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INTRODUCCION . N

Nuestro "interés 'inididl, fyé fld inveéstigadidn del ' |
tipo ide defectos presentes en la regibnide dos!fasesrﬁhy.f; T
correspondientes a:la regidn ide 59-76 en peso - por,ciento dg'lq
cadmio (Ver Fig. 1).° Ambas“fasds:pertenécen:a:gruppsqespaézcit
cialeés 'F43m 'y Iﬁ3m'respectivaﬁenté Sinnﬁiﬁetfia déntréiuliy-wn
en particular nuestro interés -es determlnar 1a ex15tenc1a 0
la no existencia de los’'dominios:ide 1nver516n de contrafase

y el papel que juegan.pstosfenrla estabrhidad-de-1astasesars.

En nuestro icaso 1las iestructuras::CugCdg: (fase:§) y:
CuéCdslease}ﬁ) tienen un grupplgspacialidd IE}N‘%NF?Sm"Yu‘}
unatrelacidnielectron-atono de e/fa=1.6 ivtefa=1.42 .respecti-ti -
VamentéytvEstas-reiacibnés+electrén-ﬁtoﬁaaestﬁn?denfromdelJﬂ|
falﬁﬁ!de'lé relacién-€lectirén-4dtonio de las |fases sy-~de UtraérAH
aleadionés binarias; ‘donde:s'e han'encontrado :dominicsiide in in

versronlde contrafase alos !cuales itieneén;igudles! gruposuespa jriL

c1alasla 105!menc1onados:anter1ormente1|e3emp10 d& estasl---*»—:v—:

aleaclones b1narrasnson~Cu Zn,TN; Zn.‘n.

Por tener Ta dbead16nablnarlasCu_Cd'en 1& fasa nyx'

Y Yy caracteristlcas semeJantesta'lasianterlores tuv1eron c“_fﬂ

que - 1nvest1garse muestr351en .~porptantoniof

determ1nar una tecnlca.de preparac16nlda mu&s;tQSgpara;esf

ii i



tudios mediante microscopia electrénica de transmisién;

ya que no existia té€cnica alguna para preparacidn de mueg
tras en este sistema binario Cu-Cd; no se presentarcn los
dominios de inversi6n de contrafase, pero en lugar de ellos
se encontraron arreglos triangulares de fronteras de con-

trafase con patrones de Moiré en regiones adyacentes,

Se estudio simultdneamente el comportamiento
&e los arreglos triangulares de f.c.f. en los granos de fa
se y ante diferentes tiempos de recocido; por ello se so-
metieron a diferentes tiempos de recocido muestras de dife
rente composicidn dentro de la fase y observindose una ten
dencia de estos arreglos a desapareccer conforme se incre-

menta el tiempo de recocido.

.

En esta composicidn se efectiia una transformacidn de
dos fases metaestables (8§ y B)'a una estable (y), esta trans
formacidn se efectiia con largos tiempos de feéocido'(QQOhrs).
Lo que se obtiene en conclusién:de Io.éﬁtefiur es que.los
arreglos triangulares tiendén;a desaphreée} conforme se -

efectlia la transformacién.

Continuando COn'el”estﬁdio”en'fase”y”séhdetérﬁiné"If%'”
las condiciones de resolucibn de 1la re& de esta estructura
{Cu,yCd3), asi como se realizd un cilculo del.ﬁarémetro dé_'
red de esta fase porque este se desconocia. Las condicig j

nes de resolucién determinadas son de importancia debido a -

[os
[s
-



que en trabajos posteriores podria investigarse directamen
te el arreglo atdémico alrededor de un defecto presente . en

fase v (en este caso alrededor de una f.c.f.)}.

- Durante ia investigacifn en estas composiciones
(57 a 63% P.Cd} se logrt determinar la presencia de una su
per red dentro de rtegiones en forma de placas, las cuales
estiin posiblemente macladas y esta super red se presenta
en fase hexagonal metaestable B con un periocdo de 1&983.
Esperamos caracterizar totalmente esta super red en trabé-

jos futuros.

1.- PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

a) Preparacifén del material,

Las aleaciones con composiciones entre 53 a 76%
P.Cd. se hicieron en tubos PYREX donde fueron coloca
dos ambos materiales Cu(cobre) y Cd(cadmio} en las -
cantidades requeridas e inmediatamente después se les
hizo vacio y fueron sellados, posteriormente fueron
colocados en un horno a una temperatura de aproxima-
damente 550°C, las aleaciones se efectuaron por difu
si6n del Cd en el Cu por tener el cadmio muy bajo pun
to de fusién (321°C) respecto al cobre (10§4°Cj. Ob-
teniéndose asi un material muy friagil, dependiendo ;

esta fragilidad de 1a cantidad de cadmio presente,



b)

Preparacién de muestras de Cu-Cd para estudios en
microscopia electrdnica,

Del material obtenido, se cortaron con una sie
rra de diamante secciones circulares de aproximada-
mente 1mm. de espesor, &stas fueron adelgazadas me-

cdnicamente hasta obtener un espesor de .Smm.

De estas secciones circulares se cortaron mues-
tras en forma de disco de aproximadamente de 3mm. de
difmetro, las cuales fueron cubiertas con un barniz
en las orillas y posteriormente fueron sometidas a
un-ataque quimico y a un electropulido suave por in

mersidn,

La tecnlca brevemente descr1ta anteriormente,

puede d1v1d1rse .en tres etapas, las .cuales se dan a
cont1nuac16n. _ ;
Ia,;' 1H.mﬁesffﬂ a un ataque quimico fuerte
. y;ﬁf:inﬁgrSiéh;iﬂésﬁﬁéé QUe ésta.ha sido cubier
;ta?¢65:ﬁﬁibéfniz en los alrededores, la solu-

cién usada es de HNOz y H3PO4 de 1 a 3. Con el

“barniz en los alrededores de la muestra se logra

que el ataque quimico se efectle mis rdpidamente

en el centro, de esta manera se logra simultédnea

mente adelpgazar la muestra, ya que &sta no fué

hecha muy delgada debido a su extrema fragilidad,

ademis este ataque le hace una depresidn en el cen

tro ripidamente.

i



2a.

