas del cristal.

La distribucidn alrededor de un punto de la red

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

e N
TV VN
N f \j \ S~
. A / Iy ' o
’\/\\/\\\/‘, il\ / - ,', \\ l/‘\\\ A -
\\_/ -, RN ‘~g_ ~_ y x
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de donde se deduce que Jas amp]ltudes de las oscilaciones

decrecen cuando se aumenta Ta absorcwﬁn,‘efecto d1recto de

la absorcidn preferenc1a Tamb1en se" deduce’

que las imdgenes de campo;c]ar‘fya.no’son swmetr1cas. pero
las de campo oscuro si 16w§6ﬁ2v éSt§ tiene extraordinaria
importancia en la préctica ya que nos asegura que el con--
traste serd altamente dependiénte tanto de la magnitud de
Sg como su signo. Esto se presenta en imidgenes mejor con-

trastadas cuando Sg»0.

2.4.4 Efecto de Inclinacién de 1a Muestra

Ya tenemos bien c]aro que 1a mayor contr1buc16n .
al contraste de las im&genes de nuestras crista11nas es de-v
bido a 1a difraccién. La 1nc11nac16n ‘de la muestra,,pqrfa”"
lo tanto, puede producir contraste en‘uﬁa oﬁientéci6h y'nbrr

en otra.

Un alto contraste se obtiene 51empre que’ hay fuer~
te difraccién de Bragg; por ejemplo, cerca de los contornos

de extincidn. Estas son las dreas que deben ser v1stas con

cuidado si se espera encontrar hechos de interés. As1, du-3'

rante la 1nc11nac1on, como ‘los contornos de ext1nc16n se;ﬁ'

deslizan a través de] campo de v1sta,‘efectos de con raste

pueden mostrarse en ]qs ‘&reas donde previamente ellos eran‘"

invisibles.
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Inclinando la muestra ayudard a producir una posi-
cién de difraccifn fuerte; entonces todas las dreas que ‘apa-
recen opacas, 1nchnando‘las unos pocos grados, apareceran
transparentes. Esto nos serv1r5 para observar fronteras de
grano, ya que si un grano ests en condic16n de Bragg y sus

vecinos no, éste apareceré brxl]ante m1entras 1os demés se-f

ran oscuros.

LXN
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CAPITULO TIII
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

La parte experimental-de esta tesis comprendif de
dos secciones distintas: Ia,bhebaracidn de muestras para la
investigaci6n microscépica y la investigacién micrgécébj@é

misma,

3.1 LA PREPARACION DE MUESTRAS

La preparacidn de muestras del material que se es-
tudié utilizando microscopfa electrénica consisti6 de tbg;
pasos: la preparacidn del material, el corte -y la prdducciﬁn
de pelfculas delgadas (thin-foils) por-pulideo electfoqufhico.

En el area de meta]urgfa del Inst1tuto de Ffs1ca‘
;ﬁfluencia de

se ha disefiado y construido una m6qu1‘ 'de te

esfuerzo constante plra exper1mentar con a1eac1ones me-
tdlicas. La figura 22° muestra un d]bUJO esquemétlco del
aparato; las var1ables que puede contro]ar son el esfuerzo;
la temperatura 'y la atmGsfera. En este'aparato, la prdbeta'

es elongada a una carga constante y: 1a va1rab1e depend1ente

es la deformacitn p]éstlca Ja cya1 se registrq qomo unc1ont
del tiempo. 7 : ‘ ’

Actua]mente‘sé esté“é§£ﬁ
fusivo de cavidadés 1ntergranu1ares‘en co’ std
bajando con un método de 1mp]antac1on de cav1dades ut111-

zando lnicamente termof]uenc1a.
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Celda de
CG.\"%G.
Prelcta
Barra L u
wmod e _
g 4 E
N N>,

Figura 22

Antes de realizar-la pruébgfd’j 'Eﬁgf‘uénéfa:pbr

medio de la mdquina arribafmencionada

beta se somete
a un tratamiento t&rmico; e1 ¢da' ‘e
el tamafio de grano y e11m1nar la ma
cristalinos. Este tratamiento cons1s
probeta en un tubo de cuarzo a 
ras, operacifn que sg~1]evafa;z
para evitarblaf da - de

mofluencia se r

y 10%H2,'es£abi
ap]ica‘dﬁ”e;f' NP,
la fractura d ‘7npfébeta}

Al f1na] del proceso tenemos una probeta con m1-

crogrietas o cavidades. De esta probeta obtendremos la 1&-
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mina de donde produciremos muestras de 1 cm de largo por
0.5 cm de ancho (fig. 23), siempre conservando lp‘diréccién
de 1a linea del esfuerzo, que someteremos al‘eIectfopuJido

para terminar con una pelfcula delgada.

KoesCeas
r------ -t g
e Al i

Ccf'.t'z?‘)utu. \’mALLLi.(‘ V \ ES‘A'.L'(?.O_

0 5 wAucSULS, -

Figura 23

Al hacer estos;cortes de 1a proebeta, para obte-
ner las muest¥ ' : :
por lo tantd
nss 1ntroduc

cuidado del

ésto, ut“
cionamien;o‘

electroerosi

es senc
colocan’e

quen, 11enando slan-’

te. . La 5s de cables,

con una

cerrar-el:
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entre ellos haciendo saltar una chispa. En el proceso se
produce calor que causa-la evaporacién de la superficie de

la muestra cerca de]'e]edtrodo.k Al sucederse descarga tras

descarga se.for TQresU]tado es una remocibn

constante de materia : upérf1c1e de la picza a cortar.

~iProd ,ste modo muestras con un espesor

de aproximadamente O “,mm con ‘un minimo de daiio.

s meté11cas son transparentes a 10s

electrones cuandq iienen;un espesor del orden de pocos angs-

troms. Para correlacionar las propiedades de las muestras

volumétricas con ‘estructuras que pueden observarse en

las pe]fculas de1 s ég:necesario adelgazar las muestras
sin mod1f1car k , :5§Q estructura. Esto puede obte-
nerse por vario#:métoddgr(l) (atagque quimico, bombardeo i6-
nico, etc.)[‘ ; ,wi, _77‘

El e]éétropulido causa una perforacidn sobre la
muestra y las §reas-cercanas a la perforacidén son transpa-
rentes al haz electr6nico.

