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Abstract 
The study of anisotropic properties of polycrystalline materials, which are related to structural and 

microstructural aspects of them, have gained importance in recent times by two factors, the increase 

in the use of low-symmetry materials that are intrinsic anisotropic materials and the production of 

materials with strong microstructural effects due to micro and nano dimension of the structure. 

 

The Generalized Pole Figure, GPF, is an approach developed for this type of study, the GPF is the 

spatial representation of a physical property or a system descriptor anisotropic, Ω����, according to 

the directions on the sample space, �� = ����, �� (stereographic projection), properties such like 

grain size, subgrain size, lattice deformations, crystallographic texture, etc., and the particular case, 

the stored energy, are some examples of this methodology. 

 

This work the GPF measurement methodology was implemented, which involved the development 

of software to control a texture goniometer to perform θ-2θ scans in particular positions from 

stereographic projection, preparation of an axial divergence slit, and the development of processing 

software GPF and Stored Energy Distribution Function (SEDF) determination. 

 

The developed methodology was applied to a metal alloy of Fe-50%Ni, where GPF crystallite size, 

shift the positions of the peaks of X-ray diffraction, stored energy, and SEDF was determined. 
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RESUMEN 

El estudio de las propiedades de los materiales policristalinos anisótropos, que están 

relacionadas con aspectos estructurales y microestructurales de los mismos,  ha cobrado 

importancia en los últimos tiempos por dos factores, que son el incremento en el uso de 

materiales de baja simetría que son intrínsecamente anisótropos y la producción de 

materiales con fuertes efectos microestrucutrales debido a las dimensiones micro y nano de 

su estructura. 

 

Las FPG son un enfoque desarrollado para este tipo de estudio, el cual consiste en la 

representación espacial de una propiedad física o descriptor anisotrópico de un sistema 

Ω���� en función de las direcciones en el espacio de la muestra �� = ����, 	�, propiedades 

como el tamaño de grano, el tamaño de subgrano, las deformaciones en la red, la textura 

cristalográfica, etc., y en particular, la Energía Almacenada, son algunos ejemplos de esta 

metodología.  

 

En este trabajo se implementó la metodología de medición de FPG, que involucró el 

desarrollo de software de control de un goniómetro de textura para poder realizar barridos 

en θ-2θ para posiciones particulares de la Figura de Polos, elaboración de una rendija de 

divergencia axial, así como el desarrollo del software de procesamiento de las diferentes 

FPG y de la SEDF. 

 

La metodología desarrollada se aplicó a una aleación metálica de Fe-50%Ni, donde se 

determinaron FPG de tamaño de cristalito, de corrimiento las posiciones de los picos de 

difracción de Rayos-X y de energía almacenada, y se determinó la Función de Distribución 

de Energía Almacenada (SEDF).  
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Capítulo 1. Conceptos y Definiciones 

 

1.1 Antecedentes 

 Las propiedades físicas de los materiales policristalinos anisótropos depende tanto de 

aspectos estructurales (relacionados con la celda unidad perfecta) como microstructurales 

(defectos en general, deformaciones, etc.) [1]. El estudio de las propiedades anisótropas de 

los mismos está por tanto relacionado con aspectos de la anisotropía de los monocristales 

que componen el material masivo así como de aspectos anisotrópicos microestructurales 

del masivo (deformaciones, orientación de los granos, dimensiones de granos y subgranos, 

etc.). El estudio de estas propiedades ha cobrado importancia en los últimos tiempos por 

dos factores que son el incremento en el uso de materiales de baja simetría que son 

intrínsecamente anisótropos y la producción de materiales con fuertes efectos 

microestructurales debido a las dimensiones micro y nano de los constituyen. 

 

Se han desarrollado diferentes enfoques para el estudio microestructural de los policristales 

anisótropos micro y nanoestrucutrados, uno de ellos es el que se conoce en la literatura 

como Figura de Polos Generalizada (que se abreviará FPG en este trabajo) que consiste en 

la representación espacial de una propiedad física anisotrópica o un descriptor del sistema 

Ω���� en función de las direcciones en el espacio de la muestra �� = ����, �� [2]. Entre las 

FPG que permiten describir el comportamiento anisótropo de un policristal, son 

ampliamente conocidas las FPG de la propiedad “densidad de planos cristalinos del tipo 

(hkl) en la dirección ��  o 	�
�������, que son las figuras de polos comúnmente medidas por 

difracción de Rayos-X, neutrones o reconstruidas mediante mediciones de Microscopia de 

Imagen Orientacional. 

 

Entre las FPG están las denominadas microestructurales como por ejemplo el corrimiento 

de los máximos de difracción 
∆�� ��
��� ����, la orientación global de los granos cristalinos 

	�
�������, el ensanchamiento de los máximos de difracción debido al tamaño de grano 
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(subgrano) ��
�������, o las deformaciones internas del mismo ��
�������, etc. Perlovich fue 

de los primeros autores en medir figuras de polos de estos tipos, en particular de 

desplazamiento de los picos de difracción y de ancho integral de los mismos [3, 4, 5, 6]. 

Existen FPG que se obtiene a partir de las FPG  microestrucutrales primarias, como es el 

caso de la energía almacenada durante el proceso de deformación, la cual se obtiene a partir 

de la FPG de las deformaciones internas utilizando la ecuación de Stibitz [7, 8, 9, 10, 11] 

que relaciona la energía almacenada con la microdeformaciones, el módulo de Young y la 

razón de Possion. La energía almacenada es un aspecto primordial en procesos como la 

recristalización de los materiales, sobre todo en aspectos como: qué granos con 

determinadas orientaciones evolucionan más rápidamente que otros, aspecto ligado entre 

otras cosas a la energía almacenada en función de la orientación de esos granos [12]. 

 

La medición de la energía almacenada se ha realizado utilizando dos grupos de técnicas, las 

que miden la energía almacenada globalmente (sin importar aspectos locales como 

orientación de los granos, etc.) y métodos locales (donde se tiene en cuenta la orientaciones 

de los granos, su distribución espacial, etc.) [13,14].  

 

Entre los métodos de medición globales de la energía almacenada esta la calorimetría, en 

donde las mediciones se obtienen de un volumen de material que promedia varios granos y 

que es influenciado por el tamaño de grano, la composición de la muestra y magnitud, 

temperatura y tipo de deformación; entre los métodos locales tenemos el análisis del 

ensanchamiento de los picos de difracción en difracción de Rayos X (DRX) y de neutrones, 

el estudio de los índices de calidad (IQ) del indizado de los patrones de difracción de 

electrones retrodispersados (EBSD, por sus siglas en inglés) en la imágenes reconstruidas 

de los granos para equipos de baja resolución, donde se relaciona el nivel de deformación 

local de los mismos con el IQ o un análisis por microscopía electrónica de trasmisión 

(TEM, por sus siglas en inglés) donde se determina la densidad de dislocaciones. Los 

valores de la energía almacenada medidas mediante DRX, MEB o TEM son utilizados en el 

estudio del proceso de recristalización, donde es una de las magnitudes fundamentales en la 

simulación por computadora de este proceso.  
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A partir de las mediciones de las FPG es posible calcular las funciones de distribución que 

caracterizan la física de los policristales, un ejemplo es la Función de Distribución de 

Orientaciones Cristalina (FDOC o ODF en inglés) [13, 15, 16], Kallend (1986) desarrolló 

una metodología para el cálculo de la Función de Distribución de Energía Almacenada 

(Stored Energy Distribution Function SEDF) que describe la energía almacenada en 

función con la orientación de los cristalitos.  

 

En este trabajo se realizó y probó la metodología de medición de las FPG 

microestructurales en aleaciones metálicas, se determinaron FPG de tamaño de cristalito, de 

corrimiento las posiciones de los picos de difracción de rayos-X y de energía almacenada 

así como se determinó la Función de Distribución de Energía Almacenada. La misma se 

aplicó a una aleación de Fe50%Ni deformada por laminación en frío al 90%. Lo anterior 

implicó el desarrollo de software de control de un goniómetro de textura para poder realizar 

barridos en θ-2θ para cada posición de la figura de polos, el desarrollo del software de 

procesamiento de las mediciones, así como de criterios de para medir y procesar los datos. 

En este capítulo se describirán los fundamentos de esta metodología. 

 

1.2 Figura de Polos Generalizadas (FPG) 

Las Figuras de Polos Generalizados (FPG) es un método para el estudio de la dependencia 

espacial de una propiedad física Ω�y��� (o de un componente escalar de la misma en el caso 

de propiedades tensoriales o un descriptor del sistema) para las diferentes direcciones en 

espacio de la muestra y�� = y���α, β� [2]. A cada punto de la Figura de Polos Generalizada 

donde (α,β) son las coordenadas angulares polar y azimutal sobre la esfera de referencia 

[13] se asocia el valor de la propiedad Ω�y���, en caso de las FPG microestructurales las 

propiedades que se representan son las siguientes [3,4]: 

 

∆2��
�������      Corrimiento de la posición de los máximos. 

	�
�������  Densidad de polos. 

��
�������  Ancho Integral de los máximos de difracción 

�����
�������  Ancho a la mitad de la altura del pico de difracción. 
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A partir de estas mediciones es posible obtener las FPG: 

 

��
������� FPG de  tamaño de grano (subgrano o cristalito, obtenido usando la                                                                                      

ecuación de Scherrer [15]) 

��
������� Microdeformaciones internas (según la ecuación de Stokes [15])  

��
������� Energía almacenada (ecuación de Stibitz [7, 8, 9, 10, 11]) 

 

El principio del método consiste en medir los perfiles de los picos de difracción de Rayos-

X para una selección de posición (α,β) de la muestra (en relación al haz incidente) en el 

transcurso de la medición de textura. Dicho procedimiento brinda información sobre la 

anisotropía estructural asociada a una orientación (α,β) dentro de la región medida de la 

Figura de Polos Generalizada, en la Figura 1.1 se muestran dos granos con los mismos 

planos (hkl) pero con orientación diferente con respecto al ángulo de incidencia S0. Estas 

mediciones se diferencian de la medición del perfil en los difractómetros convencionales 

(focalización geométrica del tipo Bragg Brentano (Taylor 1961)) sin goniómetro de Euler 

donde se miden solamente los granos con orientaciones correspondientes al punto central 

de la Figura de Polos (α=00, β=00). 

 

Figura 1.1. Granos con los mismos planos (hkl) pero con orientación diferente. 
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Una vez realizada la medición, los perfiles se ajustan utilizando una función adecuada, en 

este trabajo se utilizó la función Pseudo-Voigt (Thompson-Cox-Hasting, TCH) [14] que se 

describe  a continuación: 

Pseudo-Voigt  

��� , !, "� = !#′� , "� + �% − !�'′� , "�                                                            (1.1) 

donde  

            Ancho Medio a la mitad de la Altura 

!                Parámetro de mezcla 

" = �() − ()*+",*-./.0�      2θ ángulo de Bragg.  

'′� , "� = +'-"��−1'"(�                Componente Gaussiana 

 donde     +' = (
 234	(6     y     1' = 734(

 (  

#′� , "� = 	 +#
8%91#"(:                Componente Lorentziana 

donde     +# = (
6    y    1# = 7

 ( 

Los valores de esta pseudo-Voigt se pueden asociar a la función de Voigt según el 
formalismo de Thompson Cox Hasting [14], la ecuación para el cálculo del FWHM de la 
componente Gaussiana de la Voigt  viene dado por la siguiente: 

 ' =  ;�% − <. >77%>	! − <. (7>?%	!( − <. <<?%<	!@�                                  (1.2) 

Análogamente, la ecuación para el cálculo del FWHM de la componente Lorentziana de la 
Voigt  es la siguiente: 

AB = A�<. >(C(?	D + <. %C(?C	D( + <. <>>?@	D@�                                             (1.3) 

Con la ecuación 1.3 se calcula el Ancho Integral de la parte Lorentziana mediante la 
siguiente ecuación:  

EB = F	AB
(                                                                                                     (1.4) 

y con la ecuación 1.2  se calcula el Ancho Integral de la parte Gaussiana mediante la 
siguiente ecuación: 
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EG = AG
( 2 F

HI(                                                                   (1.5) 

Este método similarmente al caso de las muestras aleatorias incluye la corrección 

instrumental del equipo tanto de la posición de los picos del ancho instrumental de los 

mismos y la forma del perfil. Las correcciones se realizaron utilizando un estándar de Ni 

libre de deformaciones y de tamaño de grano mayor de 1µ para las diferentes posiciones 

(α,β). Los valores de posición de los picos (2θ), FWHM y η obtenidos de la muestra de Ni 

estándar se ajustaron con las siguientes ecuaciones. 

Para el caso de los datos de posición la corrección se realizó mediante la siguiente 
ecuación: 

(JKLM = (JNOLM + ∑ QIRSTS7SU<                                                                           (1.6) 

para la corrección del FWHM instrumental: 

ASIV = +∑ AK/	7SU< TS                                                                                      (1.7) 

y para la corrección del parámetro de mezcla η instrumental: 

DSIV = ∑ DW/	(SU< TS                                                                                       (1.8) 

donde 

X() = ()Y-0Z/W+ − ()01[-Z\+.+ = ∑ QIRSTS7SU<   

Hci y ηci   Constantes de ajuste de las curvas instrumentales. 

2θteor    Posición del pico sin efectos instrumentales ni tensiones. 

α
i    Ángulo polar. 

 

La ecuación 1.6 se utilizó para corregir la posición de los picos de la muestra texturada, y 

con los valores obtenidos calcular el desplazamiento de los mismos mediante la siguiente 

ecuación: 

 

∆.
. =

.W0ZZ-]/.0,.Y-óZ/W0
.Y-óZ/W0                                                                                                   (1.9) 
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Para las correcciones a los anchos instrumentales se utilizó el tratamiento de pico individual 

[14] mediante las siguientes expresiones. 