3a.

.nes.,

Después de haber sido sdmetida al ataque quimi
co fuerte, esta muestra se somete a un electrg
pulido por inmersidn, en una solucidn con mﬁy
baja corriente, usando como electrodo negativo
un electrodo de platino y como electrodo posi-
tivo un electrodo de acero inoxidable. La so-
lucidén que se determind fué de cuatro volimenes

de CHz-OH (metanol} a un volumen de HzPO4 (4ci-
do fosférico), mds 1/20 del volumen total ante-

rior de HNO3 (&4cido nitrico). La muestra se su-
merge en esta solucidn con una corriente de apro
ximadamente 80ma. (J=.28amp/cm?®). Este ataque
electrolitico se efectlia muy lentamente y la mues
tra alterna en coloracidén, tomando un tono café

y después brillante; la muestra se termina cuan

do se observa en ella un orificio y muy brillante.
)

En esta tercera etapa, la muestra es sacada de
1a solucidn anterior y lavada inmediatamente en
CHz-OH (metanol); obteniéndose asi muestras con

regiones limpias y "transparentes" a los electro
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FIG. 1. - DI.AGRAMA DE FASE DEL SISTEMA BINARIO
Cu-Cd.

Debido a2 la técnica determinada anteriormente
se pudo observar e ‘investigar los tipos de defectos encon

1a5fchales dnremos

trados en las d1ferentes comp051c1ones

a conocer a cont1nuac1on, pero anteSLd ‘e11 daremos una

tes en cada una de las compo'1c1ones

2. LA ESTRUCTURAbe]éﬁ§C§§(FAsa;5) §

Esta estructura es centrada en el 1nter10r (b c.c. )

con 52 4dtomos por celda unidad y con un grupo espac1al 143m
con parimetro de red 9,588 A; esta es una estfuctura-

cfibica compleja la cual se puede describir en base a un con



glomerado de Atomos; nuestro conglomerado de fitomos en par
ticular se muestra en la posicidn (1/2, 1/2, 1/2) en 1la
Fig. 2, Este esti construido de cuerpos geométricos con-
céntricos, cuyos vértices representan posiciones at6micas,
estas posiciones son: (siguiendo un orden de adentro hacia
afuera) posiciones tetaedrales internas (IT), posiciones
tetaedréles externas (OT), posiciones octaedrales (OT) y
posiciones cubo-octaedrales (CO). Estas se muestran en la

Fig. 2.

FIG. 2 CONGLOMERADO DE ATOMOS EN LAS POSICIONES
(/z, 1/2, 1/2). A B

Colocando en cada punta de 1a”red_b3;{§:wg§;§f¥iWT ”

conglomerado de Atomos, se construye asi la estructura
CusCdg, a este tipo de conglomerado de 4tomos es denomina

do por algunos autores como fitomo gigante.



7 Z;i La Estructura de CU4Cd3 (fase Y)
Esta.estructura es compleja, tlene un grupo es
pac1al FTSm con 1124 5tomos por celda unidad y con un paria
metrq_de red de ZS.BA, gsta_estructura fué determinada por
.Sfen;Samsoﬁl y la denomina como estructura de celda gigan- -
fe; dicha estructura esti formada de arreglos tipo diaman-
.tino'de peliedros, unc de los cuales se forma de fetraedros

truncades y el otro de icosaedros (Ver Fig. 3).

: oS

(a) (b)

FIG. 3. (a)TETRAEDRO TRUNCADO. (b) ICOSAEDRO,
Los tetiaedros truncados tienen en ei centr6.un
dtomo de Cd y en sus vértices ftomos de Cu, ellos se agru
. ;pan'én diferentes formas. Estas son las que se muestran

_cn;la Fig. 4.

FIG. 4. TRES CLASES DE CONGLOMERADOS DE TETRAEDROS
TRUNCADOS EN LA ESTRUCTURA CuqyCds.



,;,Est9$ :;su;yez'se-agrupan dando como resultado

lo moStraéo;éﬁfléﬁFig. 5.

FIG. 5. ARRECLO FORMADO POR LA UNION DE LOS TRES
CONGLOMERADOS EN LA FIG. 4.

-N6tese que el grupo de cuatro poliedqo{_(?i+3F4) ::;

“ .. sirve como unién entre los bloques octaedrales y tetaedra
© ' les, ‘estos poliedros ligadura se. muestran-somb

s, unidos dentro de’ la celd

1/4) (Vor retorencia 2):

otro arreéglo tipo diamantino de icosaedros,

es formado de 1la unidn de dos conjuntos de ‘icosaedros, en



“*1Tf“1é'Fig;'7.”

. .uqo'de7gl1Q5 lq'qgiég#éfﬁﬁdéﬁéﬁfﬁigés;Qn icosaedro y en el

:ofrdies un doﬁle iEds;éaf_,:liti;i@éf'éoﬁjﬁnto se muestra
énzla'Fig. 6.. Eﬁ 1£Tfié;‘6f;j25é'mﬁestran 5 icosaedrps uni
.gps"por unos de susfvértiﬁés;;epcerfando en el centro un
'prisma bentagonal; éﬁ ia Fié. 6té) 6 grupos como los mostra
dos en la Fig. 6(a) se arfeglén en los vértices de un octa
. edrdn de simetfia Tq como se muestra en la Fig. 6(c); en

la Fig, 6(b) se muestran dos grupos como los mostrados en

la Fig. 6(a), pero estos se encuentran en planos mutuamente

perpendiculares.