La dificultad en producir peliculas delgadas de
metales es generar un vremovimiento uniforme del metal de to-
da el &rea de la superficie de la muestra. Para lograr es-

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

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

ja, las or111as,deﬁ‘a muestra se pulen preferentemente,

mientras que a a1ta dens1dades de corriente el pulido pre-

ferencial ocurre-en el centro.
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La decisién de cuando se debe parar el electropu-
lido es usualmente obtenida con la experiencia ya que es
diffcil medir un espesor de 200 a 2000 R. E1 criterio usual-
mente empleado es parario cuando aparecenpequefios hoyos, las
dreas cercanas a los hoyos son bastante delgadas para ser
observadas por transmisién. Si el electropulido continua
después de aparecer los hoyos, la distribucidn de densidad
de corriente es modificada, ]os hoyos se agrandan y las
regiones delgadas desaparecen,

Nosotros producjmds ataque prefencial en.el cen-
tro, rociando HNO3 en solucién con alcohol metflico (en
proporcién de 6 a 4) utilizando una jeringa (método de 1la
Jeringa). Asi se produce una "cazuela" y el electropulido
genera pelfcula delgada con una perforacidén en el centro.
E1 arreglo experimental para electropulir una muestra se

presenta en la f1gura 24

Para establecer las cond1ciones de: electropulxao

na. 'Lay”cd

de cobre fueron
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B = Bateria

— _V_{ S A = Amperimetro
/G\‘ B - o V = Voitimetro
oS ) ,

P = Muestra

C = Cdtodo
+ - R = Recipiente para

el electrolito

Electrolito

\
Il']f:"i
i
|||At4\
: iij
\ \
\:\\\\
IR

\
]
A\

T = Bafio de tempera-
tura controlada

\nL

Figura 24
ELECTROLITO: 90% Acido Fosférico (H3Poa)'y'1oifnzo
CATODO: Grafito AR '
VOLTAJE: 2.5 v o ‘;5ﬂfwrif*isr«!«ma,jr,
DENSIDAD DE CORRIENTE: 0.1 amp/cm®
TEMPERATURA :  20°C S
OBSERVACION: Al parar el electfopuiidb sg‘1ava

con agua pura.

C‘orrizl\{t 1.

‘Ranqo piavd ‘
pulimiento Picadura

Ataque

v 1
Valta)e
Figura 25



3.2 OBSERVACION CON EL MICROSCOPIO

En l1a realizacién de las observaciones se usé un
microscopio electr6nico JEOL-100CX equipado con un sistema
de barrido EM-ASID4D y entrada de goniometro EM-SEG.

E1 sistema EM-ASID4AD permite obtener diferentes
tipos de imdgenes: electrones secundarios, rransmisifén y
barrido, retrodispersados y patrones de microdifraccidn y
tunelaje.

E1l SEG (Entrada de Goniometro-Side Entry Goniome-
ter) estd disefiado para permitir que el eje de inclinacién
sea alineado con un eje en el plano de 1a muestra, la cual
sube o0 baja de acuerdo con la inclinaci6én. Esto nos asegura
que el campo de visifn permanesca estacionario cuando la
muestra sea inclinada. Para permitir un rango grande de
observaciones y medidas varios tipos de portamuestras son
disponibles, p.ej: portamuestras de rotacién, de inclina-
cidn, de elongacién, etc. Se usdé un geniometro de incli-
nacién el cual nos permite inclinar la muestra + 60° al-
rededor de un eje que se encuentra en el plano de 1akm0esf

tra.

3.2.1 Calibracién del Microscopio ElectroOnico

Después de que el patrén de difraccién es indi-
cado, tiene quewser'orientado respecto a la imagen (2).

Debido a los campos de las lentes electromagnéticas el haz



viaja a 1o largo de una hélice vertical. Por lo tanto, la
imdgen y su patr6én de difraccién estan rotados uno con res-
pecto a otro por un cierto d4ngqulo. Este dngulo de rotacidn
es funcidn de la amplificacidn y hace necesarioc encontrar la
relacidon entre el dngulo de giro y la amplificacidén. Para
hacer ésto, usamos pequefios cristales de Mg0 los cuales mi-
den aproximadamente 10—3Qm3 y clibicos: sus superficies son
paralelas a los planos &001} {3). Se tomaron el patrén de
difraccién y su imagen sobrepuestas en una placa y se midié
el dngulo entre ellos. Se repitid el procedimiento para va-
rios valores de la amplificacién y se graficaron los resul-
tados (fig. 26).

Para encontrar la direccién del esfuerzo de la
muestra de termofluencia, utilizamos el sistema de barrido
del microscopio. La direccidén del esfuerzo es conocida has-
ta antes de meter la muestra al microscopio. La muestra se
coloca de manera que la linea del esfuerzo sea paralela a la
direccidn de movimiento del portamuestras. Como el sistema
de barrido no rota la muestra, podemos tomar una foto topo-
grdfica de la imagen y registrar la direccidn del esfuerzo,
tomando fotos en transmisidn a baja amplificacién, es posi-
ble determinar esta direccién en la muestra. De esta forma

conocemos la direccidn del esfuerzo entodo momento.

3.2.2 E1 Contraste. en el Microscopio

E1 procedimiento de la condicién de dos haces: fué
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Figura 26

usada para estudiar los rasgos de contraste ya que es nece-
sario. asegurar que mientras un grano estaba en condicién de
dos haces ‘las granos-vecinos-no.difractan.. Esto se realijzé

por observacién alternada de frea-selecta -y patrones de di-
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fraccibn de ambos lados de la frontera. En esta condicién,
una frontera de grano fué efectivamente una frontera entre
un cristal dif}aétor'y algin material el cual no tiene otra
accién que eitiﬁguir ondas electrénicas. |

Las franjas de espesor fueron observadas coriiéndo
a 1o largo del plano de la frontera, las cuales sc¢ van debi-
litando gradualmente hacia la parte mds gruesa y terminando

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

3.2.3 Determinacifn _de: la Orientacidn

La orjenta;ién'dekUnrgrano puede ser encontrado a
partir de uﬁ hatrén‘de érei sélecta (SADIFF). Este modo de
operar el microscopio és el éiguiente: seleccionar cualquier
porcifn de 1a imagen de la pantalta por medio de una aper-
tura insertada en el plano de la imagen intermedia y pasar
al modo difraccidn. £l patrén de difracciénrre§u1tante co-
rresponde al drea seleccionada. [

Por lo tanto, la desorientacibn a trivés de la
frontera de grano puede ser determinada fotografiando un
patrén de difraccién de cada grano mientras la muestra per-
manece fija en una orientaci6n. De estos datos calculamos

la pareja éngu}o/(eje de rotacidn).