 

 _' = 2 `'( − /'(                                                                                                    (1.10) 

 _# =  `# − /#                                                                                                       (1.11) 

 

La parte Gaussiana del perfil físico fue relacionada con las microdeformaciones mediante la 

fórmula de Stokes [14], y la parte Lorentziana al tamaño de grano mediante la fórmula de 

Scherrer [15], las ecuaciones se muestran a continuación: 

 

� Fórmula de Scherrer. 

     abcH�T, E� = d

 F%?<	EeB�T,E�	KLV
 F%?<	(JKLM/(��

                                                                (1.12) 

� Deformación Máxima fórmula de Stokes 

     ghQi�T, E� = 	
F
%?<	EeG�T,E�

7	NQI
 F%?<	(JKLM/(�
                                                               (1.13) 

 

βfG , βfL y θcor están en grados 

 

Los valores de las microdeformaciones calculadas a partir de la ecuación 1.13 son 
empleados en la ecuación de Van Arkel para calcular las microtensiones: 

〈g(〉%/( = (
√(F 	ghQi                                                                            (1.14) 

A partir de los valores obtenidos de la ecuación 1.14 y utilizando la aproximación de 

Stibitz, se realiza el cálculo la energía almacenada mediante la siguiente expresión: 

mbcH�T, E� = nhLH 	@( 	 obcH
8%9(pbcH( : 	 〈g(〉�T, E�                                                              (1.15) 

donde Yhkl es el módulo de Young y γhkl es la razón de Poisson. Los valores de Yhkl y γhkl se 
calculan, para el caso de materiales cúbicos, con las siguientes expresiones [17]: 
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q`r3 = %
�s%%,(	t`r3	s�                                                                                                    (1.16) 

u`r3 = ,�s%(9t`r3	s�
�s%%,(	t`r3	s�                                                                                                    (1.17) 

 

donde  

s = �s%% + s%(� − s77
(                                                                                                (1.18) 

 

t`r3 =	 `(r(9`(3(9r(3(8`(9r(93(:(                                                                                                 (1.19) 

 

Los Si,j son las constantes de elasticidad (coeficientes de Compliance) S11, S12 y S44 en 

(1/GPa) y hkl son los índices de Miller, en la Tabla 1.1 se muestran varios de los valores Sij 

de Fe-50%Ni y del Fe, en nuestro caso se utilizaron para el cálculo de la razón de Poisson y 

el Módulo de Young. 

 

                   Tabla 1.1.  Valores Sij para la aleación de Fe-50%Ni 

 S11 S44 S12 

Fe-50%Ni[18] 11.89 9.30 -4.94 

Fe[17] 7.72 9.02 -2.85 

Fe[19] 8.0 8.6 -2.58 
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Figura 1.2. Figura de Polos Generalizada para una lámina de molibdeno [3]. a) 

Intensidades, b) los anchos medios físicos y c) posiciones. 

 

En la Figura 1.2 se muestra un ejemplo de FGP obtenidas por Perlovich [3], en la Figura 

1.2 a) se muestra una FPG de la intensidad difractada, la Figura 1.2 b) es la FPG de los 

anchos integrales y en la Figura 1.2 c) se muestra la FPG de las posiciones 2θ para la 

reflexión (100) de una lámina de molibdeno deformada en frío al 70%.  

 

1.3 Energía almacenada en metales deformados 

Los materiales deformados plásticamente almacenan entre 1 y 10 % de la energía utilizada 

durante el proceso de deformación, mientras que el resto de esta energía se disipa en forma 

de calor durante el proceso. La energía almacenada en los materiales es responsable de 

cambios en las propiedades físicas de los materiales deformados y en la cinética de los 

procesos como la recristalización [11, 16, 17, 18]. 

 

La energía se almacena en la microestructura de los materiales deformados en forma de 

defectos (puntuales, dislocaciones, fronteras, etc.) que se generan durante el proceso de 
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deformación, siendo las dislocaciones las más importantes. Los defectos puntuales no 

contribuyen significativamente en el almacenamiento de energía, debido a la alta movilidad 

de vacancias y defectos intersticiales, excepto en casos especiales de deformación a muy 

bajas temperaturas. Otro defecto donde se almacena energía es en las fronteras de grano 

[3,5]. 

 

La energía almacenada total en metales deformados en frío depende de la orientación 

inicial de los granos vecinos y puede aproximarse a la suma de tres términos: 

v = v./[3 +v`-Y +v�Z0*-./0                                                                             (1.20)  
donde 

dislW :  Debido a la densidad de dislocaciones. 

hetW :  Debido a la interacción asociada a los campos de esfuerzos de alto rango en 

estructuras celulares de dislocaciones. 

promedioW :Debido a la energía elástica por los esfuerzos intergranulares debido a la 

heterogeneidad en los granos individuales. 

Se puede clasificar en dos tipos: energía intragranular y energía intergranular. La energía 

intragranular ( dislW , hetW ) produce el ensanchamiento de los picos de difracción (densidad 

de dislocaciones) y la energía intergranular ( meanW ) produce movimiento o desplazamiento 

del pico hacia valores mayores o menores (comprensiones o dilataciones en 2theta (2θ) 

debido al cambio en los parámetros de red promedio en los granos por esfuerzos 

intergranulares), disminuye con la deformación y es más pequeña que la energía 

intragranular [10]. 

 

1.4 Métodos de medición de la energía almacenada 

La energía almacenada puede ser medida por difracción de rayos X o neutrones, de 

electrones retrodispersados, o mediante el cambio de alguna propiedad en el material, que 

se pueda relacionar con la energía, tal es el caso de la microdureza. Las metodologías de 

medición de energía almacenada se clasifican en Métodos globales y locales [13,14]. 
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1.4.1. Métodos globales y locales 

La clasificación de los métodos de medición de energía almacenada se dividen en globales 

y locales. Los métodos globales son aquellos en los que la información se obtiene de un 

volumen de la muestra conformado por un gran número de granos a los que se asocia los 

valores promedios de la energía, esto es todas las componentes microestructurales tiene el 

mismo valor de la energía almacenada, este es el caso de la calorimetría. Los métodos 

locales son aquellos donde los valores de la energía almacenada medida se asocia a las 

diferentes componentes de textura siendo diferentes entre ellas en dependencia de la 

orientación, estos volúmenes son menores a los utilizado en los métodos globales, entre los 

métodos locales están los que utilizan las técnicas de medición como el ensanchamiento del 

perfil de los picos en los patrones de Difracción de Rayos X (DRX) o Neutrones, la 

microdureza, patrones de Electrones Retrodispersados (EBSD, por las siglas en inglés 

Electron Backscattering Diffraction) y la Microscopia de Transmisión (TEM, por sus 

siglas en inglés). En nuestro caso nos hemos enfocado al estudio de la medición de la 

energía almacenada mediante el ensanchamiento de los picos de difracción (DRX). 

1.4.2. Energía almacenada. Función de Distribución de Energía Almacenada  

La energía almacenada se caracteriza de forma similar a la orientación de los cristales 

mediante una función de distribución, en el caso de las orientaciones se utiliza la  Función 

de Distribución de Orientaciones Cristalinas (ODF, por sus siglas en inglés) en el caso de la 

energía se introduce la Función de Distribución de Energía Almacenada (Stored Energy 

Distribution Function, SEDF). Se ha obtenido que los valores medidos por Rayos-X y 

neutrones son del orden de 8-80 J/mol para metales deformados en frío, mientras que los 

valores obtenidos por el método de calorimétrico son del orden de 250-800 J/mol [2]. 

 

El cálculo de la SEDF se realiza mediante el tratamiento de Kallend [3] que se describe a 

continuación:  

 

Si la orientación de un grano en el espacio de Euler se denota por los ángulos (((( ))))21 ,, ϕϕϕϕϕϕϕϕ ΦΦΦΦ  

(Bunge) y la SEDF por (((( ))))21 ,, ϕϕϕϕϕϕϕϕ ΦΦΦΦE , la medición de la energía almacenada (((( ))))ββββαααα ,jE  para 
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el j-ésimo vector de dispersión (hkl) en la posición (((( ))))ββββαααα ,  de la FPG del (hkl) está dada 

por: 

(((( ))))

(((( )))) (((( ))))

(((( ))))∫∫∫∫

∫∫∫∫

ΦΦΦΦ

ΦΦΦΦΦΦΦΦ

====

j

j

p

p

j

dpf

dpfE

E

21

2121

,,

,,,,

,
ϕϕϕϕϕϕϕϕ

ϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕ

ββββαααα                                                                    (1.21) 

 

donde (((( ))))21 ,, ϕϕϕϕϕϕϕϕ ΦΦΦΦf  es la ODF y pj es una trayectoria en el espacio de Euler donde se 

mantiene constantes los ángulos (α,β) de la proyección estereográfica [2, 3]  

 

Tomando en cuenta la ecuación fundamental de Textura donde (((( ))))ββββαααα ,jP , densidad de 

polos, se puede reescribir de la siguiente manera: 

(((( )))) (((( ))))∫∫∫∫ ΦΦΦΦ====

jp

j dpfP 21 ,,, ϕϕϕϕϕϕϕϕββββαααα                                                                                      (1.22) 

Si introducimos la función Ωw  de la siguiente manera. 

(((( )))) (((( )))) (((( ))))ββββααααββββααααββββαααα ,,, jjkj PE  ====ΩΩΩΩ                                                                                 (1.23)
 

 

y Ω como se muestra a continuación 

(((( )))) (((( )))) (((( ))))212121 ,,,,,, ϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕϕ ΦΦΦΦΦΦΦΦ====ΦΦΦΦΩΩΩΩ fE                                                                  (1.24) 

 

al sustituir la ecuación 1.22 y 1.23 en la ecuación 1.20 se obtiene la siguiente ecuación: 

(((( )))) (((( ))))∫∫∫∫ ΦΦΦΦΩΩΩΩ====ΩΩΩΩ

jp

j dp21 ϕϕϕϕϕϕϕϕββββαααα ,,,                                                                                      (1.25) 

Esta ecuación es similar a la ecuación fundamental de la Textura (ecuación 1.21) por lo que 

se puede resolver con la misma metodología y formalismo matemático (método de 

armónicos esféricos, ADC, Componentes, etc.). Con la solución de las ecuaciones 1.24 se 

calcula (((( ))))21 ϕϕϕϕφφφφϕϕϕϕ ,,ΩΩΩΩ , y posteriormente se calcula la densidad de energía en el espacio de 

Euler, (((( ))))21 ϕϕϕϕφφφφϕϕϕϕ ,,vE , de la siguiente manera.  
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(((( ))))
(((( ))))
(((( ))))21

21
21

ϕϕϕϕφφφφϕϕϕϕ

ϕϕϕϕφφφφϕϕϕϕ
ϕϕϕϕφφφφϕϕϕϕ

,,

,,
,,

Nf
Ev

ΩΩΩΩ
====                                                                                    (1.26) 

donde  

N es una constante de los x\�y%, z, y(� con las obtenidas de los componentes de Textura. 

 

Similarmente se calcularían las figuras de polos de una propiedad (Figuras de Polos de 

Energía Recalculadas) a partir de las ecuaciones 1.21, 1.22 y 1.24. 

(((( ))))
(((( ))))
(((( ))))ββββαααα

ββββαααα
ββββαααα

,

,
,

,

j

j
j

P
E

ΩΩΩΩ
====                                                                                           (1.27) 

donde  

j

j

N

,
ΩΩΩΩ

====ΩΩΩΩ  ó 
ΩΩΩΩ

ΩΩΩΩ
====

,
j

jN                                                                                            (1.28) 

 

1.4.3. Principales componentes de textura en aceros deformados y su energía 

almacenada 

Para el caso de los materiales BCC deformados, como son los aceros, las principales 

orientaciones que aparecen en el ODF son la fibra α, con componentes { }001 110  y 

{ }112 110 , la fibra γ con componentes { }111 011  y  { }111 121
 
, la Goss; mostradas en la 

Figura 1.3. 

 

La energía almacenada reportada mediante mediciones de difracción de Rayos X [13, 14] 

para las familias de planos presentes guarda la relación { } { } { } { }110 111 112 100
W W W W> > > , 

donde se puede apreciar que la energía almacenada de la fibra γ es mayor a la energía 

almacenada de la fibra α [13]. 

 

Algunos valores de energía almacenada de aceros deformados tomadas de diferentes 

trabajos se resumen en la tesis de doctorado de Samet [16] y algunos datos obtenidos para 
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difracción de Rayos-X se muestran en la Tabla 1.2 y en la Tabla 1.3 se muestra el valor de 

energía almacenada obtenida por difracción de neutrones. 

 

Figura 1.3. Principales componentes de textura en los aceros 

 

Tabla 1.2. Valores de la Energía Almacenada obtenidos mediante DRX y distintas 

metodologías para las familias de orientaciones de algunos aceros deformados 

Materiales y 

tasa de deformación 

Técnica utilizada Energía almacenada (J/mol) de 

cada familia de orientaciones 

  {100} {211} {111} {110} 

Hierro de alta pureza, 70%  

(Matsuo et al. 1971) 

DRX  

(ancho integral) 
1.2  2.9 6.3 

Fe-Al, 70% (Every et 

Hatherly, 1974) 

DRX  

(Warren-Averbach) 
3.8 5.6 7.8 11.4 

Hierro de ultra alta pureza, 

88% (Bordely el al. 2000) 

DRX (Stibitz) 
Fibra α: 2.75 11.45  

Hierro de ultra alta pureza, 

88% 

(Bordely el al. 2000) 

DRX (densidad de 

dislocaciones por 

factor de contraste) 

Fibra α: 2.75 44  
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Tabla 1.3. Valor de la Energía Almacenada obtenido mediante Neutrones para las familias 

de orientaciones de un acero IF deformado. 

 

Con esta metodología, metodología de Kallend, es fácil concluir que no es necesario medir 

todos los valores (α,β) de la FPG, pues a partir de la expresión 

{w�|,}� = xw~�|,}��~�|,}�, se aprecia que los valores donde �~�|,}� es nulo o muy 

pequeños no son necesarios medirlos. Además desde el punto de vista experimental, al ser 

tan pequeñas las intensidades, los valores de los ajustes de perfiles son muy imprecisos. 

 

1.5 Resumen del Capítulo 1 

En este Capítulo se han descrito las principales herramientas que se utilizan para la 

obtención y procesamiento de las Figuras de Polos Generalizadas así como la metodología 

para la determinación de la energía almacenada en metales deformados mediante el método 

de Kallend. Los siguientes capítulos de este trabajo se dividen de la siguiente manera: en el 

Capítulo 2 (Materiales y Métodos) se describirán los materiales que se utilizaron y el 

desarrollo de la metodología, el Capítulo 3 (Software) se describen el software de control, 

para implementar la técnica de medición de las FPG así como el software para el 

procesamiento de los datos obtenidos, en el Capítulo 4 (Resultados y Discusión) se 

mostrarán los resultados obtenidos al aplicar esta metodología a una aleación de Fe50%Ni 

deformada en frio al 90% y la discusión de estos, el Capítulo 5 se encuentran las 

conclusiones Globales del trabajo, en las ultimas Secciones se encuentra la bibliografía 

consultada, los anexos, las proposiciones de futuros trabajos y los trabajos presentados en 

congresos y publicaciones producto de este trabajo. 

Materiales y 

tasa de deformación 

Técnica utilizada Energía almacenada (J/mol) de 

cada familia de orientaciones 

  {100} {211} {111} {110} 

Acero IF, 80%  

(Rajmohan et al., 1997) 

Difracción de Neutrones  

(ancho integral) 
11.2 23.3 

20.1-

25.5 
20 
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Capítulo 2. Materiales y Métodos 
2.1 Materiales 

Para la obtención de las FPG se utilizó una lámina de Fe-50%Ni y para la corrección 

instrumental se elaboró una muestra estándar de Níquel (Ni). 