(a) o "®) ()

FIG. 6. DIFERENTES ARREGLOS DE ICOSAEDROS EN LA
ESTRUCTURA CuyqCdz CUYA UNIDAD ES FUNDA-
MENTAL ES UN ICOSAEDRO.

El segundo conjunto de icosaedros es mostrado en

(a)
FIG. 7. DIFERENTES ARREGLOS DE DOBLES ICOSAEDROS.



En 1la Fig.77(aji§é'ﬁﬁé§ffétié:qééﬁ§glﬁeﬁqﬁina o

_como unidad fundamental que-so

trdndose, donde el vértice 'de cosaedro.es el centro
del otro y viceversaﬂ’fﬁ se muestran seis .pa
res de icosaedros en lo un octaedrén_de sime-

tria Tq, de tal manera que’los ejes de dos pares de icosa-

edros diametralmente opuestosisean ortogonales; y si al.

arreglo mostrado .7tbj;ﬁg“égregan_;uatfo_icosaef'

dros centrados ‘en los vértices de un tetraedrén regular;”sé'
obtiene el afreglésﬁqsytédp:en la Fig. 7(c). La unién de
estos dos conjuntos dan como resultade la configuracién que

se muestra'eﬁ'léfFié. S;ng.;

FIG. 8, CONGLOMERADOS DE ICOSAEDROS QUE COMPLEMENTAN

LAS CAVIDADES DEL CONGLOMERADO DE TETRAEDROS
DE LA FIG. 5,

'__La hni&n de los dos arreglos tipo diamantino

descritos anteriormente forman la estructura CugqpCdggg, la

cosaedros “interpene- .

it



cual contlene 1124 ﬁtomos en 29 p051c1ones dlferentes (Ver-

Ref, 2)- con parﬁmetro de red de 25 871A.

- 2. 2 La Estructura de CuZCd (Fase B]

+
Esta estructura es hexagonal con grupo espacial
. P63lmmc, seme;ante a la estructura Zny Mg, 1la celda unita-

ria correspondiente es mostrada en 1la Fig. 9.

[

MesTgres FE gy fmewgy o5 7
mthqnui--ﬁ—nuan—“—__J

FIG. 9. ESTRUCTURA DE Cu,Cd.

La estructura de CUZCd (fase B) tiene parametros

de red de a=4 96A y c=7. 99A,_ esta estructura t1ene una Te

latian electrdn-dtomo e/a-1 42 la’cu 1 es menor ‘al valor

de la relacidén electron 5tomo para_las fases y, 1a finica di

ferencia +de esta estructura'e"hexagonal y no. cﬁb1ca como

la de las otras fases“y,-T

Antes de entrar en detalle daremos una breve ex
plicacién de algunos conceptos bAsicos que estaremos mencio

nando durante el desarrollo de este trabajo; uno de los mis

10



importantes es el de f.c.f., géte tipo de defecFo es un de
fecto planar, por lo 6@3}_;ienéhasociado un plano frontera,
este defecto se oriéind'cuéndﬁ uno desplaza una parte del
cristal con respecto a la otra, un cierto wvector R llama-
do vector de desplazamiento; de tal manera que se origina
un cambio en el orden de las posiciones atémicas alrededor

de un plano, un modelo se muestra en la Fig. 9a.

ABABiBlBA‘

B A BAlAB e
lqllABABAE
LR | "
BABBABAGB

o a8 6alr i
ABAB ABiE A
ah'quzga'a:
aABlBEABAS
FIG, %a
En el modelo'eh'd@svdimensiones el vector R es
paralelo al plano’ frontera.;-Este vector R puede ser para _
lelo al plano frontera o puede no serlo; dando con ello ori

.gen a dos d1ferente

1'535 de f c. f., conservativias y no
conservativas.

Una forma de identificar este tipo de defectos
mediante microscopfa electrdnica de transmisidn es por el

comportamiento de su patrdén de franjas, el cual debe ser

11



simétrico y complementario en c.c..y c 03 (en cond1c;ones

de 2 haces)}; con esto se quiere dec1r que "silenc o el pag-

trén de franjas se presenta como oscuro/brlllante/oscuro/

el orden en c.c. se debe presentar como brlllante/oscuro/

brillante. Este experimento senreaI;ZO:para 1dent;f1car
nuestros defectos y es mostrado en particular en la Sec. -

cidén 3.2 ,

Existen otras imigenes en. mlcroscopia electro-
nica de transmisidn, las cuales se. presentan como franJas
perifdicas brillantes y oscuras; este es &l caso de lo que
se denomina como patrones de Moir&. Este efecfo se prescn
ta cuando existe una superﬁosicién de dos estructuras cris
talinas con ciertas caracteristicas de su pariimetro de red;
estas dos estructuras cristalihas estdn orientadas una con
respecto a la Dtra, de tal manera que el haz incidente di-
fractado por la prlmera estructura es difractado nuevamen
te por la segunda,_dando con ello orlgen a . una (& unas) re

flex16n extra en el P D A S de esta reg16n. Esta reflex1on

'extra d1fractada Junto connel'haz transmltldo deben ser cu :

blcrto por el dlafragma, hac1endolos de osta ‘manera’ 1nter

patrén de'fréhjas. Este efecto es usado pararobservar en '; 
una forma 1nd1recta 1a red de 1as estructuras o defectos

de ella.