3.2.3a Indizaci6n de los Patrones de Difraccifn.

Para indizar los patrones de difraccién procedemos

de la siguiente manera. Sabemos que el cobfekesnf.c.c.xy
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o
que tiene un pardmetro de red a=3.6153 A, Por lo tanto,

las reflexiones permitidas son: h,k, 1 todas pares o todas

nones. Las primeras trece ref]ex1on's
11, donde se ha calculado d(A) atpﬁrt
K2+ 127} : :

Del patrén de d
que separan al punto cent
tos no colineales y po
(AL) se convierten en disw incia 7
se usa la férmula: d(A) )L/R donde R es la
dida del patrén y L es Ya longitud de c&mara,
tro caso L = 70.55 + 0,33 cm. y A la 1ongitudg
valor es 0.037 R. por 1o que AL = 2.61 Xcm.k'

A partir de la tabla I1 y del va}df calcula Q‘Hé
d(R) es posible asignar tentativamente fndjééé”d" ']Té} é:
cada punto. Una forma de checar que los fnd{éésMﬁéﬁtéiﬁo,‘
correctamente asignados es medir los &ngulos entfe §uhtos”’

y compararlos con los obtenidos mediante 1a relacifn:

Ces @ = e + kg o 1.4,
L(k}"h\z + ’u")(‘\: “'&: *1%)]

Todos los demds puntos gue parecen en el patrdn se pueden
etiquetar sumando vectorialmente los ya indicados.

Para conocer el eje de zona se efectda el.

to vectorial entre dos puntos ‘deil patr6n1~'

cién perpendicular al plano de 1a r!i ecuproca es caS\ pdé
ralelo a la direcci6n del haz, por 10 tanto, encontramos Ta

orientacién del grano con respecto a la direccién del haz y
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TABLA 11

Reflexion  h2+kl+12  (hPakZnd)! d(R)
111 SR 1.732 2.087
200 4 z.000 1.808
200 g, 2.828 1.278
311 ,‘, 1;_ S 3.317 1.090
222 ,,~‘j:-iz e 3.464° 1.044
400 16 - 4.000 0.90a
313 s 19 4359 0.829
420 Ce0 o aner 0.808
422 24 89y 0.738
333 o sa9 0.696
440 0.639
442 0.603
444 0.522

el plano del. grano ya que e] eJe de zona es perpendicular

al plano que t1ene 105 m1smos 1nd1ces de Miller.

Esta or1entat16n es s6lamente aproximada dentro

de un rango de + 5° ya'que si el grano estuviese exactamen-

te en el p]ano cé]chlado, se ‘obtendria un patrén de difrac-

cidn simétrico- a]rededor de 1as 11neas horizontal y verti-

cal dibujadas a part1r de] centro (2).



3.2.3b Cdlculo de las Parejas Angulo/(Eje de Rotacién)

E1 cé]culo de las.: pareJas éngu1o/(e3e de rotac16n)
de cada frontera de grano comprende la construccién de 1a
matriz de transformac16n que nos lleva de un cr1sta] a] otro
{(4). A partir de ésta se obtiene el &ngulo y e1,eqe,de ro-nf
tacidén. Entonces tenemos que encontrar: . 'ﬁ,:"% ”

a) La matriz del cristal al patrén de d1fracc16n.,a
b) La matriz del m1croscop10 a] patrén de d1fracc16n
c) La matriz del cr1staj,algmi;roscop1q. 2

d) La matriz de unréfisfifjgi;btrb[”‘

a) La matriz del cristal al patrén de difré@tién;

Ya que el patrdn de difraccién obtenido~enfe1 mi¥

croscopio no es mids que la proyeccién de un'p]ano‘ ‘ ‘

de la red reciproca, entonces si determinamos a qué
familia de planos cristalinso pertenece cada punto apareci-
do en el patrén de difraccién se puede determiharfTaiﬁ?ﬁéﬁ;f?
tacidn del cristal coa respecto al haz de e]ectrones;;esi  ‘
decir, se puede saber cual es la direﬁcidn cfiﬁtéﬁégréficab
paralela a 1a direccidn del haz de e]ectrones,"Eﬁfghées;
la matriz que va del patrén del patfﬁn de difraccidﬁ;a1 

cristal es:

by by
Al= hi hr’ “
S D

Por 1o tanto,_1a matriz que va del cristal al batfd@(de'¢i?

fraccion es:’Ail.» Cdlcularemos A;lz Tenemos:ﬁué
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Qxi."h"'
Ay, atz 0‘3 L: l.:l--3
A = Qyy G2 Aoy

Oy, Oy Q=

con Aac = Re

Al = L
= Ly 1‘. B Co(adorbij
NS S Ad; A donde AdiB - By i

¥ que * det A )+
-Q q )-}q'z M“azs‘qz5q33
N A&{- A-D:= a“(an.au 32 My . q‘s(anodz- szam).

Q22033 -R23 033 0,,84,- Q2053 G21Qs2- Q2ly,
ALz .:%. Oy 0az - 2033 Q,Gzy-0i3Qg Q1203 -Quls:
Q,,023- 02Oy Gy Ry -GulGry QAulaz - ReQy,

b) La matriz que va del patrén de difraccidn al microscopio.

4 *
Y wuicros
(h‘ b - - — — ?thzhz il)
o ’
Plokly

Figura 27

De la figura 27 obtenemos

Xy :l(k‘h\i\\\mse, Xa = ‘(\'\;kzﬁzx\u&it Yy 20
' 2‘(‘“&\&\‘\32“6‘ 57_ = \L\'\zhznt\\ Sewnbd, ('5530

<O 2.t © 23:\(\\3‘:39.5)\

Entonces
. . - (X
.P|=(x||QI\%0) ! 'Pz:(x?-"Sz'zl) } p:'(“%s‘QS)'
Por 1o tanto, la matriz que va del patrdn de difraccidn al

microscopio es:
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X, X, ©
B‘ a ‘s\ '52, o
o © &y

c¢) La matriz del cristal al microscopio.