2.1.1 Elaboración del estándar y descripción de la muestra de Fe-50%Ni 

En esta sección se describirá el procedimiento que se llevó a cabo para la elaboración de la 

muestra estándar de Ni y se describen las características de la lámina de Fe-50%Ni que se 

utilizaron en el presente trabajo. 

2.1.1.1 Estándar para DRX 

El estándar fue elaborado a partir de polvo de Ni con una pureza especificada por el 

fabricante de 99.9% (Alfa-Aesar). El polvo de Ni fue recocido en un horno con atmósfera 

de hidrógeno para evitar la oxidación (Figura 2.1). Para recocer el polvo se colocó dentro 

de un envoltorio confeccionado con una lámina de Cobre. La Figura 2.2 muestra el 

esquema de los recocidos que se le realizaron al polvo de Ni. Las horas de recocido totales 

fueron de 4.5 h a 650 0C en una atmósfera de hidrógeno. 

El polvo final se compactó en presencia de una resina (que no produce fondo en la 

difracción) formando una pastilla como se muestra en la Figura 2.3. 
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Figura 2.1. Horno con atmósfera de Hidrógeno 

 

 

Figura 2.2. Diagrama de bloque de la elaboración del estándar de Ni. 

50gr de Ni en 

polvo 

1er recocido a 

650 °C por una 

hora 

2do recocido a 

650 °C por una 

hora y media 

3er recocido a 

650 °C por dos 

horas 

Colocación del 

polvo de Ni en 

resina 
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Figura 2.3. Pastilla del Ni estándar. 

 

 

El proceso de recocido fue realizado con el objetivo de recristalizar el polvo de Ni y así 

crear una muestra aleatoria sin microdeformaciones  y de tamaño de cristalito de alrededor 

de 2 µm. Esta característica permite cuantificar los errores sistemáticos del equipo y 

corregirlos en las muestras texturadas, que en este caso es la lámina de Fe-50%Ni 

deformada. Como criterio de control del proceso de disminución de las 

microdeformaciones y el aumento del tamaño de cristalito en el polvo de Ni, después de 

cada recocido parcial se realizaron difractogramas de rayos-X del polvo tratado 

térmicamente, en un difractómetro GBC, los mismos fueron ajustados y los datos 

correspondientes a los Full Width and Half Maximum (FWHM) obtenidos se compararon 

con los datos de los FWHM de una muestra estándar de Hexaboruro de Lantano (LaB6 

NISTS-SRM 660a) y de esta forma se optimizó el tiempo de tratamiento.  
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2.1.1.2 Aleación de Fe-50%Ni 

Para la medición de las Figuras de Polos Generalizadas se utilizó una muestra de una 

aleación de Fe-50%Ni. La lámina tiene una composición de 48%wt Ni-0.5%wt Mn-Fe, 

laminado hasta un 90% en frío, en fase γ (FCC), con una textura cristalográfica tipo Cobre, 

suministrada por el Laboratorio de Físico Química del Estado Sólido de la Universidad de 

Paris Sud (Paris XI- Orsay). 

2.2 Técnica de evaluación de las FPG 

La medición de la FPG  se realizó mediante Difracción de Rayos X, la metodología se 

describe en esta sección, iniciando por las modificaciones realizadas al equipo y finalmente 

con la descripción del procesamiento de los datos obtenidos en el equipo y los programas 

utilizados para el procesamiento de las Figuras de Polos Generalizadas. 

2.2.1  Difracción de Rayos-X (DRX) 

Las mediciones de los perfiles de Rayos-X para la obtención de las Figuras de Polos 

Generalizadas (FPG) se realizaron en un goniómetro de Textura modelo PW1050|25 

instalado en un difractómetro marca Philips, modelo PW 1743, con radiación Kα de 

Molibdeno, (Kα Mo, longitud de onda de 0.7092 Ǻ). La Figura 2.4 muestra los 

movimientos azimutal y polar del goniómetro. El equipo de medición se acondicionó para 

realizar mediciones de Figuras de Polos Generalizadas. La primera adaptación que se le 

realizó al goniómetro fue la elaboración de una rendija para reducir la divergencia axial 

(divergencia según el eje θ-2θ del difractómetro), la rendija se realizó con una lámina de 

acero inoxidable, la Figura 2.5 a) muestra la rendija que se elaboró y la Figura 2.5 b) 

muestra la rendija que se utilizó para la reducción de la divergencia ecuatorial (divergencia 

en el plano del difractómetro). Este diseño se hizo sobre la base de que la rendija sólo 

dejara pasar 3 grados del ángulo polar. Para la divergencia en el ángulo azimutal (en este 

caso el 2θ del difractómetro) se eligió una rendija, de las que venían en el equipo, que 

dejara pasar 0.066 grados [ver Anexo 1, Elaboración de la rendija]. 

Se confeccionaron programas (en Lenguaje C) para el control de los movimientos polar 

(flecha superior de la Figura 2.4), azimutal (flecha inferior de la Figura 2.4) y de 2θ-θ. Los 

programas confeccionados se describen en detalle en el Capítulo 3 (Software elaborado 
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para la medición de las Figuras de Polos Generalizadas), estos programas se utilizaron para 

realizar las mediciones en la pastilla de Ni (muestra estándar) y en la lámina de Fe-50%Ni 

(muestra texturada). 

Las mediciones para obtener la Figura de Polos Generalizada se realizaron de forma tal que 

la condición α=0 corresponde a la dirección que bisecta el haz de rayos X y el haz 

difractado es paralelo a la normal a la superficie de la muestra (plano RD-TD, Rolling 

Direction-Transverse Direction) y β=0 cuando la dirección RD es perpendicular al eje de 

movimiento polar del goniómetro. Se utilizó un voltaje de 40 kV, un amperaje de 25 mA, 

con pasos de 0.050 en 2θ, 50 en α, 50 en β y un tiempo de 30 segundos por paso de 2θ. 

 

 

Figura 2.4. Foto del goniómetro de Textura 
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Figura 2.5. a) Rendija para la divergencia 

2.3 Programas utilizados para el ajuste de los perfiles de difracción

de salida donde se toman los datos para el procesamiento de las FPG

El programa utilizado para el ajuste de los difractogramas obtenidos

textura fue WinplotR ® [20], la Figura 2.

WinplotR ®.  

Figura 2.6.
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a)      b)  

Rendija para la divergencia axial, b) Rendija para la divergencia ecuatorial

utilizados para el ajuste de los perfiles de difracción

los datos para el procesamiento de las FPG

El programa utilizado para el ajuste de los difractogramas obtenidos en el goniómetro de 

fue WinplotR ® [20], la Figura 2.6 muestra la pantalla inicial del programa 

. Pantalla inicial del programa WinplotR ®. 

la divergencia ecuatorial 

utilizados para el ajuste de los perfiles de difracción y archivos 

los datos para el procesamiento de las FPG 

en el goniómetro de 

muestra la pantalla inicial del programa 
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Los ajustes se realizaron mediante una función Pseudo-Voigt (p-V) TCH, cuya función se 

describió en la Sección 1.2 del Capítulo 1. En la Figura 2.7 se muestra un perfil ajustado del 

pico (220) de la lámina de Fe-50%Ni en la posición polar = 00 y azimutal = 00. 

 

Figura 2.7. Ajuste final de un pico de difracción (220) del Fe-50%Ni para la posición polar 

= 00 y azimutal = 00. 

 

El ajuste de los difractogramas con el programa genera archivos de salida, uno de ellos es el 

archivo *.OUT de donde se toman los resultados de posición, intensidad, FWHM, eta (η) y 

los resultados de los errores (Rfact, Rwfact y Rex). En la Figura 2.8 se muestra una parte de 

este archivo de salida y la sección de donde se tomaron los resultados (recuadros). 
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Figura 2.8. Archivo de salida *.OUT., los recuadros muestra los datos que se toman para la 

FPG. 

 

Los resultados del archivo de salida *.OUT se condensaron en un archivo *.dat para el caso 

de las FPG, ver Figura 2.9; en el archivo sólo aparecen valores correspondientes al ángulo 

polar y azimutal donde la intensidad es medible y en un archivo *.ang para el caso de las 

funciones instrumentales, ver Figura 2.10, en este caso se midieron cuatro valores 

azimutales (00, 900, 1800, 2700) para cada ángulo polar. Estos ficheros fueron procesados en 

programas escritos en Mathematica 5.1 para la obtención de las Figuras de Polos 

Generalizadas y las funciones instrumentales. Los programas se describen en detalle en el 

Capítulo 3 (Software). En el Capítulo 3 se describe también el software elaborado para el 

cálculo de la energía almacenada. 
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Figura 2.9. Parte del fichero de datos obtenida a partir de los ajustes de los máximos para 

las FPG (*.dat) 

 

Figura 2.10. Parte del fichero obtenido a partir de los ajustes de los máximos de la muestra 

estándar utilizado para el cálculo de las funciones instrumentales (*.ang) 
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2.4 Resumen del Capítulo 2 

En este capítulo  se ha descrito la metodología de medición realizada en este trabajo así 

como los materiales utilizados y su procesamiento, en el siguiente capítulo (Capítulo 3, 

Software) se describen los programas antes mencionados y se completa la descripción del 

trabajo realizado. 
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Capítulo 3. Software desarrollado para la obtención de 

Figura de Polos Generalizada 

 

3.1 Descripción general de los programas desarrollados 

El conjunto de programas desarrollados para este trabajo se dividen en dos grupos, los 

desarrollados para el control de los motores del goniómetro de textura, los cuales se 

escribieron en Lenguaje C (Turbo C++ versión 3.0 ®, Borland International, 1992) y los 

desarrollados para el procesamiento de los datos y cálculo de la energía almacenada, los 

cuales se escribieron en Mathematica (5.1 Wolfram). 

 

Como se discutió en el Capítulo 2, el difractómetro de Textura modelo PW1050|25 

instalado en un difractómetro marca Philips, modelo PW 1743 tiene 3 movimientos 

angulares, el movimiento polar, el movimiento azimutal (del goniómetro correspondientes 

al goniómetro de textura) y el movimiento de θ-2θ (del difractómetro), estos movimientos 

se controlan mediante una computadora, los programas existentes previos a este trabajo 

fueron diseñados para realizar mediciones de Figura de Polos de Orientaciones 

(Intensidades) o para la medición de un difractograma y no para la medición simultánea de 

difractogramas en una selección de ángulos azimutales y polares, por lo que fue necesario 

elaborar nuevos programas para combinar los tres movimientos en un solo software, 

adaptándolos a las necesidades de la medición de FPG. En el Anexo 2 se describe 

brevemente la comunicación entre la computadora del goniómetro y los motores. 

 

Los programas en Mathematica se desarrollaron para el procesamiento de los resultados 

obtenidos y obtener las FPG y la Función de Distribución de Energía Almacenada (SEDF). 

 

En las siguientes secciones se describen los programas desarrollados y se muestran los 

diagramas de flujo para cada uno de ellos. 
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3.1.1 Software para la medición de FPG para todas las posiciones polar y azimutal 

METEFPG es la primera versión del programa de medición de FPG el cual se realizó con 

la idea de dividir el intervalo de medición de 0 a 75 grados polar y de 0 a 355 grados 

azimutal en intervalos de 5 grados, respectivamente, obteniendo 16 mediciones polares por 

72 mediciones azimutales por 3 reflexiones (hkl) de la muestra a medir. Dando un total de 

3456 mediciones. 

 

El programa METEFPG se escribió en base al programa existente para la medición de un 

difractograma denominado Difractograma, se rediseñó de tal forma que el programa 

midiera varios difractogramas combinando el movimiento de θ-2θ con el movimiento 

azimutal del goniómetro en un ángulo polar fijo, es decir, el programa permite la medición 

de difractogramas para un intervalo de 0 a 355 grados del movimiento azimutal con 

intervalos de 5 grados (72 mediciones) para una reflexión (hkl) y un ángulo polar fijo. 

 

Con las condiciones de medición, el tiempo de medición para cada difractograma era 

aproximadamente 45 minutos, por lo que las mediciones que se podían realizar en un día 

eran 12 ó 13, con aproximadamente 10 horas de medición. El largo tiempo utilizado es la 

consecuencia de realizar las mediciones en este tipo de equipo sin detectores sensibles a la 

posición. 

 

Después de fijar la posición polar y posicionarse en el valor del ángulo azimutal inicial 

manualmente, se introducen los datos necesarios en el programa METEFPG, que son los 

siguientes: 

 

 

 Valor de 2θ inicial 

 Valor de 2θ final 

 Paso de medición de 2θ (∆ 2θ) 

 Tiempo de medición en segundos del paso de 2θ (t) 

 Valor del ángulo azimutal inicial ( β inicial) 

 Valor del ángulo azimutal final (β final) 
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 Nombre del archivo de salida, que se conforma de 3 caracteres para identificar el 

archivo de salida (XXX) y 2 caracteres para identificar el ángulo polar (PP). El nombre 

final del archivo con los datos de medición está integrado por 8 caracteres, los 5 caracteres 

anteriores más 3 de la posición azimutal (AAA) que fue medido.  

 

XXXPPAAA.dat 

 

Con los datos anteriores METEFPG realiza las mediciones de los difractogramas desde 2θ 

inicial hasta 2θ final con un tiempo t por paso ∆2θ. Al finalizar una medición, el programa 

incrementa 5 grados el ángulo azimutal, en el intervalo de β inicial a β final del ángulo 

polar fijo. La Figura 3.1 es el diagrama de flujo que describe el programa METEFPG. 
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Figura 3.1. Diagrama de Flujo del programa METEFPG 

Inicio 

Fijar la posición 
polar,  datos iniciales 

Medición de un difractograma 

Imprimir el archivo de salida 
con los datos de medición, 

archivo *.dat 

Desde β inicial 
hasta β final 

Fin 

Aumentar 5 grados la posición 
azimutal 
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En la Figura 3.2 se muestra la pantalla del programa METEFPG, en la figura puede 

observarse los datos de entrada del programa para realizar las mediciones de los 

difractogramas para un círculo azimutal completo. 

 

 

Figura 3.2. Pantalla del programa METEFPG 

 

 

3.1.2 METEFPG2,  Medición de FPG para posiciones polar y azimutal específicas 

 

Debido a los largos tiempos de medición se rediseñó el primer programa METEFPG en 

una segunda versión denominada METEFPG2. Este programa tiene control sobre los tres 

movimientos, azimutal, polar y 2θ-θ para obtener difractogramas para las diferentes 

posiciones polares y azimutales especificadas.  