12



3. DEFECTOS P"RESENTES EN LA REGIdN DE DOS FASES
¥ y 6 CORRESPONDIENTE A LA COMPOSICION DE 70%
DE CADMIO.

La muestra de 70% fué homogeheizada durante 48
hrs. a la temperatura de 500°C, y templada al aire, en es
ta composicidn observamos por vez primera la presencia de
- configuraciones triangulares de fronteras de contrafase apa
rentemente sin inversidn, esto se demuestra haciendo condi

ciones de varios haces y campo obscuro con alguno de los

10
haces .

) La fase donde se presenta este tipo de conflgura
ciones se desconocfa, asi como su parfimetro, de ahi que es-
te pardmetro tuvo que determinarse; para hacerlo se obscr-‘.
varon muestras en la composicién.dg 57% en'pesd por?cigntq;J
de cadmio, ya que esta composicién-per;énecé,a‘lafﬁééefy~‘
:.-exclusivamente, posteriormenﬁé sé'éﬁﬁuéiefdh-é'ﬁ A”Sffééﬁ;f
" bajos fndices de diferentes reglones en esa’ comp051c16n.; 8

usando el método de las razones, se pudo obtener una apro-

ximacidn del pardmetro de red de 1a fase gama que fue en

promedio de 26. GA este valor difiere- aproxlmadamente ?A;; SRR

del reportado por Sten- Samson’ - de 25 87IA.-

Algunos de los P.D. A S de baJos indlces obten1
dos y usados para el calculo anter1or 105 1dent1£1camos

como P.D.A.S. con ejes zonales F [2 3 3/, 5211 1 2[

Estos se muest:anani1a§_E;gs.,lO;Y.11-

13



= . - -] oai Y
L L) L] [ ] [ ]
_ B=(333

. . B231) _ .
FIG. 10 P.D.A.S. (Patrdn de difraccidn de drea selecta) ¥

‘ su correspondiente dibujo, usado para el cdlculo del
parametro dg red, de 1a fase ¥, cuyo eje zonal es

B =/Z 3 37ilos rgsu‘l tados obtenidos usando esta
orientacidn para el pardmetro de red fueron: 26.69,

26.63 y 26.57 A .

...... - 111 i.io “1“ .
ul '

=2l

a=[2]
) FIG. 11 P.D.A.S. de bajos indices, usando para el cdlculo del
pardmetro de red de la fase (CugCd3); cuyo eje zonal

es B =/T 1 2/; los resultados obtenidos usando esta

- orientacidn para el pardmetro de red, fueron 26.67, - & . -

26.99 y 26.69A.
Determinando el parametro de red de la fase ¥, -

se pudo demostrar que las configuraciones de f.c.f. se en-

‘cuentran en diferentes granos de fase Y en esta regidn de

i4



‘dos fases, una de estas configuraciones se: muestra en la ' .

Fig. 12.

Fig, 12 C€.C. (Campo Claro)

de regidn de fase y con

arreglo triangular de f.c.f..

con patrdn de Moiré en re-
--.gidn adyacente.

Fig. 13 C.0. {Campo Obscuro) de
regidn en la Fig. 12.

gz@uﬁﬁé‘tﬁ'c;‘:ﬁm«:m

T T S

B o S L
g

Fig. 14 S.A.P.D. de la regidn
en las Figs. 12, 13 mostrando
que estaban en condiciones cer
ca de bajos indices en parti-
cular cerca de la orientacidn
B=[I 1 2}. Ademis comprobando
que dichg arreglo triangular
de f.c.f. se encuentran en la
fase y (CugCdq). '

15



_Fig}_JS Mlsma reg16n de |

. . Fig..: I Imayor.: amp11

" . X -rficacxén iferentes o

A R : : condiciones ‘de- contraste, S
. S, s mostr&ndose mis" claramen
P PR r—r, . o
Z Y A ’y i :te el patron de M01ré.
e p '
- .

''''' Fig. 16 Regidn de la F1g 14
; con diferente orlentaC16n, i

donde se logra observar;el: -
patrén de: Mo1ré_“4CuadranguF
lar en la parte- inferior.'de -
recha de la fotograffaj; es= "
te tipo de patrén-dé: Mbiré
se observa cuandos :
teraccionar las~ hace
mente difractados: co
transmltldo. :

Fig. 17 Reg16n de- 1a F1g 14,
con mayoT: amplificacién, ..
viéndose. el. interamlento

de . una f c. f o

T e —— e o,



——

¥Fig. 18 Diferentes condic1ones
s de contraste de 1a regidn mos-
-8 trada en Ja Fig. 11, observindo

- 2% se el internamiento de una f.c.f.
en el patrdn de Moiré, la cual
fué invisible en las condicio-
nes anteriores,

“fesa,reglon (Fig. 17) observando de esta-: manera*unavdesv1ac16n.de

”ftados "

-1osfplan05-dc31a red al atravesar la- f.c.fj

'1nteracc1onar el haz transmltldo con los haces doblemente'dlfrac

De las fotografias anteriores se’ puede observar

como el efecto de Moiré logra resolver los planos de la red en

Este efecto (Moiré) se presenta cuando_se-hace_

Fig. 19 Di ferente reg1on a’ las
anteriores de fase Cu4Cd3.__y
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“Fig. 20 Continuéciﬁn:def1a=
regidn mostrada en la -
Fig. 19. s

Fig. 21 S.A.P.D. de las con-
diciones en 1as Figs. 18 y 19
{2 haces), €1 cual nos da- "
muestra que dicha regidn es '~
fase vy y cuya orientacicn es.
cercade B/1 127 . .