Ya que: Ailz matriz que va delhQriSta];a};patrG&de jffaaﬁ6n

B, : matriz Que,VAVdéT~ﬁétr3“de5 fracci6n

microscopio

entonces, la matriz que va:

-1
By A

d) La matriz que va de un cristal alkotra. T / o
Realizando el mismo procedimeinto. para el patr6n aé;dﬁs?L
fraccifn del otro cristal, pero obteniendo 1la métfizfdﬁé?
va del microscopio al cristal, obtenemos: A

-1
AZB

2

r 1o ta
R = A,B! B A]
272 LR |

-~
v

2 .
nto. la matriz que va de un cristal al otro es:
1 ol R o . NS Ll

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 dard el eje de rotacidén, es decir:

RU=zAV = N1V 5 A=
A © © X,
1s= oV o Vo= | %2
X
o ©0 5\ 3
por 1o que tendremos el sistema de ecuaciones:
(Q\\‘X)X\ + QX o Q\;\(3 = 0
Q';\\\# (C\zz_-k\l1+ Q23¥%y =2 O ()
Qa Xy + X3z Xt (Ba3-1) Xy =0
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Sea n, [(Q“-l\ Y Qu,a.‘a-l
Na LGy (Raz -3), Qan ]
V\s: LQay, Gaa (G.\;"l\l

'Uh “Ly‘l\xllxb)

entonces el sistema (#) equivale a:

Uy-Niz20; Up-np=20; VUegrNay=0
Si escogemos una pareja de n's, p. ej. Ny w Ny, % Sl NgxNa=Vy
por lo tanto vtes el eje de zona, pero si Mg K Ny a0
escojamos n‘ . Entonces tendremos que Ut =(X..%;.X;)
es el eje de rotaciédn.

Ademés :
LeR=0utQay +Qay = b Y28

. Q- 2+ Q ‘ll
- @ = arc ok wa*Qee L 1) .
2L J
con 1o que hemos obtenido 1a pareja ANGULO/(EJE DE ROTACION)

de 1a frontera.
Como son varias fronteras, se disefio u programa
para la computadora el cual nos dd los valores del eje de

rotacién y el &ngulo. (Ver apéndice I).
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CAPITULO IV

RESULTADOS, DISCUSION Y CONCLUSIONES

En este capftulo presentaremos los resultados ob-
tenidos y realizaremos el andlisis y discusifn de ellos.
Para este propdsito dividiremos esta seccifn en dos partes:
una seccidn descriptiva de las fronteras de grano estudiadas
y una seccifn analftica de tales fronteras.

Utilizaremos el término "muestra” para l1lamar al
conjunto de fronteras que .-forman-:las ‘regiones del policris-

tal estudiado.

Un total de 34 fr gran fueron estudiadas

en la realizacién dél?ét

4.1 CARACTERISTICAS GENERALES

MUESTRA 1.

Estd compuesta de una frontera cuya relacién de
orientacifn es 115° alrededor de (0117. No es frontera de
coincidencia, pero es recta y forma esquina (fig. 28). Una
"parte de la frontera es perpendicular a la linea de tensidn

y otra parte paralela. Se observa que.los hoyOS;esténgéér; e

ca de la frontera.

Observandoﬁlg;pa}£é~ae: a f

a la linea de tensidﬁ“a7€1t§Hamp
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que ésta es altamente rugosa, existen hoyos cerca a la fron-
tera (posiblemente cavidades por el contraste que presentan,
1o cual discutiremos en la siguiente seccidn). Se observa
también pequefias protuberanciés;eﬁ A. Al l1levar la fronte-
ra a una condicién donde se obsefyan contornos de espesor,
las 1ineas se doblan alrededor qé Tos hoyos como esquivando-
los (fig. 30). En la figura 31 se observa por la gran can-
tidad de rugosidad y protuberencias en la regién altamente
deformada N, el "nacimientof de un hoyo.

En la parte dqua frontera que es paralela a la
1inea de tensién se observan hoyos en regiones cerca de la
frontera (fig. 32) en Hl es menos rugosa y se tienen dislo-
caciones en la frontera (D} observanéose campos ¢e alta de-
formacién eldstica (C).

De 1o anterior podemos concluir 1o siguiente: 1la
frontera no es de coincidencia, sin embargo existen planos
donde su energfa es minima, 1o que explica que la frontera
sea recta. Los hoyos se presentan a un lado de ella. Es-
tos hoyos se producen por cavitacién y se deben a un proce-
so de difusién durante el desarrollo de la prueba de termo-
fluencia. La frontera presenta disiocaciones indicando que
tiene estructura perié6dica que,Tas mentiene ahi. La forma
rugosa de la frontera nds(reVe1a la existencia de migracién
segmentada (en regiones ioéalizadas) 1a cual es inducida
por la distribucién-inhomogenea del esfuerzo resuelto en el

plano de la frontera.
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MUESTRA 2. ,

Es un punto triple (fig. 33)~cuyos granos tienen
las siguientes relaciones de orientacién. T
a) Grano 1 y grano 2: 77.1°/40117, es la coincidengiq
b) Granoc 2 y grano 3: 58°/4121), no coincidencia.

d) Grano 3 y grano 1: 63°/4100), es de coincidencia.

Veamos las fronteras en su aspecto geométrico:

a) La densidad de dislocaciones cristalinas es alta. Preseﬂ7
tan dislocaciones de frontera de grano. MNo tiene hoyg§; _;

b) Presentan rugosidad pero no hoyos. La densidad dgw&jﬁél
Tocaciones cristalinas es mayor en el cristal GZ.,iSéﬁl;ﬁ,f
notan pequefas protuberancias. | _ o

c) La densidad de dislocaciones cristalinas es mayor en e] 
cristal Gl, no presenta hoyos y muestra pequefias protu;
berencias.

Todas las fronteras se presentan rectas. La fron-
tera de coincidencia presentan dislocaciones 1o que implica
una estructura periédica estable. La frontera de no coin-
cidencia presenta alta rugosidad lo cual indica migracidn
segmentada a nivel microscopico.

La falta de dislocaciones cristalinas en el grano‘
3 parece deberse a fendémenos de recuperacién durante el pro-

ceso de termofluencia.

MUESTRA 3.
Es un punto triple cuyos granos no guérdahfrélé—'
ci6én de orientacién de coincidencia (fig. 34). Las rela-

ciones entre ellos son:



a)
b)

c)
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Grano 1 y grano 2: 46°/4{112).
Grano 2 y grano 3: 116°/4012).
Grano 3 y grano 1: 75€0115.

cuyas caracterfisticas fisica son:

a)

b)

c)

a)

b)

c)

La frontera es altamente rugosa (fig. 35) presentando al-
ta densidad de dislocaciones. En la parte cefcano al
punto triple se forma un rectingulo R (fig. 34 y 35).
Esta frontera es casi paralela a l1a 1fnea de tensidén.
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 ctasi perpendicular a la linea
de tensién. No hay hoyos (figs. 34, 35, 36, 37 y 38).
Se tiene mobilidad de 1a 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 10 anterior que:
La frontera tiene estructura periédica ya que las dislio-
caciones no se disuelven. Con lo que respecta al rectdn-
gulo R, parece ser que hay un plano en donde la energfa
es minima o una zona de alta deformacién y 1o que obser-
vamos es el apilamiento de dislocaciones.