 

Para realizar mediciones en este programa se debe tener previamente un archivo con la lista 

de los valores de posición polar y azimutal que se desean medir (donde la intensidad es 
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apreciable), el archivo debe llamarse entrada.txt. Para iniciar las mediciones el programa 

requiere de los siguientes datos: 

 

 Número de mediciones que se realizarán 

 Ángulo 2θo inicial 

 Ángulo 2θf final 

 Valor del paso de medición de 2θ (∆2θ) 

 Tiempo de medición en segundos del paso de 2θ 

 Nombre del archivo de salida de los datos medidos. El nombre del archivo sólo debe 

tener dos caracteres para distinguirlos (XX), pero el nombre final del archivo de salida 

contendrá estos dos caracteres más 2 (PP) de la posición polar y 3 (AAA) de la posición 

azimutal, conformando un nombre de 8 caracteres: 

XXPP-AAA.dat. 

 Valor del ángulo azimutal en el que se encuentra posicionado el goniómetro (este 

dato corresponde a la posición física de la muestra antes de iniciar las mediciones)  

 Valor del ángulo polar en el que se encuentra posicionado el goniómetro (este dato 

corresponde a la posición física de la muestra antes de iniciar las mediciones) 

 

Los difractogramas se miden desde la posición 2θo inicial a 2θf final con el paso de 

medición y tiempo por paso indicados por el usuario para 2θ. Los valores de la posición 

azimutal y polar son la posición de referencia para colocar el goniómetro en la primera 

posición indicada por la lista del archivo entrada.dat. Con este programa se pueden 

realizar mediciones en cualquier posición polar y azimutal.  La Figura 3.3 muestra el 

diagrama de flujo del programa METEFPG2. 
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Figura 3.3. Diagrama de flujo del programa METEFPG2 

 

Fin 

Inicio 

Ingreso de datos 
iniciales y lectura del 

archivo entrada.txt 

Medición de un difractograma 

Imprimir el archivo de salida 
con los datos de medición, 

archivo *.txt 

Hasta completar la 
lista de posiciones 
polar y azimutal 

Posicionar a nuevos valores de 
los ángulos polar y azimutal 

Hace 
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La Figura 3.4 muestra la pantalla del programa METEFPG2 donde se muestran los datos 

de entrada del programa para realizar las mediciones de los difractogramas en posiciones 

azimutales y polares específicos, en la pantalla no se muestra la solicitud de los datos de 

posición azimutal y polar. 

 

 

 

Figura 3.4. Pantalla del programa METEFPG2, donde se muestran parte los datos iniciales 

que se introducen en el programa 
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3.1.3 Software para las mediciones del estándar 

Para la medición de la muestra estándar se escribió el programa Standarg, el cual está  

diseñado para obtener difractogramas en un intervalo de 0 a 75 grados con incrementos de 

5 grados en el movimiento polar y una posición azimutal fija, es decir, combinando el 

movimiento polar y θ-2θ con un ángulo azimutal fijo. Este programa se diseñó para barrer 4 

posiciones azimutales específicas (00, 900, 1800 y 2700). 

 

Este programa necesita de los siguientes datos de entrada para realizar las mediciones: 

 

 Valor de 2θ inicial 

 Valor de 2θ final 

 Paso de medición (∆ 2θ) 

 Tiempo de medición en segundo del paso de 2θ (t) 

 Valor del ángulo polar inicial (α inicial) 

 Valor del ángulo azimutal final (α final) 

 Nombre del archivo de salida, que se conforma de 3 caracteres para identificar el 

archivo de salida (XXX) y 3 caracteres para identificar el ángulo azimutal (AAA). El 

nombre final del archivo con los datos de medición está integrado por 8 caracteres, los 6 

caracteres anteriores más 2 de la posición polar (PP) que fue medido. 

XXXAAAPP.dat 

La Figura 3.5 es el diagrama de flujo que describe el programa Standarg. 
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Figura 3.5. Diagrama de Flujo del programa para la medición del estándar. 

 

 

Fin 

Hacer 

Inicio 

Fijar posición azimutal e 
ingresar de datos iniciales 

Medición de un difractograma 

Imprimir el archivo de salida 
con los datos de medición, 

archivo *.txt 

Desde α inicial 
hasta α final 

Incrementar 5 grados la 
posición polar 
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En la Figura 3.6 se muestra la pantalla del programa Standarg, en donde se observan los 

datos que se introducen para que el programa realice las mediciones de los difractogramas 

del estándar medidos sobre el ángulo azimutal fijo. 

 

 

 

 

Figura 3.6. Pantalla del programa Standarg, en ella se muestran los datos solicitados por el 

programa  
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3.2 Software para el procesamiento de los datos obtenidos  mediante DRX 

Para la obtención de las FPG a partir de los datos obtenidos de los difractogramas medidos 

en el goniómetro de textura se emplearon programas escritos en Mathematica 5.1. Estos 

programas se describen en las siguientes secciones. 

 

3.2.1  Software para la generación de la Figura de Polos Generalizadas (FPG) 

 

Los programas de procesamiento de datos están estructurados de la siguiente manera: 

 

1. Programa para procesar la muestra estándar y calcular las diferentes funciones 

instrumentales. 

2. Programa para completar las FPG con los valores correspondientes a los ángulos no 

medidos y grafica las FPG 

3. Programa para corregir la FPG y generar nuevas FPG como la del tamaño de cristalito y 

la energía almacenada. 

 

El primer programa para la muestra estándar es Calculos-coef-correcion-FPG-p.nb que se 

emplea para la obtención de los coeficientes de las funciones de corrección de las FPG a 

partir de los resultados obtenidos de una muestra estándar. 

 

En el Capítulo 2 se mencionó que los resultados obtenidos del goniómetro son procesados 

mediante el programa WinPLOTR ® y del archivo de salida *.OUT se obtienen los datos 

para las entradas de los programas de Mathematica 5.1, para el caso del programa 

Calculos-coef-correcion-FPG-p.nb se requiere de un archivo de entrada *.dat, como el que 

se mostró en la Figura 2.10 del Capítulo 2. 

 

Con los datos del archivo *.dat se obtienen los coeficientes de corrección para la función de 

corrección de las posiciones de los picos de difracción, FWHM (función instrumental) y el 

parámetro de mezcla η en función de los ángulos polares y son calculados como un 

promedio de los 4 valores de las distintas posiciones azimutales (00, 900, 1800 y 2700) de 

acuerdo a las ecuaciones 1.6, 1.7 y 1.8 del Capítulo 1. Finalmente, los valores de los 
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coeficientes son guardados en un archivo de salida correc-hkl.int (archivo de entrada de los 

programa Obtencion-Correcion-FPG-BETA_ENERGIA.nb y Obtencion-Correccion-

FPG-posiciones), en la Figura 3.7 se muestra el formato de este archivo. La Figura 3.8 

muestra  el diagrama de flujo de este programa para la obtención de los coeficientes de las 

funciones instrumentales. 

 

  

 

Figura 3.7. Archivo de salida correc-hkl.int del programa Corrección de las muestras 

random para Figuras de Polos Generalizadas. 

 

 

El programa Complete-Smoothing-FP-Eta.nb (-FWHM, -position o –Intensity) completa 

los valores no medidos de la FPG, grafica los datos para presentar las FPG de los valores de 

eta (FWHM, posición ó intensidad, respectivamente) y genera archivos con el formato de 

los archivos de entrada (archivos con extensión *.DAT, *.XPE y *.EPF) de los programas 

BEARTEX, LABOTEX y los programas Obtención-Correccion-FPG-BETA-

ENERGIA.nb y Obtencion-Correccion-FPG-posiciones.nb, en estos se emplean los 

programas auxiliares BEAR-Lab.exe y NEU-BEAR.exe y los ficheros BEAR-Lab.dat y 

NEU-BEAR.dat para darle formatos a los ficheros de salida. Para completar las FPG se 

realiza una interpolación con los datos que se tienen de entrada para cada una de las 

posiciones polar y azimutal. 

 

Este programa requiere como datos de entrada un archivo con extensión *.DAT con los 

datos y formato que se mostró en la Figura 2.9 del Capítulo 2.  El diagrama de flujo de este 

programa se muestra en la Figura 3.9. 
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Figura 3.8. Diagrama de flujo del programa Corrección de las muestras random para 

Figuras de Polos Generalizadas.nb 

Fin 

Inicio 

Lectura del archivo *.dat 

Calcular los coeficientes del 
polinomio de corrección  para 

FWHM (Ecuación 1.8) 

Imprimir el archivo de 
salida correc-hkl.int 

Calcular los coeficientes del 
polinomio de corrección para 

2θ  (Ecuación 1.7) 

Promediar los 4 valores 
azimutales para cada posición 

polar de 2θ, FWHM y η 

Calcular los coeficientes del 
polinomio de corrección  para 

η (Ecuación 1.9) 
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Figura 3.9. Diagramas de Flujo del programa Complete-Smoothing-FP-Eta.nb (-FWHM, 

-position ó –Intensity) 

  

 

 

 Graficar FPG 

Imprimir los archivos 
*.xpe, *.epf, *.dat 

Fin 

Inicio 

Lectura de los 
archivos *.exe y *.dat 
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Obtencion-Correccion-FPG 

Completar los valores la  FPG  
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El programa Obtención-Correccion-FPG-BETA-ENERGIA.nb (-posiciones.nb) realiza 

las correcciones de las posiciones 2θ, FWHM y η, determina las FPG de tamaño de 

cristalito, de microdeformaciones y de la Energía Almacenada de acuerdo a las ecuaciones 

1.13, 1.14 y 1.15 para la muestra texturada. Este programa requiere como archivos de 

entrada a correc-hkl.int y un archivo *.dat con los datos de posición polar, posición 

azimutal, posición 2θ, FWHM, eta y errores (como se mostró en la Figura 2.9 del Capítulo 

2). Además de los datos contenidos en los archivos se requiere de la longitud de onda, λ, 

utilizada, hkl de las reflexiones a trabajar, datos del Módulo de Young, Yhkl, y la razón de 

Possion, γhkl, anisótropas calculadas con las ecuaciones 1.16 y 1.17 respectivamente (los 

cuales son obtenidos mediante un programa denominado Young.nb, escrito en Mathematica 

5.1). Los cálculos de los valores de tamaño de cristalito, de microdeformaciones y de la 

Energía Almacenada son guardados en archivos con extensión *.XPE y *.EPF.  El 

diagrama de flujo del programa Obtención-Corrección-FPG-BETA-ENERGIA.nb (-

posiciones.nb) se muestra en la Figura 3.10. 
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Figura 3.10. Diagrama de Flujo del programa Obtención-Correccion-FPG-BETA-

ENERGIA.nb 

 

Fin 
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∆d/d, FWHMG, FWHML, βf,  D,  � 

y Energía Almacenada 

Imprimir los archivos de 
salida *.XPE y *.EPF de 

cada FPG 

Cálculo de las correcciones 
para las posiciones, FWHM y η 

de la muestra  a analizar. 

Datos de λ, hkl, Yhkl y γhkl de la muestra estándar 
y de la muestra a analizar (ecuaciones 1.14 y 

1.15) 

Crear los archivos de salida 
*.XPE y *.EPF para cada FPG 
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3.2.2 Software para el cálculo de la energía almacenada 

 

Para el cálculo de la energía almacenada se utilizara como programas auxiliares ya sea el 

programa LaboTex o el BEARTEX pero para poderlos usar es necesario realizar una serie 

de operaciones antes de aplicarlos y después de haberlos aplicados el programa 

Multip_FPG_FP_LABOTEX.nb  multiplica las Figura de Polos de Energía por la Figura 

de Polos de Textura, el diagrama de Flujo se muestra en la Figura 3.11. Para obtener la las 

Figuras de Polos Ω’(α,β) (ecuación 1.23, 1.27) que serán los datos de entrada del programa 

Labotex. 

 

El programa Labotex calcula la FDOC a partir de figuras de polos de intensidades pero 

usando los datos de Ω’(α,β)  y de Textura para calcular Ω(φ1,Ф, φ2) y las Ω’(α,β) 

recalculadas. 

 

Para poder obtener SEDF a partir de Ω(φ1,Ф, φ2) son necesarias dos operaciones, una para 

el cálculo  de la constante de ajuste (mediante el programa Calculo de la constante de 

Normalización.nb), ésta permite obtener los valores verdaderos de la SEDF producto de la 

normalización que introduce al utilizar los programas de Textura como LABOTEX para la 

solución de la ecuación general de la textura, el diagrama de flujo se muestra en la Figura 

3.12. La segunda operación es deconvolucionar Ω(φ1,Ф, φ2) y FDOC para obtener la SEDF 

esto se hace mediante el programa  DEC-SEDF-Odf-Labotex.nb. El programa DEC-

SEDF-Odf-Labotex.nb permite la representación de FDOC o SEDF para los análisis, el 

Diagrama de Flujo se muestra en la Figura 3.12.  
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Figura 3.11. Diagrama de Flujo del programa Multip_FPG_FP_LABOTEX.nb 

Fin 

Inicio 

Lectura del archivo 
*.TPF y *.EPF 

Multiplicación de la FP y FPG 
según la ecuación 1.22 

Imprimir los archivos de 
salida *.hkl, *.XPE y 

*.EPF 

Completamiento de los datos de 
la FP y la FPG 

Si se desea, puede 
restringirse a valores 

mayores a un 
determinado valor.  
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Figura 3.12. Diagrama de Flujo del programa Calculo de la constante de 

Normalización.nb 

Fin 

Inicio 

Lectura del archivo *.TPF y 
*.EPF 

Cálculo de jN mediante la ecuación 

1.28 

Imprimir el valor de N 

Completamiento de los datos de la FP y FPG, 
mediante el promedio de datos vecinos. Para los 

ángulos polar y azimutal no medidos (FP 
recalculadas). 

Promedio de los valores 

obtenidos para  jN  
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Figura 3.13. Diagrama de Flujo del programa DEC-SEDF-Odf-Labotex.nb 

 

3.3 Resumen del capítulo 3 

En este capítulo se han descrito los programas utilizados para la medición de los datos y los 

programas de que se emplearon para procesar los datos después de haber sido ajustados 

mediante WinPLOTR ®. Con la descripción de estos programas se completa toda la 

metodología utilizada para la obtención de las Figuras de Polos Generalizadas, todos los 

resultados obtenidos se muestran y se discuten en el siguiente capítulo (Capítulo 4, 

Resultados y Discusión).  

Fin 

Inicio 

Lectura del archivo *.Fi2 de 
la SEDF y *.Fi2 de la ODF. 

