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Determinaciones de orientacién cristalogréafica de pequefios granos (didmetro equivalente > 20
um) en materiales policristalinos base Fe y base Ni, de estructura BCC y FCC respectivamente,
fueron realizadas a partir de diagramas de difraccién de un haz divergente de rayos X. Los
diagramas fueron obtenidos, por reflexién, en una cdmara de Kossel instalada en una microson-

da electrénica.

El'método utilizado permite determinar dos direcciones cristalograficas, una correspondiente ala
normal alasuperficie de la muestra yla otra segiin una direccién contenida en el plano de la mues-
tra. Se estimé la indeterminacién del método utilizado para el célculo de dichas direcciones en

aproximadamente medio grado.

INTRODUCCION

La técnica de obtencién de diagramas de difrac-
cién de un haz divergente de rayos X (Diagramas de
Kossel) es utilizada para adquirir informacién cris-
talogréfica a escala de granos de un policristal. La
posibilidad de enfocar un haz de electrones en la su-
perficie de un monocristal reduce las dimensiones
de la fuente puntual de rayos X que requiere la téc-
nica, y permite determinar la orientacién de crista-
les de dimensiones inferiores a aquellas que exigen
las técnicas convencionales de difraccién de rayos
X. Por otro lado, la obtencién de diagramas de
Kossel por reflexién permite trabajar con muestras
masivas (evitdndose los métodos de adelgazamien-
to de muestras). :

El presente trabajo se describiran las condicio-
nes experimentales y el método de c4lculo utiliza-
do para determinar la orientacién de granos en
una muestra policristalina de acero ferritico y en
una muestra de Ni puro.

La determinacién de orientacién es absoluta, ob-
teniéndose para cada cristal o grano estudiado su
direccién normal y otra direccién en el plano orto-
gonal a aquella.

DESCRIPCION DE LA TECNICA Y
METODO UTILIZADOS

El haz de electrones de una microsonda electré-
nica, enfocado sobre la superficie del grano elegido
para determinar su orientacién, interactia con los
dtomos que constituyen el cristal, generando una
fuente puntual de rayos X. La longitud de onda de
la radiacién emitida depender4 de los 4tomos que
constituyen el volumen de interaccién electrén-
materia.
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La figura 1 muestra como, de los rayos emi-
tidos por la fuente puntual F, solamente aquellos
que se encuentran sobre la superficie del cono de
vértice F y generatriz FG inciden sobre la familia
de planos {hkl} en condicién de difraccién de Bragg.

Los rayos difractados, a su vez, inciden sobre un
film ubicado en un plano paralelo a la superficie de
la muestra, dando origen a una linea oscura (la in-
tensidad es mayor respecto al fondo). El conjunto
de lineas o cénicas asf originadas se denomina
“Diagrama de Kossel”.

Los diagramas de Kossel son facilmente compa-
rables a las proyecciones estereograficas de los cir-
culos de Kossel. Estos circulos resultan de lainter-
seccion entre los conos de radiacién difractada y
una esfera de proyeccién que contiene en su centro
la fuente puntual de rayos X.

El método elegido para determinar la orienta-
cién del cristal® consistié en elegir cuatro puntos
(P1, ..., P4) resultante cada uno de ellos de la inter-
seccién de dos lineas del diagrama, de indices h k.
L G =1, 2), (figura 2).

Calculando los vectores T,,, T, y habiendo medi-
do las distancias entre Piy T sobre el film que con-
tiene el diagrama, es posible obtener los vectores T,
y’l’3 ,quevandeT a PlyaP3respectivamente. Lue-
go la normal al plano del film, que es paralela a la
superficie del cristal, est4 dada por:
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La determinacién de la orientacién es completa,
pues una direccién de referencia sobre el plano del
film puede ser expresada en funcién de los vectores
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Figura 1: Formacién de cénicas.

Figura 2: Método de Ryder.

4

Figura 3:Imagen de electronesretrodifundidosen
una muestra de acero ferritico.
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RESULTADOS EXPERIMENTALES

Los diagramas de Kossel fueron obtenidos, por
reflexién, utilizando para ello una cdmara instala-
da en una microsonda electré6nica CAMECA mode-
1o SX-50, que posee una distancia fuente-film de 85
mm. Se utilizé una placa fotografica KODAK tipo
DEF 5 de 130 x 180 mm. y el tiempo de exposicién
fue de aproximadamente 10 minutos; la tensién de
aceleracién del haz electrénico fue de 30 KV.

La indexacién de lineas de los diagramas fue
realizada por comparacién con proyecciones este-
reogrdficas obtenidas utilizando un programa de
trazado de dichas proyecciones?.

La figura 3 muestra una imagen de electrones
retrodifundidos obtenida sobre una muestra de
acero ferritico que presenta crecimiento anormal.
En la imagen se observan 2 granos pequefios que
ain no han sido absorbidos por los granos grandes.
Las figuras 4 (a y b) muestran el diagrama de
Kossel obtenido sobre el grano A de la figura 3y la
proyeccién utilizada para su identificacién.

Del cdlculo de orientacién del grano A, resulté:

N = (0.3768, 0.2508, 0.8917);
T = (-0.8647, 0.4404, 0.2415)

donde Nes la direccién normal a la superficie de la
muestra y L es la direccién indicada junto a la figu-
ra3 (I, es paralela a uno de los bordes de la mues-
tra rectangular utilizada).

En la figura 5 (a y b) se observa el diagrama de
Kossel y la proyeccién estereografica utilizada pa-
ra la determinacién de orientacién de un grano de
didmetro equivalente a 20im en una muestra poli-
cristalina de Niquel.

Para el caso del policristal de Niquel el grano
elegido resulté tener:

N = (0.7561, 0.6427, -0.1225) ;
T =(-0.6297, 0.7657, 0.1312)

A los efectos de estimar la indeterminacién en
las direcciones obtenidas por este método, se recal-
cularon las direcciones N yi, utilizando distintos
conjuntos deintersecciones. Las variaciones angu-
lares en N y L resultaron de 1/2 grado.

CONCLUSIONES

La técnica de Kossel fue aplicada para determi-
nar la orientacién en granos de muestras policris-
talinas base Hierro y base Niquel. La cdmara uti-
lizada permitié obtener diagramas por reflexién,
facilmente explotables, en granos de dimensiones
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Figura 4: a) Diagrama de Kossel sobre el grano A de 1a Fig. 3.
b) Proyeccion estereografica para un cristal de Fe con radiacion Ka de Fe. Polo (112).
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Figura 5: a) Diagrama de Kossel de un grano en un policristal de Ni.
b) Proyeccién estereogrifica obtenida para un cristl de Ni con radiacién Ka de Ni. Polo (100).
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