Tenemos migracién segmentada, que como se dijo anter1or—

mente, produce fronteras'con protuberanc1a5 como ésta.

Mismas cons1dgrac1qne, ”,nqjso (b).
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MUESTRA 4.

Es una frontera cuyos granos tienen una relacién
de orientacidén de 51°/¢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-
locacion 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 1o discutiremos en la siguiente seccién).

MUESTRA 5.

Es un grano que se encuentra dentro de otro grano.
La frontera presenta una relacién de orientacidn de 18°/4012»
que no es de coincidencia (fig. 42).

Las partes de 1a frontera que son perpendiculares
a2 la 1inea de tensidn presentan alta densidad de disloca-
ciones y son muy rugosas. Mo presentan hoyos. El1 cristal
que encierra la frontera no presenta dislocaciones crista-
linas (figs. 43 y 44). En la parte paralela a 1a linea de
tensidn se observan dislocaciones de frontera de granoc y
hoyos que tienen el mismo contraste que 1os que 1lamamos
tineles; hay un hoyo en la frontera pero los demds estdn

cerca de ella (fig. 44).

MUESTRA 6.

Es un punto triple cuya

cién entre los granos que lo forman es: (Figs. 45 y 46)



17

a) Grano 1 y grano 2: 22°/4111>. No es de coincidencia.

b) Grano 2 y grano 3: 24°/{120». No es de coincidencia.

c) Grano 3 y grano 1: 37.5°/{110)». Si es de coincidencia

En ltas fotografias se observa:

a) 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
mds recta que la anterior. El ancho de 1a proyeccidn de
la frontera parece no variar, es estable.

¢) La frontera tiene dislocaciones y es rugosa.

En el punto triple se tienen hoyos de electropulido H
(1a diferencia entre un hoyo de electropulido y uno de
cavitacién, tunel, se dara en la siguiente seccién).
Concluimos que:
Las fronteras que tienen dislocaciones estdn fuer-
temente estructuradas. La frontera (b) estd 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 relacién de coincidencia: 56°/€001) (fig. 47).

La frontera presenta alta densidad de dislocacio-
nes por 1o que la estructura de la frontera es periddica.

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

con H.
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MUESTRA 8
Es una frontera de grano cuya reJacfdn‘de orienta- 

cién es 16° /(011). que no es: de coinci

cias en P y M.

MUESTRA 9. 7 7 Y
La frontera de gran 'nincidencia ya que
su relacién de orientaciﬁn es 77°/(011) (figs 49 y '50),
Tiene dislocaciones de frontera de grano que ind1can ‘que
esta frontera tiene estructura per16d1ca “se tienen protu-~

berancias en M y P,

MUESTRA 10.

Es un punto triple cuyas fronteraSune_lo constx-
tuyen tienen Jas relac : ‘ r '
a) Grano 1y

b) Grano‘2 y 'L

c) Grano 3 v g

a) Presenta m1grac16n segmentada en M'y ‘
b) Es una frontera de baJo 6ngulo.vpreseht“_ngialta densi-
dad de dislocaciones en la frontera'Qefyréno Yy es muy

recta,

MUESTRA 11.

Es “una frontera en 1a 'cr1sta]es presentan

una relacién de or1entac16n de 741/(101)2‘ No es ‘de coin:

cidencia. Presenta’ protuberanc1as muy grandes. (fig. 52).
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MUESTRA 12.

Esta frontera esté@ formada por dos cristales que
tienen una relaci6n relativa de orientacién de 66°/{11I) 1la
cual no es relacién de coincidencia (fig. 53}.

Se observan hoyos en H que estdn cerca de 1a fron-
tera de grano la cual, aparte de ser recta, es muy rugosa
(alta densidad de dislocaciones). Tiene protuberancias en
P. La presencia de dislocaciones indican que la frontera

tiene estructura peritddica.

MUESTRA 13.

Es un punto triple (fig. 54) cuyos gramos tienen
las siguientes relaciones de orientacidn:

_a) Grano 1 y grano 2: B88.5°/{101> ; es de coincidencia.
b) Grano 2 y grano 3: 6.7°/€101»; no es de coincidencia
c) Grano 3 y grano 1: 93°/{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), interactiian con la frontera exactamen-
te a2 1a orilla de las partes donde hay migracién segmentada

(letras M y NJ}.
MUESTRA 14.

Estd formada por dos fronteras diferentes con un
grano en comin (fig. 55), sus relaciones de orientacidén son:
a) Grano 1 y grano 2: 48°/{011); es de coincidencia.

b) Grano 2 y grano 3: 50°/{011)»; 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 1a mitad de la fron

tera.

cOncluimos“que5la £} ntera muest‘a ser una zona

con migracién segmentada a nivel'microscdp{co”yjque tiene

estructura periddica.

MUESTRA 15. PN e
La relacidn de orientacidnt_ I
92°/{1229 que es una relacidn de coinc1dencia (fig 56)
En la foto ‘se: observa que 1a frontera es bastante

rugasa 1o cual 1nd1ca 1a presencia de dis]ocaciones.

MUESTRA 16.

Al igua1 que la muestra 14, son fronteras con un

grano en comun (f1g ‘Sus re]aciones de orientacién
son: ‘ : o , 1
:5/<Qli7.-es’de coincidencié.

18057koif7~ no:es~de7coin¢idené1a:~

a) Grano 1 y gra
b) grano 2§y*grano
Las fronteras muestran alta dens1dad de d1s1oca-

ciones y parece ser que el grano 3.y 1 tienenFJafm1sma '

orientacidn.

MUESTRA 17.

tenen Tas si-

guientes relacion

a) Grano 1y grahd
b) Grano 2 y gran

c) Grano 3 y grano 1.,'
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La frontera (c) presenta un hoyo en H cercano a
la frontera. Las fracturas (a) y (b) estdn migrando ya que

presentanpequefias protuberancias.