Constante N de normalización 

Imprimir las gráficas de 
la SEDF 

Cálculo de (((( ))))21 ,, ϕϕϕϕϕϕϕϕ ΦΦΦΦE  

mediante la ecuación 1.27 

Acomodar los resultados para 
graficarlos  

Si se desea, pueden 
suavizarse los resultados 

obtenidos. 
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Capítulo 4.  Resultados y Discusión 

4.1 Resultados y discusiones 

En este capítulo se exponen y se discuten los resultados del trabajo, comenzando con los 

resultados de la evolución de los FWHM del polvo de Ni con el tiempo de recocido para 

la elaboración de la muestra estándar durante su etapa de preparación, posteriormente se 

muestran las gráficas de los resultados de las mediciones del estándar para el cálculo de 

los coeficientes de corrección de las funciones instrumentales (desplazamiento en 2θ, 

FWHM y Eta). Los resultados que se encontrarán después son las FPG del 48%Fe-

52%Ni (Fe-50%Ni) de intensidad, FWHM, Eta, tamaño de cristalito, desplazamiento de 

los picos ∆d/d (estos valores estarán multiplicados por 104 lo que se denotará por el 

símbolo %%), microdeformaciones y energía almacenada para las reflexiones (111), 

(200) y (220) del Fe-50%Ni. También se muestran las SEDF para los principales cortes 

de φ� de los materiales FCC (φ� = 0�, 45�	
	60�). Las mediciones en esta muestra se 

realizaron en la superficie de la muestra. 

4.2 Estándar de Ni 

Como explicamos anteriormente, el polvo de Ni de tamaño de partícula fino fue 

sometido a diferentes tratamientos isotérmicos con el fin de eliminar 

microdeformaciones y que el tamaño de cristalito creciera lo suficiente para no influir en 

los picos de difracción y así poder determinar las funciones instrumentales 

4.2.1  Gráficas de FWHM vs 2θ del estándar de Ni después de cada recocido 

En las Figuras 4.1a y 4.1b se muestran las gráficas de los FWHM vs 2θ de los FWHM 

de los picos del Ni en polvo comparados con los FWHM instrumental del estándar SRM 

660a (LaB6) medidos en un difractómetro GBC con radiación CoKα (λ = 1.78892). En 

estas gráficas se observa que después del tercer recocido los valores FWHM no han 

variado significativamente respecto de los valores de FWHM del primer recocido, por lo 

que se consideró que ya no era práctico recocerlo más y que utilizaríamos este polvo 

para la confección del estándar para realizar las correcciones instrumentales para este 
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trabajo (teniendo como criterio que el difractómetro con goniómetro de textura tiene una 

óptica de menor calidad que el difractómetro GBC). 

 

 

Figura 4.1a. Gráfica de los FWHM del polvo de Ni recocido una hora, Ni recocido 2.5 
horas y LaB6 

 

Figura 4.1b. Gráfica de los FWHM del polvo de Ni recocido 4.5 horas y LaB6 

 



 

 

4.2.2 Funciones de corrección 

En la Figuras 4.2 a 4.4 se muestran los 

del estándar de Ni, son de ∆

medido en relación con la posición

gráficas de FWHM vs. ángulo polar 

polar. 

 

En la Figura 4.2a y 4.2b se observa

respectivamente, y puede observarse que

diferente para cada pico, la variación de los

pico (220), además  se observa que para el pico (220

ángulo polar 500. Lo que es de esperar en estos tipos de mediciones cuando no existe un 

ajuste perfecto entre los diferent

 

Las gráficas obtenidas entre los valores de 

polinomio, ecuación 1.6 del Capítulo 1, mediante

FPG-p.nb, la gráfica de los polinomios obtenidos se 

observan el polinomio para la corrección del corrimiento de 

estos polinomios se utilizan en la 

reflexiones del Fe-50%Ni deformado

 Figura 4.2. a) Gráficas de los corrimientos 
∆2θ en función de la posición polar par
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Funciones de corrección instrumental a partir del estándar de Ni 

se muestran los resultados que se obtuvieron de las 

∆2θ vs. ángulo polar (diferencia de la posición del pico 

medido en relación con la posición del pico teórico), en la Figura 4.4 se muestran 

vs. ángulo polar y en la Figura 4.5 las gráficas de Eta

se observan los valores de ∆2θ de los picos (111)

puede observarse que las tendencias de los datos varían de forma 

diferente para cada pico, la variación de los datos es menor para el pico (111) que para el 

se observa que para el pico (220) la variación aumenta des

. Lo que es de esperar en estos tipos de mediciones cuando no existe un 

diferentes ejes de los goniómetros.  

Las gráficas obtenidas entre los valores de ∆2θ vs ángulo polar se ajustaron

del Capítulo 1, mediante el programa Calculos-coef

los polinomios obtenidos se muestran en la Figura 4.3

para la corrección del corrimiento de los picos (111) y (220

se utilizan en la corrección instrumental de los datos de posición

deformado.  

Gráficas de los corrimientos ∆2θ y Función instrumental (línea 
ón de la posición polar para el pico (111) del Ni. 
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 mediciones 

diferencia de la posición del pico 

se muestran las 

 vs. ángulo 

(111) y (220) 

n de forma 

datos es menor para el pico (111) que para el 

la variación aumenta después del 

. Lo que es de esperar en estos tipos de mediciones cuando no existe un 

ángulo polar se ajustaron a un 

coef-correcion-

4.3, donde se 

los picos (111) y (220), 

de posición de las 

 
ión instrumental (línea ) para 
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Figura 4.2. b) Gráficas de los corrimientos 

∆2θ en función de la posición polar par

 

En la Figura 4.3 se muestran las gráficas de los FWHM en función con el ángulo polar, 

en estas gráficas se puede observar que las gráficas (111), (200)

tendencia. En este caso el gráfico de (200)

respecto a los valores observados en los otros dos picos

observa que los valores por debajo de los 50

pero después, estos valores van incrementando de 0.5

los picos (111) y (220) y a 10 grado para el caso del pico (200).

 

En la Figura 4.4 se observan los valores de Eta (

caso de eta no se observa una 

los valores se mantienen entre 0 y 0.4 y para el caso del pico (200)  varían

0.75. Sin embargo, es muy clara

mejoramiento de estos valores está muy ligado a la óptica y a la estadística de medición, 

en nuestro caso, dadas las características de nuestro equipo

los resultados. 

 

En las Figuras 4.3 y 4.4 también se muestra

1.8, respectivamente, del Capítulo 1, programa 

utilizados para la correcciones 
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Gráficas de los corrimientos ∆2θ y Función instrumental (línea 

ón de la posición polar para el pico (220) del Ni. 

se muestran las gráficas de los FWHM en función con el ángulo polar, 

en estas gráficas se puede observar que las gráficas (111), (200) y (220) tienen la misma 

tendencia. En este caso el gráfico de (200), Figura 4.3b, existe una diferen

os valores observados en los otros dos picos. Esto es, en los tres gráficos se 

observa que los valores por debajo de los 500 polar se mantienen por debajo de 0.5

estos valores van incrementando de 0.50 hasta 1.50 grados para el caso de 

grado para el caso del pico (200). 

se observan los valores de Eta (η) en función del ángulo polar, para el 

una  tendencia clara en los datos. Para los picos (111) y (

mantienen entre 0 y 0.4 y para el caso del pico (200)  varían de 0.5 hasta 

0.75. Sin embargo, es muy clara la gran dispersión que presentan los valores. El 

mejoramiento de estos valores está muy ligado a la óptica y a la estadística de medición, 

las características de nuestro equipo, se hace imposible mejorar 

también se muestra el polinomio de ajuste  (ecuaciones 1.7 y 

1.8, respectivamente, del Capítulo 1, programa Calculos-coef-correcion-

correcciones instrumentales respectivas. 

 
ión instrumental (línea ) para 

se muestran las gráficas de los FWHM en función con el ángulo polar, 

) tienen la misma 

existe una diferencia con 

n los tres gráficos se 

ienen por debajo de 0.50, 

grados para el caso de 

ón del ángulo polar, para el 

en los datos. Para los picos (111) y (220) 

de 0.5 hasta 

la gran dispersión que presentan los valores. El 

mejoramiento de estos valores está muy ligado a la óptica y a la estadística de medición, 

imposible mejorar 

de ajuste  (ecuaciones 1.7 y 

-FPG-p.nb), 



 

 

Figura 4.3.   Funciones instrumentales (línea 
posición polar para los picos  a) (111), b) (200) y c) (

a) 

b)

c) 
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iones instrumentales (línea  ) de  los  FWHM  en  función de la 
posición polar para los picos  a) (111), b) (200) y c) (220) del estándar de 
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) de  los  FWHM  en  función de la 
estándar de Ni. 
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Figura 4.4. Funciones instrumentales (línea 
posición polar para los picos  a) (111), b) (200) y c) (

a) 

b) 

c) 
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Funciones instrumentales (línea ) de  los  Eta (η) en  funci
posición polar para los picos  a) (111), b) (200) y c) (220) del estándar de 

 

) en  función de la 
estándar de Ni. 
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4.3 Figuras de Polos Generalizadas del 48%Fe-52%Ni (Fe-50%Ni) 

En esta sección se muestran todas las diferentes FPG ya corregidas de los efectos 

instrumentales obtenidas en este trabajo, las cuales corresponden a las FPG de 

intensidades, FWHM, Eta, posición, tamaño de cristalito, corrimiento del pico, 

microdeformaciones y energía almacenada. Las primeras cuatro son obtenidas a partir de 

los resultados obtenidos del programa WinPLOTR y los cuatro restantes se obtienen 

mediante las ecuaciones 1.9, 1.13,  1.14 y 1.15 y los resultados obtenidos de las primeras 

cuatro FPG. 

 

En las secciones 4.3.1, 4.3.2 y 4.3.3 se muestran las FPG para las reflexiones del Fe-

50%Ni y en la sección 4.3.4 se hace la discusión más detallada de las FPG con las FPG 

de Tamaño de Cristalito y Energía Almacenada de las tres reflexiones. 

 

En la sección 4.4 se muestran los principales cortes de �� = 0�, �� = 45� y �� = 60� 

de la SEDF del Fe-50%Ni, así como una discusión de las mismas 

 

4.3.1 Figura de Polos Generalizada del pico (111) de una aleación Fe-50%Ni 

La Figura 4.8 muestra las FPG de a) Intensidades, b) FWHM, c) Eta y d) Posiciones del 

pico (111) del Fe-50%Ni, donde se observan las distribuciones de estos parámetros 

sobre los ángulos polares y azimutales. Las intensidades de los picos varían de 200 a 

5000 cuentas, los FWHM están en un intervalo de 0.2 a 0.6 grados, los valores de eta 

están entre 0 y 0.7 y las posiciones de los picos varían desde posiciones de 19.8 hasta 21 

grados, la posición teórica es de 20.07 grados (2θ).  
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Figura 4.5. Figura  de  Polos Generalizada del pico (111) del Fe
 a) Intensidades (isolíneas 5000, 4500, 4000, 3500, 3000, 25

200 cuentas)  y b) FWHM (isolíneas 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2[
 c) Eta (Isolíneas 0.7, 0.65, 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15, 0.1, 0.05, 
0.001)   y d) Posiciones 2θ (Isolíneas 

 

 

a) 

c) 
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Figura  de  Polos Generalizada del pico (111) del Fe-50%
Intensidades (isolíneas 5000, 4500, 4000, 3500, 3000, 2500, 2000, 1500, 1000, 500, 

FWHM (isolíneas 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2[
(Isolíneas 0.7, 0.65, 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15, 0.1, 0.05, 

(Isolíneas 20.8, 20.7, 20.6, 20.5, 20.4, 20.3, 20.2, 20.1, 20.0, 
19.8[0]). 

b) 

d) 

  

 

50%Ni: 
00, 2000, 1500, 1000, 500, 

FWHM (isolíneas 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2[0])  
(Isolíneas 0.7, 0.65, 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15, 0.1, 0.05, 

20.4, 20.3, 20.2, 20.1, 20.0, 



 

 

En la Figura 4.9 se muestran 

corrimiento de las posiciones de los picos 

almacenada (J/mol). En esta F

es desde 50 hasta 2000 (Å), los datos

150 %% con respecto a la posición teórica del pico

valores negativos y positivos del desplazamientos de las posiciones de los picos pueden 

observarse la Figura A3-16 del Anexo 3, donde también p

FPG del pico (111) en 3D. L

almacenada de 1 a 270 J/mol. 

 

La distribución del tamaño de cristalito es 

inferior de la FPG. Se puede 

que en la parte inferior que en la parte superior

Figura 4.6. Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe

 a) Tamaño de Cristalito (Isolíneas

 b) desplazamiento del pico ∆d/d %%

-

a) 
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se muestran las FPG de Tamaño de Cristalito (Angstrom

corrimiento de las posiciones de los picos ∆d/d (%%), microtensiones y E

Figura se observa que el intervalo del tamaño de cristalito 

), los datos de desplazamiento están en un intervalo

150 %% con respecto a la posición teórica del pico, para una mejor visualización de los 

valores negativos y positivos del desplazamientos de las posiciones de los picos pueden 

16 del Anexo 3, donde también pueden observarse todas las 

Las microtensiones varían de 10 a 140 %% y 

 

La distribución del tamaño de cristalito es diferente entre la parte superior y la parte 

. Se puede observar que hay mayores valores del tamaño de cristalito 

que en la parte superior de la FPG.  

 

 

  

Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe-50%Ni:

(Isolíneas 2000, 1500, 1000, 800, 600, 400, 200, 5)[

desplazamiento del pico ∆d/d %% (Isolíneas 150, 120, 90, 70, 50, 30, 10, 0, 

-50, -70, -90, -130, -200 %%) 

 

b) 
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(Angstrom, Å), 

, microtensiones y Energía 

del tamaño de cristalito 

n un intervalo de -200 a 

, para una mejor visualización de los 

valores negativos y positivos del desplazamientos de las posiciones de los picos pueden 

ueden observarse todas las 

y la energía 

la parte superior y la parte 

del tamaño de cristalito 

 

Ni: 

2000, 1500, 1000, 800, 600, 400, 200, 5)[Å]  y 

(Isolíneas 150, 120, 90, 70, 50, 30, 10, 0, -10, -30, 
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Figura 4.6. Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe

c) Microtensiones [%%

y d) Energía Almacenada (Isolíneas 270, 250, 230, 200, 180, 160, 140, 120, 100, 80, 60, 

 

 

4.3.2 Figura de Polos Generalizada

La Figura 4.10 muestra las FPG de a) Intensidades, b) FWH

pico (200) del Fe-50%Ni, en estas f

intensidades, FWHM y Eta son más 

(111). Las posiciones varían en un intervalo de 

teórica es de 23.2140 y se observa que hay una distribución casi 

hemisferio superior e inferior, Figura 4.

c) 
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Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe-50%Ni:

%%] (Isolíneas 140, 120, 100, 80, 60, 40, 20, 10) 

Isolíneas 270, 250, 230, 200, 180, 160, 140, 120, 100, 80, 60, 

40, 20, 1 [J/mol]). 

igura de Polos Generalizada del pico (200) de una aleación Fe-50%

las FPG de a) Intensidades, b) FWHM, c) Eta y d) Posiciones del 

en estas figuras se puede observar que la distribución de las 

intensidades, FWHM y Eta son más simétrica en toda la FPG que en el caso del pico 

varían en un intervalo de 21.4 a 23.8 grados (2θ), la posición 

y se observa que hay una distribución casi simétrica

hemisferio superior e inferior, Figura 4.10d.  