En otras de las muestras obtenidas de composicion
observaron arréglos cuadranpulares de f.c.f., &stos

70% P.Cd se
se muestran en la Fig. 22.

g Fig. 22 Arreglo cuadrangﬁian
de f.c.f. en campo claro. -

18



Fig. 23 Arreglo cuadrangu1ar
de f.c.f. en C.0.

3.1 Defectos presentes en 1la regidn de dos fases
{y y 8) correspondiente a la composicidn de
60% en peso por ciento de Cd.

La muestra en esta composicidn volvié‘aﬂprése£=
tar arreglos de f.c.f. Aparentemente sin inversibn, es;a_mpeg:
tra fué recocida durante 100hrs. a 510°C, uno de los arreglos ..
encontrados se muestra en la Fig. 24. No se observd cambio al-. .
guno en 105 arreglos de f.c.f. o

Fig. 24 Arreglo de f.c.f.
presentes en 1a composicidn
de 60%P.Cd. (regidn de dos
fases) en particular fase
CU4Cd3.
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3.2  Defectos presentes en la reglén de dos fases Y Yy 6.
correspondientes a 1a comp051c16n de 59%en. peso por“
'c1ento de - -cadmio. i . : :

Esta muestra fué homogenelzada durante 108

28 vy 29, en 1a Flg. 29 se muestra una:frontera de contrafase'

fcualsdemuestra completamente que los defectos hasta ahora ob-

nserv_dos;son £.c/f]. Nétese en-la- Fig.. 29 el comportamlento -

'Qde 51metria y complementarldad del patrén de franJas en C.C..

“C Q,;Jeste.comportamlento es caracterfstico de las f.c.f,
‘tales condiciones?

FI1G., 25 f.c.f..con arreglo de FIG. 26 Diferentes condiciones de
defectos en regifn ad contraste de 1a Fig. 25
yacente,

20



Fig. 27 f.c.f. uniendo fron - S
teras de grano; observe el - 3
cambio de condiciones de la
f.c.f. al unirse a 1a frun—
tera de grano.

'Fig. 28 Regidn de fase y
{CugCd3} mostrando arre-
glo triangular de f.c.fl
con frontera de grano en
la parte media. Observar

" el cambio de las condi-
ciones en el patrdn de
franjas de alqunas de las
fronteras de .contrafase
a1 intersectarse con
otra; lo que nos sugiere
que esa seccion de f.c.f.
estd caracterizada por uh
vector de desp1azamiento
" diferente. :

Vi . o . oy e i

En la Fig. 28 se puede observar un cambio en el pd'mf}‘f'f :
trén de franjas de la f.c.f. en la regidn L; éste se debe al B
cambio en el vector de desplazamiento R que sufre la. f c.f.a
partir de csa seccidn & sca existe un cambio en 1a or1entac1on

del plano frontera de la f.c.f.
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Fig. 29 Cond1ciones de C C. v C 0 de 1a frontera de
contrafase aislada en la fase CusCdj,dende se muestra el
comportamiento caracteristico de simetria y compiementaridad
de)l patrén de franjas de las f.c.f. en tales condiciones.

e h s ey m e ——————

Fig. 30 Patrdn de difraccion donde se muestra el haz usado e
para hacer el C.0. '

oo Como puede observarse en la Fig. 29, existe un cam . =
bio en el patrén de franjas de 1la f.c.f. en C.0. Este’ efectoi” =

puede ser explicado mds claramente si dividimes la f.c.fi en L

2

-3 secc1ones S, S ¥y S como .se muestra en la Flg.._ 29 'El“ pa-
tron de franJas correspondlente a la seccidn. S on

que nos..
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vectores de desplazamlento R . ﬁi,'ﬁ' ‘correspondientes a las
secc1ones S1 S S orlglnando con ello, que el cambio de con
d1c1ones de (C C. a’C.0. ) se observe un patrén de franjas en
las secc1ones S2 y § diferente al de la Secci®n Sx; este se
debe a. que el vector R de desplazamiento estd relacionado con
el ‘factor de fase a=27wg:K, el cual a su vez estd directamente
relacionado con el.patrén de franjasf

4. EFECTOS DEL TIEMPO DE RECOCIDO SOBRE LAS CONFIGURA-
CIONES DE F.C.F. EN LOS GRANOS DE FASE DURANTE
LA_ TRANSFORMACION DE DOS FASES (B y&) METAESTABLES
A LA COMPOSICION DE 5 P.C A LA _FASE ESTABLE (v).

En esta regidn el objetivo es estudiar el comporta

miento de las configuraciones de f.c.f. ante una transformacidn
de dos fases metaestables (B y 8) a una estable (y), esta trans
formacidn se realiza a largos tiempos de recocido segiin Sten-
Samson?, por tanto, tuvieron que recocerse dos muestras, una a
40 hrs. y otra a 232:hrs.; los resultados obtenidos se dan a
continuaciﬁn:. : ' | '
4.1 Résulta&bs'obfeﬁ1dos eﬁ'la.ﬁueét};lde 5?1 ‘en peso.
por. ciento de cadmio con 40 hrs.‘de recocldo a la
. temperatura de 510°C ' : .

En esta muestra se volv1eron a presentar arreglos

'trlangulares de f.c.f. como se observa en la:Flg(:

tamblen se muestra el camblo de patrﬁn de franJas:d los f c. f.,_~;'

en la Fig. 32 se observa un rayado muy f1no, en la parte supe-"
rior izquierda este defecto puede ser de. resoluc1on dlrecta;“

de los planos de 1la red o un patrdn de Molre.zlﬁﬁ i

es observar como los planos de la red son afectados por la-“

f.c.f., ya que el rayado cambla de d1fracc16n al llegar a‘la f.c. £.
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-

guracion
Cd.

donde se presenta una confi
».¢.¥. en la composicidn de 57% P.