Hacemos un resumen de las principales caracteris-
ticas presentadas por las diecisiete muestras en la tabla
I1I. Se ha utilizado las siguientes abreviaciones:

M = Muestra nimero:

F

Frontera de grano nimero:
8/ hkl = Relacidén de orientacifén. 8 = &nqulo ¥y
{hk1» el eje de rotacién. :

Coincidencia

N
Z

Razén de frea de coincidencia

Dislocaciones en la frontera de grano.

= Hoyos

i

©
.
]

Pequefias protuberancias.

.
©
.

[}

D

H

M.S. Migracién segmentada.

4

G Grandes protuberancias.
R

Rugosidad






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

Figura

Muestra 2 (50,000x).

33.

Figura



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



Figura 36. Muestra 3 (66,000x}

suestra 3 (50,000x).

Figura 37.



Figura 38. liue

3 {33,000x).

Figura 39. Muestra 3 (100,000x).

= 3



Figura 41. Muestra 4 {120,000x).



Figura 42. Muestra 5 {2%,000x).

Figura 43. Muestra 5 (26,000x).



Figura 45. Muestra 6 (75,000x)



Figura 47. Muestra 7 (50,000x).



Fiqura 48. Muestra g (150,000x). B ;‘:;

Muestra S (IOO.OOOX).

Figura 49.



Figura 50. Muestra 9 (150,000x). ik o

T

Figura 5!. Muestra 10 (100,000x).




£

Figura 52. Muestra 11 (10,000x).

Figura 53. Muestra 12 (50,000x).



Figura 54. Muestra 13 (13,000x).

Figura 55. Muestra 14 (14,000x)
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Figura 56. Muestra 15,

figura 57. Muestra 16 (13,000x)}.



Figura 58. Muestra 17 (50,000x).
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TABLA II1
M F 9/ hkl c D H OBSERVACIONES
1 1 115°/40112 NO Ry MS
2 111°/411» s1 3 Ry MS
2 3 77°/7/Q171» NO ; Ry MS
4  63°/41002 SI  17a Py MS
5  46°/41122 NO R
3 6 116°/¢p12Y NO M.S. Recta
7 75°/4011» NO M.S. Recta
4 8 s1°7{11y SI Ry MS
5 4, 18°/¢012> NO R y Recta
1o z2°sQ1D)y NO Recta
6 11 24°/4120% NO Recta
12 37°/41102 SI R
7 13 55°7{001» SI R
8 14 16°/40117 NO R'y Recta
9 15 77°/€011» NO Py MsS
T 16 81°/4010% NO
10 17 5°/€001> NO Bajo dngulo
18 107°/<110> ST Recta y R
11 19 74°/7401> NO M.S.
12 20 66°/{111> NO R.y Recta
21 88°/4€101» ST M.S.
13 22 7°/€Q01 NO -~ M.S.
23 93°/4101% SI .
24 48°/4011) sI Ry Recta
18 55 s0°/¢011) S1 'Ry Recta
26 92°k Q22> SI "R y Recta
15 27 g2e/022> SI R y Recta
28 90°/4{011 SI R y Recta
16 29 178°/Q11» NG R y Recta
30 92°/40117 SI R y Recta
31 55°/40112 SI P
17 32 121°/4012) NO “M.S
33 61°/4001) SI Ry P
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4.2 ODISCUSION

Podemos resumir los resultados de la seccidn ante-

rior en el siguiente cuadro'7*7'

0BSERVACIONES
~ RUGOSAS o
PEQUERAS PROTUBERANCIAS
DISLOCACIONES
HOYOS
DISLOCACIONES 4§ RUGOSAS

FRONTERAS

COINCIDENCIA

CepERia PEQUENAS PROTUBERANCIAS
NO COINCIDENCIA-
o NO RUGOSAS (LISAS)
~ NO DISLOCACIONES { PROTUVERANCIAS GRANDES
s ("RADIO DE CURVATURA "GRAN-

DE Y LI3AS)

R téfmino~ae migraci6én segmentada es usada para
describir la migracién de la frontera de grano que toma lu-
gar en regiones localizadas de la frontera produciendo pro-
tuberancias en ésta. E1 término.rugosidad se usa para refe-
rirse a desviaciones microscopicas‘de la 1fnea recta que
presenta la frontera de grano y esté asoc1ado a la presen-

cia de dislocaciones de fronter

Un modelo d1n6m1co'de la: frontefa de grano que

explica los resultados obten1dos é‘propuesto por el Dr-.

David Romeu en su tesis doctora] i y 2).
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Este modelo estd 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 front;
tera y en la interacci6n entre dislocaciones y}dislocitidﬁeé
con obstdculos presentes en ella. ‘ »

Una dislocacidn cristalina se mueve dentro de‘1a~
red cuando aplicamos un esfuerzo o por activacién térmica
(ascenso o descenso). En un material policristalino, cuan-
do l1a dislocacidén l1lega a encontrarse con una frontera de
granc es frenada ya que del otro lado de la frontera la
orientacifin cristalina es distinta y experimenta una fuerza
de resulsién. Si continuamos aplicando el esfuerzo, la mi-
croscopia electrénica de transmisidén ha mostrado que, las
dislocaciones entran a la frontera.

Al entrar en la frontera, la dislocacifn crista-
lina puede disociarse en un nimero de dislocaciones parcia-
les con vectores de Burgers en general no cristalinos.

Si la frontera de grano carece de estructura pe-
rifdica la dislocacién se disociard en un gran nimero de
parciales con vectores de desplazamiento muy pequefios que
no pueden ser resueltos. En este caso se dice que la dis-
locacién se disuelve en la frontera.

En caso contrario, si la frontera tiene estructu-
ra en alguna medida, la dislocacidén no se disocia o lo ha-
ce con vectores de desplazamiento grandes. ;

En general, una dislocacién en la frontera‘tendké

su vector de Burgers no paralelo al plano de la misma, y
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por 1o tanto habrd una componente no cero paralela al plano
frontera y otro componente perpendicular., Al moverse las
dislocaciones en la frontera como proeucto del esfuerzo
aplicado, 1a componente paralela producird el deslizamienta
relativo de los granos que componen la frontera (esto se
muestra en la fig. 59 en D) y la componente normal produci-~
rd migracién de la misma (fig. 38 en M). Se sigue de aquf
que la cantidad de migracién es proporcional a la cantidad
de deslizamiento.