 

 

d) 

 

Ni: 

(Isolíneas 140, 120, 100, 80, 60, 40, 20, 10)  

Isolíneas 270, 250, 230, 200, 180, 160, 140, 120, 100, 80, 60, 

50%Ni 

M, c) Eta y d) Posiciones del 

iguras se puede observar que la distribución de las 

que en el caso del pico 

, la posición 

simétrica entre el 



 

 

 

Figura 4.7. Figura  de  Polos Generalizada del pico (200) del Fe

 a) Intensidades (Isolíneas 2000, 1800, 1600, 1400, 1200, 1000, 800, 600, 400, 200

 b) FWHM (Isolíneas 1.1, 0.9, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.3, 0.2, 0.1 [

c) Eta (Isolíneas 1.

d) Posiciones (23.8, 23.7, 23.5, 23.4,

 

Las FPG de Tamaño de Cristalito, desplazamiento 

(%%) y Energía Almacenada

Figura 4.11, en la Figura 4.11

a) 

c) 
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Figura  de  Polos Generalizada del pico (200) del Fe-50%

(Isolíneas 2000, 1800, 1600, 1400, 1200, 1000, 800, 600, 400, 200

cuentas), 

(Isolíneas 1.1, 0.9, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.3, 0.2, 0.1 [0]), 

(Isolíneas 1.0, 0.9, 0.8, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.3, 0.2, 0.1) y 

, 23.5, 23.4, 23.2, 23.0, 22.7, 22.5, 22.3, 22.1, 21.9, 21.7, 21.4

[0]). 

Las FPG de Tamaño de Cristalito, desplazamiento ∆d/d (%%), Microdeformaciones 

y Energía Almacenada (J/mol) del Pico (220) del Fe-50%Ni se muestran en la 

1a se muestra que los tamaños de cristalito están entre

b) 

d) 
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50%Ni:  

(Isolíneas 2000, 1800, 1600, 1400, 1200, 1000, 800, 600, 400, 200 

 

22.5, 22.3, 22.1, 21.9, 21.7, 21.4 

, Microdeformaciones 

se muestran en la 

están entre 50 y 
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1700 Å, en la parte superior de la FPG 

mientras en la zona inferior 

concuerda con los resultados obtenido

 

Para el caso del desplazamiento de los picos, Figura 4.1

siendo los desplazamientos negativos lo

ángulo polar altos.  

Figura 4.8.  Figura de Polos Generalizada del pico (200) del Fe

 a) Tamaño de Cristalito (Isolíneas

250, 200, 150, 50 [Å]),  b) desplazamiento 

100, 70, 50, 20, -50, -

c) Microtensiones (120, 100, 80, 60, 40, 

(Isolíneas 150, 140, 110, 90, 70, 50, 30, 10, 2 [J/mol])

a) 

c) 
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arte superior de la FPG hay más zonas con menor tamaño de cristalito, 

 hay más zonas con mayor tamaño de cristalito

obtenidos para la FPG de tamaño de cristalito (111)

Para el caso del desplazamiento de los picos, Figura 4.11b, varían de -300 a 250

desplazamientos negativos los de mayor presencia en zonas con

Figura de Polos Generalizada del pico (200) del Fe-50%

(Isolíneas 1700, 1500, 1100, 900, 700, 550, 500, 450, 360, 300, 

desplazamiento ∆d/d %% (Isolíneas 250, 200, 170, 150, 130, 

-70, -100, -150, -170, -200, -250, -270, -300 %%)

(120, 100, 80, 60, 40, 20, 10 %% ) y d) Energía Almacenada 

(Isolíneas 150, 140, 110, 90, 70, 50, 30, 10, 2 [J/mol]) 

b) 

d) 

tamaño de cristalito, 

tamaño de cristalito, lo que 

para la FPG de tamaño de cristalito (111). 

300 a 250 (%%), 

s de mayor presencia en zonas con valor de 

 

50%Ni: 

1700, 1500, 1100, 900, 700, 550, 500, 450, 360, 300, 

%% (Isolíneas 250, 200, 170, 150, 130, 

300 %%),  

Energía Almacenada 



 

 

Los desplazamientos negativos y positivos pueden visualizarse mejor en la Figura A3

del Anexo 3. 

4.3.3 Figura de Polos Generalizada

Para el caso del pico (220) se observa que la distribución de las i

4.12a, se encuentran entre valores

forma más simétrica que en el caso de los picos (111) y (

inferior de la FPG. En el caso de la distribución de FWHM y Eta e

4.12 b y c, respectivamente, 

entre la parte superior e inferior de la FPG.

 

Los valores de las posiciones se encuentran en un intervalo

 

 

 

Figura 4.9. Figura  de  Polos Generalizada del pico (220) del Fe

 a) Intensidades (Isolíneas 2000, 1800, 1600, 1400, 1300, 1200, 1000, 900, 800, 600, 

b) FWHM (Isolíneas 0.85, 0.8, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15 [

a) 
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Los desplazamientos negativos y positivos pueden visualizarse mejor en la Figura A3

igura de Polos Generalizada del pico (220) de una aleación Fe-50%

) se observa que la distribución de las intensidades, Figura 

a, se encuentran entre valores de 200 y 2000 cuentas, y éstas están distribuida

que en el caso de los picos (111) y (220) entre la parte superior e 

inferior de la FPG. En el caso de la distribución de FWHM y Eta en el pico (22

 se observa una distribución casi simetrica de los valores

entre la parte superior e inferior de la FPG. 

se encuentran en un intervalo de 32.200 a 33.300

Figura  de  Polos Generalizada del pico (220) del Fe-50%

2000, 1800, 1600, 1400, 1300, 1200, 1000, 900, 800, 600, 

500, 200 cuentas), 

FWHM (Isolíneas 0.85, 0.8, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15 [

 

 

 

b) 
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Los desplazamientos negativos y positivos pueden visualizarse mejor en la Figura A3-17 

50%Ni 

ntensidades, Figura 

stas están distribuidas de 

parte superior e 

n el pico (220), Figura 

de los valores 

0 en 2θ.  

 

50%Ni:  

2000, 1800, 1600, 1400, 1300, 1200, 1000, 900, 800, 600, 

FWHM (Isolíneas 0.85, 0.8, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15 [0]) 
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Figura 4.9. Figura  de  Polos Generalizada del pico (220) del Fe

c) Eta (Isolíneas 0.85, 0.80, 0.75, 0.70, 0.65, 0.60, 0.55, 0.50, 0.40, 0.30, 0.20,  0.10)

d) Posiciones (Isolíneas 33.30, 33.00, 32.90, 32.87, 32.83, 32.80

32.60, 32.55, 32.50, 32.45, 32.30, 32.20

 

 

En la Figura 4.13 se muestran las FPG de a) Tamaño de Cristalito, b) desplazamiento del 

pico, c) Microdeformaciones y d) Energía Almacenada. El tamaño de Cristalito

4.13a, se encuentran en un intervalo de 50 a 1300 [

simétrica entre la parte superior y en la parte inferior de la FPG. 

desplazamiento de los picos, Figura 1.1

(%%), la FPG en 3D se estos desplazamientos se encuentra en la

una mejor visualización de estos valores

están en un intervalo de 5 a 60

 

 

 

 

 

c) 
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Figura  de  Polos Generalizada del pico (220) del Fe-50%

(Isolíneas 0.85, 0.80, 0.75, 0.70, 0.65, 0.60, 0.55, 0.50, 0.40, 0.30, 0.20,  0.10)

33.30, 33.00, 32.90, 32.87, 32.83, 32.80, 32.75, 32.70

32.60, 32.55, 32.50, 32.45, 32.30, 32.20 [0]). 

se muestran las FPG de a) Tamaño de Cristalito, b) desplazamiento del 

pico, c) Microdeformaciones y d) Energía Almacenada. El tamaño de Cristalito

en un intervalo de 50 a 1300 [Å] y se distribuye de forma casi 

superior y en la parte inferior de la FPG. El caso de

, Figura 1.13b, el intervalo de valores está entre 

la FPG en 3D se estos desplazamientos se encuentra en la Figura A.3

estos valores. Las microtensiones y la energía almacenada 

de 5 a 60 (%%), y 2 a 60 J/mol, respectivamente. 

d) 

 

50%Ni:  

(Isolíneas 0.85, 0.80, 0.75, 0.70, 0.65, 0.60, 0.55, 0.50, 0.40, 0.30, 0.20,  0.10) y 

32.75, 32.70, 32.65, 

se muestran las FPG de a) Tamaño de Cristalito, b) desplazamiento del 

pico, c) Microdeformaciones y d) Energía Almacenada. El tamaño de Cristalito, Figura 

distribuye de forma casi 

El caso del 

valores está entre -100 y 200 

Figura A.3-18, para 

Las microtensiones y la energía almacenada 



 

 

Figura 4.10.  Figura de Polos Generalizada del pico 

 a) Tamaño de Cristalito (1300, 1100, 1000, 800, 600, 500, 400, 300, 200, 100, 50

b) desplazamiento ∆d/d %% (Isolíneas 200, 180, 140, 100, 80, 6

c) Microtensiones 

y d) Energía Almacenada (Isolíneas 60, 55, 50, 45, 40, 35, 30, 25, 20, 15, 10, 2 [J/mol])

 

En todas las FPG de Fe-50%Ni puede observarse que no hay una simetría 

superior e inferior de las FPG, variando l

cada FPG. 

a) 

c) 
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Figura de Polos Generalizada del pico (220) del Fe-50%

(1300, 1100, 1000, 800, 600, 500, 400, 300, 200, 100, 50

%% (Isolíneas 200, 180, 140, 100, 80, 60, 20, -20, -40, 

-100 %%), 

Microtensiones %% (Isolíneas 60, 50, 40, 30, 20, 10, 5 %%) 

Energía Almacenada (Isolíneas 60, 55, 50, 45, 40, 35, 30, 25, 20, 15, 10, 2 [J/mol])

Ni puede observarse que no hay una simetría entre la parte 

superior e inferior de las FPG, variando la distribución de los parámetros descritos en 

b) 

d) 
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50%Ni: 

(1300, 1100, 1000, 800, 600, 500, 400, 300, 200, 100, 50[Å]), 

40, -60, -80, 

Energía Almacenada (Isolíneas 60, 55, 50, 45, 40, 35, 30, 25, 20, 15, 10, 2 [J/mol]) 

entre la parte 

ibución de los parámetros descritos en 
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4.3.4 FPG de Tamaño de Cristalito y Energía Almacenada

50%Ni 

En la Figura 4.14 se muestra las FPG

reflexiones del Fe-50%Ni, en esta Figura se han 

de textura en las 3 reflexiones

identificar los componentes de textura en las FPG de TC

4.15, respectivamente. 

 

Figura 4.11.  Figura de Polos Generalizada de

las reflexiones (111), (200) y (220)

 

 

a) 

c) 
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FPG de Tamaño de Cristalito y Energía Almacenada de una aleación Fe

se muestra las FPG de Tamaño de Cristalito (TC) para las tres 

50%Ni, en esta Figura se han marcado los principales componentes 

de textura en las 3 reflexiones. En la Tabla 4.1 se muestra la simbología utilizada para 

identificar los componentes de textura en las FPG de TC y EA, Figura 4.1

 

Figura de Polos Generalizada de Tamaño de Cristalito del Fe-50%Ni para 

las reflexiones (111), (200) y (220) [Å] 

b) 

de una aleación Fe-

para las tres 

marcado los principales componentes 

En la Tabla 4.1 se muestra la simbología utilizada para 

Figura 4.14 y Figura 

50%Ni para 
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Tabla 4.1. Simbología de los componentes de Textura del Fe-50%Ni 

Símbolo 
Componente de 

Textura 

 

Brass1 {011}<-2-11> 

 

Brass2 {011}<2-11> 

 
Cobre1 {112}<11-1> 

   
Cobre2 {112}<-1-11> 

 
S1{213}<36-4> 

 
S3{213}<-3-64> 

 

Las FPG de TC muestran que para la reflexión (111) las zonas con tamaños de 2000 Å 

corresponden al componente de Cobre1, Cobre2 y Brass1. Los componentes Brass2 y S1 

tienen un menor tamaño. 

 

En el caso de la reflexión (200), los componentes Cobre2, Brass1, Brass2, S1 y S3 

tienen un tamaño de cristalito cercano a 1700 Å, mientras que el Cobre1 tiene el menor 

tamaño de cristalito, que es una zona con tamaños de 150 Å. 

 

Para la reflexión (211) los componentes con mayor tamaño son de 1300 Å y 

corresponden a los componentes de S1 y S3. 

 

En el caso de la Energía Almacenada, EA, se observa que la distribución para los 

distintos componentes en cada reflexión es de la siguiente manera, para el caso de la 

reflexión (111), el componente con mayor EA es el tipo Cobre2, que corresponde a 

zonas con EA de 270 J/mol. Los otros componentes presentes corresponden a zonas con 

menor EA (140 y 200), que son el caso de Brass1 y Brass2 y los de menor energía (50-

140) son los componentes S1 y S3. 
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Para el caso de la reflexión (200) las zonas con mayor EA

componentes tipo Cobre1, Cobre2 y S1.  Los componentes Brass1, Br

zonas con menor EA (30-110 J/mol)

 

En la reflexión (211) sólo están presentes

J/mol). 

 

 

Figura 4.12.  Figura de Polos Generalizada de
las reflexiones (111), (200) y (220)

 

 

a) 

c) 
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Para el caso de la reflexión (200) las zonas con mayor EA (140-150) corresponden a los 

componentes tipo Cobre1, Cobre2 y S1.  Los componentes Brass1, Brass2 y S3 son 

110 J/mol) 

En la reflexión (211) sólo están presentes los componentes S1 y S3 (E.A de 50

 

Figura de Polos Generalizada de Energía Almacenada del Fe-50%Ni para 
las reflexiones (111), (200) y (220) 

b) 

corresponden a los 

ss2 y S3 son 

(E.A de 50-60 

50%Ni para 
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En las Figuras anteriores (4.14 y 4.15) se muestra que los componentes de Textura 

presentes en las FPG de TC y EA, respectivamente, no todos los valores 

correspondientes a los polos de las componentes aparecen o tienen igual magnitud. Por 

ejemplo, en el caso de los valores de los polos de la componente de Cobre2,  , en 

donde sólo aparece un polo en las reflexiones (111) y (200) y dos en (211) de diferente 

magnitud, el polo de la parte superior es de mayor magnitud que el polo la parte inferior.  