Regidn
de

Fig. 31
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Fig. 32 O0Otra regidn de
arreglo triangular de
f.c.f. Observe el cam
bio de direccién de los
planos de Ja red al
atravesar la f.c.f.

Fig. 33 Otra configura-’
cion de fronteras de f.c.f.
paralelas en 57% P. Cd.

.

.

4.2 Resultados obtenidbs.eﬁ'ld ‘muestra de'57%~én?peso;.  -
por c1ento de cadmlo con 232 horas de‘recodido‘a." ‘
510°C. . : ST e e

ue-se pudo observar es una ten
;desapapecer'jalgunas de las
#tfaﬁ?gn.IaS‘F;gs..34, 35.°

: En-esta'muestfa5lo“
dencia de ‘los’ arreglos fic.f
f.c.f. aﬁn encontradas se ﬁ
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Fig. 34 1Interseccifn de
f.c.f. cambidndose las
condiciones de contraste,
dicha regidn es de fase
con 232 hrs. de recocido
a 510°C.

Fig. 35 Regidn donde se
observan posibles f.c.f.
ligadas a un precipitado -
(muestra con 232 hrs. de
racocido a 510°C).

cluir que los arreglos triangulares de f.c.f. tienden”a*perf

manecer en la regién de dos fases, ya sea entre las comp051

ciones de 59-70% (reg16n de dos fases) 6 59-54%. P Cd
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5. RESOLUCION DE LOS PLANOS DE LA RED EN Cu Cd3

{FASE v) .

Nuestro objetivo es determinar las condiciones de

resolucidén de la red de CuyCd;, para poder posteriormente ana
lizar con alta resolucion regiones con arregleos triangulares
de f.c.f. e investigar directamente como son afectado; los
planos de la red por las f.c.f. y en igual forma estudiar
otros tipos de defectos que se presentan en esta fase.

5.1 Determinacidén de las condiciones de resoluc1on
~unidireccional de 1la red en Cu4Cd3.--

Para obtener la resolucidn unidireccional se usa-

ron muestras en la composicién de 57%.P. Cd;; Las. cond1c1une5':jf” 

de resoluc16n se lograron cerca de un baJo indlce, en partlfgﬁﬁ"'“

cular con el eje zonal B={T 2 37, en la Fxg. 36 ‘se. muestran"'
los 'plancs del t1po (4 2 0) 6° (4 Z’D) _con’ una per10d1c1dad

de franJas de 5, 78A, en 1a F1g. 37 se muestra otra reg16n,

njlas Flgs.

pero con una frontern de gran 38 y 39 se. mues

tra otra reg16n con muy buenas cond1c1ones de contraste, don




los planos del tipo (420) 6 (d20) con espacio
interplanar de 5.76A.

28



29

Fig. 37 Otra regién de
fase CugCdz donde se re
suelven los planos_del
tipo (420) 6 (7 0)
con frontera de grano
en Ta parte superior
jzquierda de Ta foto-
grafia.

Fig. 38 Otra regi6n don

de se resuelven los pla- -

nos de ta red del tipo - .
(420) 6 (§720) cones: -
pacio interplanar de . .-
5.76A con la presencia

de un defecto en la par |
ta superior derecha.



Fig. 39

Fig. 40

2 e AL . - .

Regiton mostrada en l1a Fig. 38 pero con diferentes
condiciones de contraste, mostrando la presencia
de un par de defectos, resolviéndose también los
planos del tipo (4 2 0) 6 (4 Z 0).

B=ll-2:]] ___E:Eizsl e

Fotografia y dibujo. Se muestra el S.A.P.D.

de la Fig. 38 con eje zonal B= /12 37 y las
reflexiones que cubre el diagrama para resolver
planos del tipo (4 2 0) 6 (Egg_o). observe que

las reflexiones pertenecen a g = <11 1>.
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5.2 Determinacign de las condicicnes de resolucién
bidireccional de la red en CuyCd;.

La regi6n donde se resuelve la ted en dos direc-
ciones es mostrada en la Fig, 41, aqufi se observa un arre-
glo cuadrangular de puntos. Suponemos que dicho arreglo -
son posiciones de 4tomos gigantes en el sentido definido an
tericrmente. La posibilidad derresolver la red nos la pudo
dar el gran parimetro de red de 1la esf}uctura, que es de
25.871A la cual denomina Sten-Samson como estructura de cel
da gigante} en la Fig. 42 se muestra el P.D.A.S., de la re
gi6n mostrada en la Fig. 41, en esta Fig. 42 se puede ver
una diferencia en intensidades por pares de puntos;
este par de reflexiones son 1las mis cercaras al -
haz transmitido, esta orientacifén estd cerca de un bajo in-
dice, en particular el que tiene como eje zonal B=/0 1 1/.
En esta Fig. 42 se muestran las reflexiones cubiertas por
el diafragma, las cuales corresponden a los planos del ti-
pe {1t 1 1}. La medida directa del espaciado de puntos sobre
la fotografia en las dos direcciones nos di un valor de 16.ZR
y la medida que resulta usando el P.D.A.S. de eje zonal
Eéfo 1.17 es de 14.93R;Hpurm;anto, puede concluirse que los
planos que se resuelveh en la Fipg. 41 6 43 corresponden a los
planes de tipo {1 1_1}, esfo es congruente con la Fig. 42,
ya que el diafragma'encierré las reflexiones correspondien