Al pr}ncipio de Ta prueba de termofluencia, la
entrada de dislocaciones cristalinas a la frontera, la dis~-
ociaciﬁn de estas en parciales y el movimiento en la fron-
tera es relativamente fdcil. Al ir avanzando la prueba,
las interacciones entre dislocaciones de frontera crean
cbstdculos que hacen que las dislocaciones se apilen en
contra de ellas. Esto impide el movimiento y disociaci6n
de mds dislocaciones en la frontera. La entrada de dislo-
caciones cristalinas se inhibe por el esfuerzo que generan
las dislocaciones {fig. 32) y en consecuencia, la migracién
y deslizamiento son cada vez menores hasta llegar a detener-~
se del todo. ’

E1 proceso s6lo continua cuando 1a frontera se
deshace de 1os obst&culos mediante migracién. Cuando esto
sucede, la frontera migra violentamente en la zona del obs-
tdculo bajo el efecto del esfuerzo producido por las dis-

locaciones cristalinas y de frontera apiladas en ésta.



102

Cuando el obstdculo ha sido removido, las dislo-
caciones apiladas pueden pasar entonces libremente produ-
ctendo migracién 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 misqa,
su movimiento es no conservativo, de tal suerte que en el
proceso se generan vacancias. Si la razdﬁ dg}ggnéracti de
vacancias no es demasiado rdpido, el cfi§£§1}1és Hisué]ye.
manteniendo la concentracién de éstas en eqhiifﬁrio a la
temperatura de la prueba. . B

En aquellas fronteras que sean de coincidencia
(tabla I) (entre cero y cinco grados de la orientacifn exac-
ta) la densidad de dislocaciones es grande y, por ende, tam-
bién 10 es, la densidad de obstdculos. Por esta razén.:g?-
tas fronteras no se deslizan o migran apreciablemente en
este tipo de prueba y la generacién de vacancias es limita-
da.

Por otra parte, en aquellas fronteras que sin ser
de coincidencia tienen la suficiente estructura para soste-
ner dislocaciones se observa un efecto m&s dramdtico que
conduce a la formacién de cavidades. €En este caso, la dis-
tribucidn de obstdculos es menos densa y m&s errdtica que
en el caso de fronteras de coincidencla. ‘En estas condi-
ciones, si un obstdculo 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 obstdculo prdximo que impida su mo-
vimi-nto. Como el coeficiente de difusidén en la frontera de
grano es mayor que en el cristal, se generan vacancias a una
velocidad mayor de 1a 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 Vy en 1a 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 @ 1a frontera
y se disocian totaimente en ellas generando migracién 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
tensidn pero tomadas con diferentes técnicas, y en diferen-
tes metales, indicando la repetitividad del fendmeno.

Es necesario demostrar que 1os hoyos observados
adyacentes a las fronteras de grano tienen su origen en el

proceso de cavitacién antes descrito y no son debidos a un
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proceso de erosi6n local durante el tratamiento de electro-

pulido.

Es posible diferenciar entre un hojd qu
cido durante el electropulido y uno provenienie'dé~Qna;cé+T 
vidad a partir del contraste que presentan. |

Los hoyos de cavitacidn se presemtan como “tuneles"
que nos comunican la superficie superior con la superficie
inferior. E1 "tunel" se produjo porque ya existfa una “"bur-
buja" en el interior del cristal, de modo que al encontrarla
el electropulido retird la parte superior e inferior de ella
presentando el contraste de la figura 64a al observarla en
el microscopio. Este contraste se observé en los hoyos cer-
canos a las fronteras de grano (fig. 65).

Un hoyo producido por electropulido terminard con
una forma de cuia a Tas orillas, presentando el contraste
de la figura 64b. Este contraste se observé en el micros-
copio (fig. 66) 10 que nos permitif diferenciarlos de un

hoyo de cavitacién.



Figura 59. Micrografia tomada con el S.E.M. Bicristal
de Al después de 20% de deformacién por
termofluencia. Cortesia de David Romeu
(1 y 2). (2,000x).




Figura 60.

106

Micrografia tomada con el
S.E.M. Bicristal de Al des-
pués de 5% de deformacidn
por termofluencia. Corte-
sia de David Romeu (1 y 2)
(2,000%).

Figurdfslu

Micrografia tomada
con-el S.E.M. Bicris
tal de Al después de

1'15% 'de deformacidn

por. termofluencia.
Cortesia de David Rc-
meu (L'y 2). (2,000x).
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Figura 63. Micrografia tomada con el S.E.M. Bicristal .de
Al después de deformarlo 20% por termofluencia.
Cortesia de David Romeu (1,000x). (1 y 2).
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Figura 64. (a) hoyo de cavitacién, (b) hoyo de electropuhdo.

H = hoyo, f = franjas de espesor.

figura 65. Hoyo producido por cavitacidn



Figqura 66. Hoyo sroducido por electropuiide.




4.3 CONCLUSION

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 1o cual muestra que tienen estructura peridédica, no
presentan.hoyos en/o cerca de la frontera de grano.

Todas las fronteras de coincidencia son rugesas y
presentan protuberancias, 1o que indican que estaban migran-
do en forma seémentada durante el proceso de termofluencfa.

Las fronteras que presentan hoyos son también 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 migracién en zonas localizadas.

Finalmente, en este trabajo se demuestra que el
fenGmeno de cavitacidn puede deberse a un fenfmeno 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 m&s bien en una zona adyacente a ésta, en uno
de los cristales componentes.

La escasa resolucién del.microscopio 6ptico-gene-
ralmente usado en observacidn de cavidadés puede ser la cau-

sa de que hasta ahora este mecanismo no haya sido detectado.
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Claramente mayor investigacifén se requiere en este punto.



Apendice: Programa utilizade para célcular @/Chki).

T \
L O T T A SRR VR TN S TR MR SR ST B PUAE LI SR PENNAN

STt b R RO, e ey

[QVISI LIS I B BRI O3 SR TTRPrTRRTL S IS 13 PR LSURANTOR LR O O O T G i S

[LRAE1 38 2 R RRTTINVY O QU P RO IEIPSRRA SN § IO ¢ N P
DIGCHG IO MATUS <D s RS 8 U Sy 35 P 20020 31
RN S SN F R W D IS LA S PR S FT AR R SFTU R S e .
DIRCHSDUN T3+ D)

o 10 1.1,

REAR( /3N TTI1 D) s Muk e 3)

10 CONTINUC

DO 11 I+1e3

REARCLY /) (A2 (I J) v d=1+3)
11 conrInue

0O 12 I:21,3

READ(L+ /) (BIC(L1dYed=103)
12 CONTINUL .

D0 13 I=1+3 .