 

Por lo anterior, se encuentra que la simetría de las FPG de TC y EA del material no es 

ortorrómbica, si no que presentan una simetría triclínica, aunque este resultado se tiene 

que corroborar con más experimentos, debido a que la asimetría en las FPG es un 

resultado no sólo de la asimetría de muestra, sino también la cristalinidad. 

 

El aumento en la calidad de las mediciones implicaría una mejor estadística (error 

estadístico) y una mejor  corrección instrumental para esta última se necesita una óptica 

de mejor resolución en función del ángulo polar (haces paralelos), de un mejor ajuste del 

equipo (alineación) y de un estándar con mejores características  

4.4 Función de Distribución de Energía Almacenada (SEDF) del Fe-50%Ni 

Los principales cortes en φ
�
 de las SEDF’s para un acero son a 00, 450 y 600 grados 

donde están presentes las componentes de textura fundamentales, y éstos cortes pueden 

observarse en las Figura 4.16a, 4.16b y 4.16c para el Fe-50%Ni, . Las SEDF se muestran 

con su respectivas ODF, en ellas pueden observarse que las componentes de textura 

presentes son las de Cobre (Cobre1 {112}<11-1> y Cobre2 {112}<-1-11>), Laton 

(Brass1 {011}<-2-11> y Brass2 {011}<2-11>), y Aluminio, S1{213}<36-4> y 

S3{213}<-3-64>, todos los cortes de las ODF y las SEDF del Fe-50%Ni pueden 

observarse en el Anexo 4.  

 

Los resultados obtenidos sólo pueden compararse en forma relativa con resultados 

encontrados en la literatura, debido a las siguientes circunstancias: 

1. Las mediciones se realizaron en un equipo de baja resolución, 

2. El no tener un estándar de mejores características,  
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3. Las zonas donde fueron realizadas las mediciones de la muestra de Fe-50%Ni, 

4. La elección de las ecuaciones para el cálculo del Módulo de Young y la razón de 

Poisson, 

5. Elección de las constantes de elasticidad (Compliance),  

6. El llenado de las zonas donde no es posible estimar el pico de difracción,  

7. El cálculo del coeficiente de normalización utilizada para la solución de la ecuación 

de textura en términos de energía almacenada.  

 

Los valores de energía almacenada para cada uno de los componentes de textura se 

muestran en la Tabla 4.2., en esta tabla se puede observar que las componentes con 

mayor energía es el componente de Cobre1, seguido de la componente de S1. 

 

Tabla 4.2. Valores de energía almacenada para los componentes de textura del Fe-

50%Ni. 

Componente de 

Textura 

Energía Almacenada 

[J/mol] 

Brass1 {011}<-2-11> 
37 

Brass2 {011}<2-11> 
13 

Cobre1 {112}<11-1> 
80 

Cobre2 {112}<-1-11> 
15 

S1{213}<36-4> 
60 

S3{213}<-3-64> 
10 

 
 
 
Los valores de EA mostradas en la Tabla 4.2 tienen la misma relación entre los 
componentes que los valores encontrados en la literatura (Ver sección 1.4.3). 
 
 
 



 

 

 

Figura 4.13a. ODF y SEDF para 
[m.r.d] y 80, 60, 

Figura 4.13b. ODF y SEDF para 
1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente

Brass2 


������	��	�� 

Brass1 


������	��	�� 

Cobre 2 
����
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ODF  

SEDF 

ODF y SEDF para φ2 = 00 del Fe-50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 1 
[m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente 

ODF 

SEDF 

para φ2 = 450 del Fe-50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 
1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente 

Brass1


�������	��	�� 

Brass2


�������	�	��� 

Brass2 


�������	�	�� 
Brass1


�������	�	��� 

����	��	�� Cobre 1 
���
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50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 1 

 

 
50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 

Brass1


������	�	��� 

Brass2


������	��	��� 

������	�	��� 
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Figura 4.13c. ODF y SEDF para 
1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivament

 

S3
�������	��	�� 
Cobre1 
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ODF 

SEDF 

ODF y SEDF para φ2 = 600 del Fe-50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 
1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente 

 

�
S1
���������� 

Cobre1 
�����	��	�	�� Cobre2 

 

 

50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 

Cobre2 
������	��	��� 
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Conclusiones 

 

Las conclusiones de este trabajo se resumen en los siguientes puntos: 

 

� Se puso a punto la metodología de medición de las FGP y el cálculo de la SEDF. 

� Se procesaron todos los resultados obtenidos, teniendo como resultado la diferencia 

en la simetría entre las ODF y SEDF. La simetría de la SEDF no corresponde con 

una simetría ortorrómbica de muestra como sí lo hace la ODF. Resultados similares 

se obtienen entre la FPG y las FP. 

� Con los resultados obtenidos en este trabajo, se encontró que el componente de 

Cobre1 es el que tiene mayor energía. Esto es congruente con similares resultados 

reportados en la literatura. 

� Existe una asimetría entre las valores de EA, SEDF y Tamaño de cristalito entre los 

diferentes componentes que conforman una componente con simetría ortorrómbica 

por ejemplo la componente Brass, donde la componente Brass1 tiene mayor energía 

que la componente Brass2. 
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Perspectivas 

Después de desarrollar la metodología de las FPG y la de la SEDF quedan algunos 

puntos que son necesarios profundizar en los siguientes aspectos, con el objetivo de 

mejorar la calidad con que se realizaron las mediciones:  

 

� Cálculo del Módulo de Young y de la razón de Poisson, aquí se presentan dos 

problemas. El primero es debido a que en la literatura hay diferentes modelos para el 

cálculo de éstos (Jian-Min Zhang et al., Daymond et al., Dieter, Lodini). El segundo 

está relacionado con los valores de las constantes de elasticidad (coeficientes de 

Compliance) S11, S12 y S44, ya que se encontraron distintos valores.  

� Mejorar la estadística y la calidad de las mediciones, esto implica utilizar un equipo 

que tenga una mejor intensidad y el uso de detectores sensibles a la posición, una 

óptica que produzca picos instrumentales estrechos y con el menor efecto de 

desfocalización posible, como puede ser la óptica de haces paralelos. 

� En la literatura hay dos expresiones distintas para el cálculo de la energía 

almacenada, ecuación de Stibitz, una de ellas con la expresión 2ξξξξ  y la otra con la 

expresión ����
� , por lo que es necesario tomar la más acorde desde el punto de vista 

microestructural. 

� La utilización de los programas que realizan los cálculos para determinar el ODF a 

partir de FP introducen una constante de normalización. Al utilizar estos programas 

para resolver la ecuación de la SEDF ellos normalizan también a SEDF con el mismo 

criterio que para la textura y es necesario calcular esta constante para poder 

recalcular la SEDF con los valores reales de densidad de energía pero no hay una 

explicación específica del cálculo de este valor.  

� Realizar las mediciones en otras muestras metálicas en zonas más internas de la 

muestra, donde no haya efecto de los rodillos (caso del Fe-3%Si). 

� Mejorar la calidad de la muestra estándar para tener valores de FWHM más cercanos 

al de LaB6 que el utilizado en este trabajo. 
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Anexo 1. Elaboración de la Rendija 

Para la elección de las dimensiones de las rendijas para la divergencia axial y ecuatorial que 
se utilizaron en la medición de los difractogramas se realizaron los cálculos de los ángulos 
de divergencia mediante las ecuaciones que se muestran a continuación. 

En el caso de la divergencia ecuatorial 

(((( ))))
R

L
======== δβδβδβδβθθθθδδδδ 2  

donde 

L: es el Tamaño de la apertura del detector en el plano ecuatorial. 

R: Radio del Goniómetro 

 

Para el caso de la divergencia axial 

λλλλ
δαδαδαδα hkld

R

H
====

 

donde 

H: Tamaño de la apertura del detector (Axial) 

R: Radio del Goniómetro 

dhkl: Distancia interplanar de los planos (hkl) para la muestra medida (para este trabajo se 
tomaron las distancias interplanares del Fe-50%Ni). 

λ: Longitud de Onda 

 

En la Tabla A1-1 se muestran los resultados de los cálculos realizados para la divergencia 
axial y en la Tabla A1-2 muestra los datos de los cálculos para la divergencia ecuatorial. Lo 
que se buscó para el caso de la divergencia ecuatorial  fue que δβ fuera lo más cercana a 
0.05 grados (2θ) como se muestra en la Figura A1-1. Y de acuerdo a la Tabla A1-1 se 
deduce que la rendija de 0.2 (mm) es la que se aproxima más a este valor, y por tanto fue el 
tamaño de la rendija que se eligió. 
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Tabla A1-1. Datos obtenidos para δβ para la elección del tamaño de la rendija ecuatorial. 

L (mm) δβ (0) 

0.2 0.066604 
0.1 0.033302 

0.05 0.016651 

 
Figura A1-1. Divergencia Ecuatorial 

Para el caso de la divergencia Axial se consideró los datos de distancia interplanar de un 
Fe-50%Ni para las primeras 3 reflexiones, en esta caso se eligió una rendija cuya 
divergencia fuera de aproximadamente 3 grados en el ángulo polar, como se muestra en la 
Figura A1-2, en la Tabla A1-2, se muestra que con 3 mm de apertura (H) se obtienen 2.88 
grados para la primera reflexión y 2.5 grados para la segunda, y por tanto este fue la 
dimensión que se eligió para la apertura axial.  

Tabla A1-2. Datos obtenidos para δα para la elección del tamaño de la rendija Axial. 
 

 

 

 

H (mm) 3 (0) 

dhkl (mm) ∆α (0) 

2.05 2.88155 
1.78 2.502029 

1.26 1.771099 



 

Figura A

La Figura A1.3 muestra la rendija elegida para la divergencia 
rendijas de fábrica que se tienen
tomando las dimensiones de las rendijas de fabrica y realizando la perforación interior de 
acuerdo a nuestros cálculos para 

Figura A1.3 Rendija para la reducción de la divergencia ecuatorial

Figura A1.4 Rendija para la reducción de la divergencia axial
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Figura A1-2. Divergencia Axial 

muestra la rendija elegida para la divergencia ecuatorial que se tomó
enen y en la Figura A1.4  se muestra la rendija que se elaboró 

tomando las dimensiones de las rendijas de fabrica y realizando la perforación interior de 
para la divergencia axial. 

 

Rendija para la reducción de la divergencia ecuatorial

 
Rendija para la reducción de la divergencia axial 

. E laboración de la  R endija  

 

que se tomó de las 
muestra la rendija que se elaboró 

tomando las dimensiones de las rendijas de fabrica y realizando la perforación interior de 

Rendija para la reducción de la divergencia ecuatorial 
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Anexo2. Comunicación entre la PC y los 

motores del goniómetro. 
Los motores del goniómetro de textura son contralados mediante una tarjeta PCL-839 

(Automation with PCs ®), Figura A2.1a, que está conectada a través de un cable serial del 

tipo 18cv8 a tres tarjetas de comunicación independientes, Figura A2.1b, las cuales fueron 

elaboradas durante la actualización y automatización del goniómetro de textura [42]. La 

función de las tarjetas independientes es amplificar la señal generada en la tarjeta PCL-839 

y enviar las señales a cada uno de los tres motores, Figura A1.1c.  

 

La tarjeta PCL-839 se comunica con los programas de medición a través de las librerías 

PROG839.EXE y PCL839.H escritos en  Lenguaje C (Turbo C++ versión 3.0 ®, Borland 

International, 1992). El Diagrama de bloques se muestra en la Figura A2.2. 

             

 

 

 

 

Figura A2.1. a) Tarjeta PCL839, b) Tarjeta de 
comunicación  y c) Motores de movimiento. 
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839

 

 

 

Comunicación a través de 
librerías escritas en lenguaje C

Comunicación a través de 
librerías escritas en lenguaje C

Figura A2.2. Diagrama de bloques de la 
comunicación entre la PC y los motores del 
Goniómetro 

Comunicación a través de 
en lenguaje C 

Comunicación a través de 
s en lenguaje C 

Diagrama de bloques de la 
comunicación entre la PC y los motores del 



 

 

ANEXO 3. FIGURAS 3D DE LAS FPG.

 

En esta sección se muestran las Figuras de Polos Generalizadas en tres dimensiones, las 
Figuras no están todas en la misma orientación con la finalidad de mejorar 
propiedad y no se produzcan solapamientos
tiene valores positivos y negativos de las propiedades como es el caso de los 
desplazamientos de los máximos. Los programas de textura normalmente solo pueden 
dibujar valores positivos (densidad de polos).

 

 

 

 

Figura A3.1 Figura de Polos
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. FIGURAS 3D DE LAS FPG.

En esta sección se muestran las Figuras de Polos Generalizadas en tres dimensiones, las 
Figuras no están todas en la misma orientación con la finalidad de mejorar visión 

y no se produzcan solapamientos. Estos gráficos son fundamentales cuando se 
tiene valores positivos y negativos de las propiedades como es el caso de los 
desplazamientos de los máximos. Los programas de textura normalmente solo pueden 
dibujar valores positivos (densidad de polos). 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Eta para la reflexión (111) del 

Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

. FIGURAS 3D DE LAS FPG. 

En esta sección se muestran las Figuras de Polos Generalizadas en tres dimensiones, las 
visión de cada 

Estos gráficos son fundamentales cuando se 
tiene valores positivos y negativos de las propiedades como es el caso de los 
desplazamientos de los máximos. Los programas de textura normalmente solo pueden 

 

en 3D de Eta para la reflexión (111) del 
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Figura A3.2 Figura de Polos 

Figura A3.3. Figura de Polos 
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de Polos Generalizada en 3D de Eta para la reflexión (200) del 

Fe-50%Ni. 

de Polos Generalizada en 3D de Eta para la reflexión (220) del 

Fe-50%Ni. 

 

en 3D de Eta para la reflexión (200) del 

 

reflexión (220) del 



 

 

Figura A3.4. Figura de Polos 

 

Figura A3.5. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de FWHM para la reflexión (111) 

del Fe-50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de FWHM para la reflexión (200) 

del Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

 

en 3D de FWHM para la reflexión (111) 

 

en 3D de FWHM para la reflexión (200) 
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Figura A3.6. Figura de Polos en 3D de FWHM para la reflexión (220) del FeNi.

 

Figura A3.7. Figura de Polos 
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Figura de Polos en 3D de FWHM para la reflexión (220) del FeNi.

Figura de Polos Generalizada en 3D de Intensidades para la reflexión 

(111) del Fe-50%Ni. 

 

Figura de Polos en 3D de FWHM para la reflexión (220) del FeNi. 