tes a esos plnnos. 1as g=<1 1 1>. Estas teflexiones también

pertenecen al P D A S 7con eje zonal B=/1 2 3/mostrado en la

Fig. 40.
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De todo 1o anterior, puede concluirse que para lo
grar la resolucifn de la red en una 6 dos direcciones en
Cu4Cd3 (fase vy}, es necésario tener en el P,D.A.S. refle-
x}bnes del tipo g=<1 1 1> y poner el diafragma abarcando
solamente las dos reflexiones simétricas y mis pr&6ximas al
haz transmitido, ya sea en bajos Indices 6 cerca de bajos
indices, como se muestra en las Figs. 40 y 42 correspondien

temente.
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. Fig. 41 Regién de fase
" (CugCd3} donde se resuel
ve 1a red .en dos direc-
ciones, los planos resuel
_ tos son del tipo {1 1 1}
de esEacio interplanar de
14.93A, observindose una
frontera de grano, posible
mente de bajo dngulo. :

s ok R

R AT gl S A

S U VR L L

= - - o e Wt )

Fig. 42 Fotografia y dibujo donde se muestran las reflexiones : :
que tuvo que cubrir el diafragma para resolver la'red = - 5=
en dos direcciones, observe que dichas reflexiones per: - . - -
tenecen a la familia de direcciones g=<1 1 1> en la red - - .~
reciproca. . _
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Fig, 43 Regidn amplificada de la Fig. 41 donde se observa en detalle el

arreglo de puntos (posiblemente posiciones de &tomos gigantes),
asi como la indicacidn los planos de 1a red de la familia
{111} '




. 6. NUEYA SUPERESTRUCTURA EN FASE HEXAGONAL PERLITICA .
" METAESTABLE B(Cu,Cd) o =

Esta superestructura se encuentra en muestras en-

. friadas lentamente desde el estado liquido cuya composicién
estd entre 57 y 63 en 3 P. €Cd. La estructura despu&s de en
friada (P 63/mmc) se presenta en forma de perlita como puede
observarse en las Figs., 44 y 45,

3 Z i > 5 P
25 = 5
2l
557 45 -
T
[N} - AN [
“ol—.l L
P
i - Y
." 1,
i f
SoE, 7
N .
“ -
O =
Coktxe Wtk - et A, Tl

R PES
Fig: 45 Estructura perlitica de fase B.

En el interior de esta fase perlitica hexagonal g8,
la nueva superestructura tiende a presentarse en forma debandas



Esta fgSQVesfmetaesfahléwai'menqs_éfeStas”éoﬁpo-:

Fig. 46 Zona con superestruc
tura en forma de bandas, con

un ancho de banda de aproxima-
damente 5008, dicha zona corres.
ponde (63%) a la regitn de dos™
fases (B y 8), correspondiente
a 1a fase 8 (fase perlitica

_Fig. 47 Diferente regién de
banda con superestructura.
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Fig. 48 Diferente configu :
racidn de superestructura, -~ -
esta vez arreglo en forma

de zig-zag,

Fig. 49 Diferente muestra a’'”
las anteriores donde se:vuel
ve a presentar-la; superestruc;:
tura en forma de bandas-bri-. -
1lantes y oscuras, con ancho
maximo de bapda de aproxima-
damente 6475R Y mlnimo de

675

Fig. B0 Otra regiﬁn{ébn-f
bandas més_angospas. ER




Fig. 51 Misma regién que en Ta Fig. 50, donde por primera
vez se logra resolver la superestructura, ésta s
observa en la banda oscura de aproximadamente 30§
de ancho.

s
- e, i P sl S, '"‘\--‘n-.-r\-'_g.--—‘. .

Fig. 52 Diferente zona de bandas con posible maclado ¥
superestructura,
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Fig. 53 Diferentes condiciones de contraste de Tas bandas
mostradas en la Fig. 52.

Fig. 54 P.D.A.S. de regi6n sin presencia de superestructura
ni de bandas, el cual corresponde al eje zonal
B=/2 T T (7 de estructura hexagonal 8.
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- 'Fig. 55 P.D.A.S. de la Fig. 49, misma orientacién (B2 71T 07)
Lol oque en la Fig. 54, con presencia de reflexiones extras
B débiles, atribuyéndosele a la presencia de superestruc
. tura. Estas son sefaladas con flechas y 1as reflexio-
nes restantes son reflexiones bisicas, las cuales coin

ciden perfectamente con Tas reflexiones presentes en
la Fig. 54.

Lo
L ——

LA
~
iy

ey

'-":.3“ ot

b .
2 . . - LR -
SRS . i .

Fig:‘SG Fotografia de la Fig. 49, donde se puede observar la
superestructura de aproximadamente 7R.

Una ampliacién de los P.D.A.S. de las Figs. 54

y 55 se muestran en la Fig. 57.
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(a) _ —— )
B=2 1T @
Fig. 57 Amplificacién de P.D.A.S. de regién:
{a} sin superestructura.
{b)} con superestructura

' Como puede observarse en 1a. PJ.g._ 5703] existen 're

a1



oo

" B=[2

e

AN [o]]

Fig. 58 P.D.A.S. de la Fig. 56 donde se presentan las refle-
xiones extras debido a ja superestructura, &ste coin
cide con P.D.A.5. de 1a Fig. 55 .,

Fig. 59 Resolucidn de la superestructura en la parte infe-
rior de la regidn de bandas mostrada en la Fig. 52.
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"',,',,Hg‘ 61

B=/211q

Condiciones de resolucitn de ia Fig.60
cerca del_bajo fndice, en particular

B=R1TT Y.
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 La iﬁtéfprétéciaanﬁe hemos dado a los P.D.A.S.
mostrados en las FigS;“§4iy 55 es.1a siguiente:

- El P.D.A.5. mostrado en la Fig. 59 corresponde a
la orientacién B = /2 T T 07. de estructura hexagonal perlf
tica CuzCd, este P.D.A.S. es idéntico al mostrado en la Fig.
55 con la diferencia que en este P.D.A.5. existen reflexio-
nes extras en la direccién [0 0 0 17, estas reflexiones se
encuentran en el punto medio entre dos reflexiones bfisicas

{(Ver Fig. 57.)