READCL> /2 (BT v ) 1d=21,3)

13 CONTINUE
DO 20 +1=1,3
DO 20°J=1,3
HAT (1, ) =ALL,J)

20 CONTINUE

CALL INVER(HAT) .
DO 21 I=1,3

DO 21 U=1.3

ALLL D) =HAT(I )

21 CONTINUE

DO 22 I=1,3
DO 22 J4=1+3
HAT(I»J)=B2C1,.))

22 CONTINUE

CALL INVER(MAT)

DO 23 1=1,3 . :
D3 23 J=1+3 -
BRI I =HAT (T J)

23 CONTINUE

DU 40 X=1+3

DO 40 U=1,3

HICI, ) =B1(Isd) I S

H2(Xrd)=A3{Ts )

40 CONTINUE -

CALL MULT(MI,M2/R1)

L DO 12 I=1.+3

DO 42 J=1,3
R{IyJ)=R1CIr )
MLLT, B)=A2CT e Y
M2CIy JX=B2{1 s )

A2 CONTINUE

CALL MULT(MLI,M2yFP1)
DO 45 I=1.,3

DO A5 J=1.3

M1l JD*R2(X s )
M2CIy DV =R(IyJ)

15 CONTINUE

CALL MU T(H1.842:-R1)
DO 46 1=1s3
) 46 413
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Programador: Victor Castafo



P 2R 101 8N .
SH00 R(I» ) =R1(Xs ) C Lo
5700 Aé  CONTINUE
5000 N1¢1s1)sR(1e1) -1
5100 N1C1y2)=R(1,2)
6200 N1¢1:3)=R{1e3) .
4300 N2(1r1)=R(2s3)
46400 N2019)=R€252)-1
£500 N2(1y3I=R(2+3) .
6600 N3(1s1)=R(3+1)
6700 N3(1,2)=R(3+2)
5800 N3(1»3)=R(3,3)-1
5900 100  VT¢C1,1)=N1(1:2)%H2C1+3)-N1(2+3IENI(1s2)
7000 UTCLeM =HI(Lr3)RHTC(1 9 1) ~NIC191)ENZ(1e3)
7100 UTCLr3)=N1CL P 1) EN2C192) ~N1(1»2)SN2C151)
© 7600 102  WRITE(6-200) . . -
2900 200 FORMAT(.0Xs"EL EJE DE ROTACION ES i "rF3.2,F3.2,F3.2)
7910 WRITE(6r IVUT(Lr1) e UTC122) 0T (123D e
7911 F=F+1
7912 IFC(F.E0.3)G0 TO 86
7913 IF(F.EQ.2) GU TO 34 -
+PAGE. . awn oo
7914 00 S I=1,3
7915 TGy II=N2CLe 1)
7916 N2(1s1)=N3(1s1)
7917 ] CONTINUE
7518 GO TO 100
7920 34 DD 6 I=1,3
7921 NLC1,1)=TC(1, D)
7922 M2C1sI)=N3C1s 1)
7923 6 CONT INUE
r924 60 TO 100 R
. eno00 846 TETA= R(lyl)+R(2v2)+R(3:3)-l
8010 TETA-TETA/2
8020 TETA=ARCOS(TETA
S021 TETA=TETA/3. 14-.:926B¥!BO
£100 WRITE(6+300)

8200 300 FORMAT(10X» "EL OANGULO DE ROTﬁCIDNv EN GRADOSr £S *)
a210 WRITE(6y /ITETA

8300 STOP

8400 END

8500 SUBROUTINE IN‘JhR(HAT)
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D TH N

LR RN BOULLET 218 a4y

ot DIATNHLOD T o0y s 08, 1y

TS0 PET=HOT0 e 13EAUATCD, D001 002y T4

WO jUtS ES U ER MR RS WSS 5 X ST A RUSEN INUEPAS R SR IS RIS W s

NG DET=DL VLT s B2 CHA 00 s b 82 DY AT T e e il ¢ S U3 7
2300 IS EEREN AN ME MRS RY KBTS ENINS RTINS R4 TA¢h
2100 ACTe 2V HMAT (L 32 INAT A Y AT (e 2 33, I
200 ACL3Y=PAT (L e 23 ERAT OB -DATI2y 2V S HAT( L 3)
1300 ALy D =HAT(Zr IIINAT L 1) (NTEDy IITHAT( 3 3)
400 AL MAT (D s 12 EMATL I AV -MAT (1 s ZITHATC( 3, 1D -
S0¢C A(2y33=MAT (R 2 23ANATIZ 1) ~HAT(1 7 1 INAI1 (23D
71600 A DI =MAT (2, 1) INAT3 e DI -hAT (2 2ITHAT (3 3)
1700 ALSIDI=HATL 2 ENATLI 1) -HAV (L LY ANAT (392D
73020 ATy IIHATEL A 1DIXMAT (D 2) (AT (L 2)INAT L2 1)
7200 DO 33 I-1.3

10000 PO 33 J=143

10100 MAT{I Yy D =ACT I/BET

10200 33 CONT INUE

10300 RETURN

10400 END

«PAGE .

103500 : SUBROUT INE MULT(M112¢KL1)

10510 DOURLE FRECISION M1eM2eR

10600 DIMNENSTON MI{(3,3)sM2(I¢3)RIL3 D)

10200 DO 310 I=1,3

10800 DO 10 J=Ls3 .

10700 RICLrDI=MICT IMAN2CL e I4ML T e 2IKH2(20 .92

10910 RI(Ly DRIy DML LT r 3)IN2(T v ) .

11200 Lo CONTINUE R o s
11400 RETURN o i : -
11500 END

»

E XTI CIRITE S X

YL EJE DE ROTACION ES 2

—=2.159277170840560402395660—12¢ 1,4028076564724465440584147 ¢ 1.K8078076-
Bt EJE DU ROVTACION ES

~2. 109277 17084254040 239%566D-12y ~1 ,40280764647199806652 1552 ~ 1. 402007
Ll EJE DE KOTACION ES ¢

=8.263A3226119562342904960-12y -2,38B978046120297 728763362012« Z .38
Gl ANGULO Dl ROTACION, EN GFADOSy ES 3

1135.034170754,

Froooog e AR SRS

200 -livr-i.r1.
JO0C  t.ri.01.

A4GQ  ~tl.si.s0

500 -~-1.v-1.r1,
600 IERERT

TGO -1 .3.-1,110

[afege) S59r-1.3240
P00 0D,0r1.41
1000 1.215-.8150

i 1,52.0
1700 [CFRSIR G 5 §

- o s e . =t s, s
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