Con estas observaciones fundaﬁentalmente y otros
experimentos que se hicieron, se pudo concluir que estas
reflexiones extras son debido a la presencia de una super-
estructura en esa regién, con la caracterIstica que la cel
da unitaria de esta superestructura tiene un periodo de
15.98R en la direccién {00 0 1/ y que estd formada por la
unién de 2 celdas ﬁexagonales Cu,Cd en la direccién /0 0 0 1/
a través de los planos pasales , esta éuperestructura es la |

- que sc¢ cobserva en la Fig. 52.
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DISCUSION

- En la regién de 2 fases Cug Cd8 y Cu4Cd3 no'se
”encontraron 1os dominios de inversién de contrafase en ninguna

dg estas dos fases, aunque la fase CugCdg (¥43m] tiene cier
fta$”cafddﬁéf£sticas semejantes de otras fases y (relacién
"éléctfﬁhéﬁfomo;”grupo espacial) donde se han encoatrado do
.amini6§ dé'inver5i6n de contrafase; esta fase no satisface

’una observac16n hecha por Morton para existencia de estos do

';_mlnlos, 1a cual nos dice que en el caso de estructuras tipo

- I los'domlnlps son estables en fases y, cuya relaciftn elec-

'gerﬁ”Eﬁomd'e/a<1 60, en nuestro caso la fase CugCdg (fase §)
' *tlene su relacifn electrén-itomo en el intervalo de 1.60 a

ST 67>1 6 esto podria ser un argumente para no ser necesaria -
la creacién de dominios de inversi6n de contrafase para lo

grar la estabilidad de la fase.

Respecto a la estructura CuyCd,; esta tigne‘todés
las caracterfsticas de las fases v, ya:qqe é/a=i.42€1;60{ 
raunQﬁe la diferencia con las estructuraS'deilas_faseé Y estg
~ diadas por Morton es el grupo:espéCiéi;:ei cual en este caso
es F43m. Sin embargo, no se enébntrafbn°165'dominios de iﬁver
'sifn de contrafase; en lugar de ello se presentaron “los arre'"ﬁ"J“
glos triangulares de £, c. f., 51endo quizé esta una necesi-
dad de acomodar el exceso de &tomos de algunos de los ele-
mentos en los planos frontera de estos defectos como puede
ocurrir en el caso de que 1a5 fronteras de contrafase obser

vadas sean .del tlpo_no qonservat1vas.5
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La resolucién de*1a féd;défiéig&trQCfﬁfé-Cq4Cd3Q.“

(Cfase vl SR ' CLU e

En esta parte del trabajo surgié 1é:poéiﬁiliqad -
de- que la estructura resuelta en la Fig. 41 pbdfra,éér-sgif
perestructura, esta posibilidad fué descartada totalmenté
debido a la no existencia de reflexiones extras~(debido a
la periodicidad de fronteras de la superestructura} en las -
diferentes orientaciones obtenidas. La importancia de la
determinacién de 1las condigiones de 1a resolucién de la red.
es poder hacer en trabajos futuros alta resolucifn en regio
nes con defectos y poder investigar 1la posible pérdida de

periodicidad de la red en esta regidn.

"Super red presente en fase hexagonal perlitica meta-
estable en el intervalo de composiciones de 57 a 63%
P. cd.

Esta super red se presenta en forma de bandas, las
cuales llegan a presentarse en diferentes configuraciones;

lo que hemos determinado de esta investigacifn es que el

perfodo de la superestructura es de 15.983, existiendo la
posibilidad que el tipo de fronteras que separa dos celdas
unitériaé'consecutivas”sganrf.c.f. (paralelas a los planos
del tipo (0_0 o 1).

| Concluyendose ademis que estas dos celdas conse-
cutivas de CuzCd se encuentran diferentemente orientadas una
con respecto a la otra (probablemente una Totacifn). Esto se
puede concluir de la diferencia de contraste entre las celdas

adyacentes, como se observa en la Fig. 60.
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CONCLUSIONES

Determinacién de la técnica para elaboracién de mues
tras del sistema binarie Cu-Cd para estudios mediante

microscopia de transmisién.

- Determinacién del~tipo~de‘defectos—presenteémen~fase

Y; arreglo triangular de f.c.f;;'ligados_a-frontera

de grano, etc.

Determinacién de las condiciones de.resoluciﬁn uﬁidi-
mensional y bidimensional de la red de 1la fase CuyCds
(fase v) cuyas orientaciones fueron F=[T.2'3] y B=/0 1
Tespectivamente, observindose plaﬁds del tipo (420) &

(420)y de 1a familia {1 1 1}.

Determinaci6n de nueva superestructura formando regig
nes de placas (las cuales estén'probablemente separa-
das por fronteras de macla) las cuales se encuentran
en fase hexagonal perlitica metaestable B, cuyavcelda
dnifaria estd formada por la unién a través de los pla
n@s_baéales (planos del tipo (0 0 0 1)) de dos celdas

unidad de la estructura Cu,Cd los cuales estén dife-
rentemente orientadas o desplazadas una con respecto

a la otra. El perfodo de esta superestructura es de

15.988. La superestructura se revela en la orienta-

cién B=2 T T 07 .
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