 

en 3D de Intensidades para la reflexión 



 

 

Figura A3.8. Figura de Polos en 3D de Intensidades para la reflexión (200) del Fe

Figura A3.9. Figura de Polos 
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Figura de Polos en 3D de Intensidades para la reflexión (200) del Fe

50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada  en 3D de Intensidades para la reflexión 

(220) del Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

 

Figura de Polos en 3D de Intensidades para la reflexión (200) del Fe-

 

en 3D de Intensidades para la reflexión 
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Figura A3.10. Figura de Polos 

 

Figura A3.11. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de Posiciones para la 

(111) del Fe-50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Posiciones para la reflexión 

(200) del Fe-50%Ni. 

 

en 3D de Posiciones para la reflexión 

 

en 3D de Posiciones para la reflexión 



 

 

Figura A3.12. Figura de Polos 

 

Figura A3.13. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de Posiciones para la reflexión 

(220) del Fe-50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Tamaño de Cristalito para

reflexión (111) del Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

 

en 3D de Posiciones para la reflexión 

 

en 3D de Tamaño de Cristalito para la 



Anexo 3. F iguras 3D  de las FPG  

 

Figura A3.14. Figura de Polos 

Figura A3.15. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de Tamaño de Cristalito para la 

reflexión (200) del Fe50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Tamaño de Cristalito para la 

reflexión (220) del Fe-50%Ni. 

 

en 3D de Tamaño de Cristalito para la 

 

en 3D de Tamaño de Cristalito para la 



 

 

Figura A3.16. Figura de Polos 

 

Figura A3.17. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de ∆d/d para la reflexi

del Fe-50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de ∆d/d para la reflexi

del Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

 

d/d para la reflexión (111) 

 

d/d para la reflexión (200) 
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Figura A3.18. Figura de Polos 

Figura A3.19. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de ∆d/d para la reflexi

del Fe-50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Smsls para la reflexión (111) 

del Fe-50%Ni. 

 

d/d para la reflexión (220) 

 

en 3D de Smsls para la reflexión (111) 



 

 

Figura A3.20. Figura de Polos 

Figura A3.21. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de Smsls para la reflexión (200) 

del Fe-50%Ni. 

 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Smsls para la reflexión (220) 

del Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

 

en 3D de Smsls para la reflexión (200) 

 

en 3D de Smsls para la reflexión (220) 



Anexo 3. F iguras 3D  de las FPG  

 

Figura A3.22. Figura de Polos 

Figura A3.23. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de Emsls para la reflexión (111) 

del Fe-50%Ni. 

Figura de Polos Generalizada en 3D de Emsls para la reflexión (200) 

del Fe-50%Ni. 

  

en 3D de Emsls para la reflexión (111) 

 

para la reflexión (200) 



 

 

Figura A3.24. Figura de Polos 
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Figura de Polos Generalizada en 3D de Emsls para la reflexión (220) 

del Fe-50%Ni. 

Figuras 3D  de las FPG  

 

en 3D de Emsls para la reflexión (220) 



 

ANEXO 4. ODF Y SEDF DEL FE
En esta sección se muestran las ODF y SEDF del Fe
energía almacenada para los componentes 

 

 

ODF  

SEDF 

Figura A4.1. ODF y SEDF para 
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. ODF Y SEDF DEL FE-50%NI
En esta sección se muestran las ODF y SEDF del Fe-50%Ni, donde se puede observar la 

los componentes de textura en los todos los cortes 	

ODF y SEDF para φ2 = 00                                                                        

������
�	��	�� ������
�	�	��� 

OD F y SED F del Fe-50% N i 

50%NI 
50%Ni, donde se puede observar la 

	�. 
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Figura A4.2. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.3. ODF y SEDF para 

50% N i 
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ODF y SEDF para φ2 = 50 

ODF y SEDF para φ2 = 100 

 

 

 

 

 



 

ODF 

SEDF 

Figura A4.4. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.5. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 150 

ODF y SEDF para φ2 = 200  
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OD F y SED F del Fe-50% N i 
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Figura A4.6. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.7. ODF y SEDF para 
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50% N i 
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ODF y SEDF para φ2 = 250 

ODF y SEDF para φ2 = 300 

��
�	��	�� ��
�����
�����	�	��� 

 

 

 

 

�
	�	��� 



 

ODF 

SEDF 

Figura A4.8. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.9. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 350 

ODF y SEDF para φ2 = 400 

�
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OD F y SED F del Fe-50% N i 
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Figura A4.10. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.11. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 450 

ODF y SEDF para φ2 = 500 
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Figura A4.12. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.13. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 550 

ODF y SEDF para φ2 = 600 
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OD F y SED F del Fe-50% N i 
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Figura A4.14. ODF y SEDF para 
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Figura A4.15. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 650 

ODF y SEDF para φ2 = 700 
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Figura A4.16. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.17. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 750 

ODF y SEDF para φ2 = 800 

OD F y SED F del Fe-50% N i 

 

 

 

 



Anexo 4. OD F y SED F del Fe-50% N i

 

 

ODF 

SEDF 

Figura A4.18. ODF y SEDF para 

ODF 

SEDF 

Figura A4.19. ODF y SEDF para 
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ODF y SEDF para φ2 = 850 

ODF y SEDF para φ2 = 900 
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Mendoza-León, R. Penelle, Memorias de la XVI Reunión Nacional Académica de 
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Mapas de EBSD (usando contraste por orientación)

de secciones completas de las láminas.

En un material deformado, una fracción de la energía utilizada
(entre 1 y 10%) es almacenada en forma de dislocaciones y defectos
en la red.
Usualmente la estructura final de las dislocaciones de un trabajo en
frío es heterogénea. Su energía total es aproximadamente la suma
de los siguientes términos:

Dónde:

Existen dos métodos principales para medir la energía almacenada,
los globales y los locales.
Los globales como la calorimetría diferencial miden la energía pero
no especifican a que componentes microestructural están ligadas.
Los locales como los rayos x, los patrones de EBSD, las mediciones
de microdureza asocian las mediciones a diferentes componentes
microestructurales.
Estos últimos métodos son los mas útiles para el estudio de la
cinética en procesos como la recristalización ya que la energía
almacenada es diferente para granos con diferente orientación.
Esta energía almacenada es la fuente que provee todos los cambios
de propiedades que son típicos de los metales deformados y que es
la fuerza motriz para la recristalización.
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No se tiene una ecuación que relacione de forma directa la
energía almacenada y la dureza, sin embargo, se tiene una
relación directamente proporcional entre la dureza y la densidad
de dislocaciones, y entre la densidad de dislocaciones y la energía
almacenada.
Así, muchos autores utilizan la microdureza como una
aproximación de la densidad de dislocaciones Hv=3σ0+3αµbρ1/2 y
posteriormente está se utiliza en la ecuación de Wilkens quien
propuso la siguiente ecuación.

dónde:
k: factor de energía de un tipo de dislocación
dado (tornillo o borde).
b: Magnitud del vector de Burgers.
ρ: densidad de dislocaciones
Re y r0: radios de corte interno y externos respectivamente

La ecuación de Wilkens es la multiplicación de la energía de una
dislocación por la densidad de dislocaciones.
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Estudio de la Microdureza de una aleación Fe-3%Si en relación con la orientación 
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RESULTADOS

Tabla de composición química en % peso

�La dureza es mayor en los estados deformados B y D

�La dureza es mayor para la fibra gamma que para la alfa

�La relación entre las durezas de las componentes es muy semejante e independiente
del tratamiento

CONCLUSIONES
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Fotos y datos obtenidos de Microdureza para las  fibras α y γ de  Fe-3%Si

Tabla de valores de la Microdureza 
de las fibras α y γ de Fe-Si

Los mapas de EBSD muestran la distribución de las diferentes orientaciones cristalográficas en los diferentes
tratamientos termomecánicos.

Las imágenes de ODF, muestran los diferentes componentes de textura presentes en los tratamientos
termomecánicos

De las figuras se puede apreciar que la apariencia de la superficie de las fibras α es mas suave que la de las fibras γ.

Los valores de la dureza en las fibras α son menores en una razón de 1.3 a las fibras γ, estos valores son cercanos a
los reportados por Borbély y colaboradores que reportan una razón de dureza entre la fibra α y γ de 1.8 en aceros
bajo carbono.

Los valores de dureza son mayores en el caso de los tratamientos de deformación en frío como se puede observar en
la gráfica.
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Fe-3%Si

Fibra Alpha Fibra Gamma

                          A                    B                    C                    D                    E 

Tratamiento Alpha (Hv) Gamma (Hv) Hv(γ)/Hv(α) 
Laminado en caliente 241 277 1.15 

Laminado en frío (60%) 338 399 1.18 
recocido (850 °C 40 seg.) 313 384 1.23 
Lamiando en frío (70%) 340 407 1.19 
recocido (830  °C 4min) 236 273 1.16 
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Anisotropic polycrystalline materials (bulk and thin films) show microstructural features that affect their properties, such grain and subgrain sizes, lattice deformations, crystallographic texture, phase
volumes, etc. Subgrain size (crystallite size, coherent diffraction domain, etc.) and microstrain have been widely studied by X-Ray Diffraction, but in general, theses studies do not consider the anisotropy
of the polycrystals (which are assumed non-textured polycrystals).
Two approaches have been used to handle this problem, the first is known as Combined Analysis (CA) and the second Generalized Pole Figures (GPF). The main difference between them is experimental
rather than conceptual. The first approach uses complete diffraction patterns, measured for a set of polar and azimuthal angles (Euler goniometer), which are processed either by a Whole Pattern Fitting
or by Rietveld method considering texture, crystallite size, etc. In the second approach, measurements of profiles from individual peaks (not overlapping) are made for different polar and azimuthal angles

INTRODUCTION

The GPF have been used to study the stored energy produced in deformed metals and alloys, but essentially neutrons diffraction has been used for these measurements, where defocusing is absent. The
stored energy is the driving force of recrystallization, and the Stored Energy Distribution Function (SEDF), (obtained from the GPF of stored energy), is used in the simulation of the recrystallization
processes such as for the study of the deformed processes.

AIM OF THIS WORK AND EXPERIMENTAL SETTINGS
-Implement the technique for GPF measuring, software
for data processing and measuring was developped for GPF
in a FeNi alloy.
pV profile peak function was used. Integral breadth
wascalculated from Full Width at Half Maximum (H) and
the mixing parameter (η). the profile peak was fitted
with a pseudo-Voigt peak shape function.
The calculated Gaussian and Lorentzian (Cauchy) Integral
Breadths, were used to carry out instrumental corrections
according to Two Stages Method.( single line approach)
Gaussian component-> microstrain
Lorentzian component -> crystallite size
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The GPF of the stored energy is calculated using
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RESULTS

a) b) c)

CA-Combined Analysis
-a sensitive position detector is used to cover a
wide range of the pattern, INEL PSC 120 or PSC
590.
-Advantage: To analyze complex patterns, with
many peaks with overlapping ->deconvolution.

GPF
-A scintillation detector is employed
-For substances with few peaks (metals and alloys).
-consumes less time in conventional diffractometers.
-Disadvantages: zones in the GPF with indeterminate intensity
values are not taken in account, this means that their values are
only reliable for the fundamental components of the texture.
-Peak deconvolution is not possible in this approach.

�Generalized Pole Figures methodology was implemented and used to measure a 
48%wt Ni-0.5%wt Mn-Fe sheet.
�The existence of orthorhombic sample symmetry in Pole Figures for the 
Intensity does not necessary implies that other magnitudes, like store energy or 
crystallite size have this sample symmetry.

CONCLUSIONS

a) b) c)

a) b)

Figure 4 GPF corresponding to peak shift (111) plane,
plotting magnitude: Δd/d x10000. Irregular changes of peak
position is observed, unlike in the Perlovich work were
regular behavior around the texture peak is present.

Figure 5. GPF for crystallite size (Å) for (111)
plane, the maximum value is 160 Å. The GPF do not
have orthorhombic sample symmetry, but a triclinic
sample symmetry. The values in the upper part
Texture components {112}<11-1>, {123}<6-43>,
{231}<3-46>) have larger crystallite size values
than those of the lower part (Texture components
{112}<-1-11>, {213}<-3-64>, {231}<-34-6>).

The fact that the sample has orthorhombic sample symmetry in the intensity but not in
the other magnitudes (crystallite size and stored energy) is remarkable. For instance,
many measurements have been done only in the first quadrant of the pole figures,
assuming that “if orthorhombic sample symmetry exists in the intensity pole figure, the
same is going to happen in the other magnitudes”. This assumption implies an
underestimation or overestimation of the measurement values.

Figure 2. Instrumental functions obtained. Corresponds to: a) the diffraction peak shift, b) to Full Width at Half Maximum and c) Mixing parameter (eta-η)
for the pseudo-Voigt, all depending on the polar angle, for (111) planes. In the case of peak shift (a) exists a zero-shift, but not a great dispersion of the
values around the mean value (which a fair adjustment between axes). The FWHM plot (b) shows that the defocusing is significant for values greater than
50° in polar angle. The Eta (η) is the most sensitive variable judging by the great dispersion values. Values throughout all the range of the polar angle are
close to zero, involve a Gaussian behavior, this being more marked as the polar angle increases.

Figure 1. Crystallographic Texture.
Incomplete Pole Figures (IPF) (0º
≤α≤ 75º, 0º ≤β≤ 360º) measured
with a fixed position detector (2θ)
corresponding to the (111) Miller
Planes. Cu type texture was
obtained in this sample.

Figures 3 GPF (Intensity) from
(111) plane obtained using the
select angles (α, β), in good
agreement with the
conventional IPF from texture
(Figure 1, main values) and
they show a clear orthorhombic
sample symmetry.

Figure 7. GPF of stored energy (J/mol) for
(111) planes. A result similar to the one
obtained in crystallite size in the same that
it does not show orthorhombic sample
symmetry.

Figure 6 a) and b) the ideal components for
copper {112}<11-1> and {112}<-1-11> are
shown from this figures, there is not
equivalence between components in Figure 5.



137-Figuras de Polos Generalizadas y Energía almacenada de una aleación Fe-50%Ni 
deformada en frío 90%

La medición de la energía almacenada se ha realizado según dos grupos de técnicas, las que miden la energía almacenada globalmente (sin importar aspectos locales
como orientación de los granos, etc.) y métodos locales (donde se tiene en cuenta la orientaciones de los granos, su distribución espacial etc.) [2,3]. Los valores de
la energía almacenada medidas mediante métodos locales como Difracción de Rayos-X, (DRX), Patrones de Electrones Retrodispersados en un Microscopía
Electrónica de Barrido, (EBSD-MEB) o Microscopía electrónica de Trasmisión, (TEM) son utilizados en el estudio del proceso de recristalización, donde es una de
las magnitudes fundamentales en la simulación por computadora de este proceso.

En el presente trabajo se ha enfocado a medir esta energía almacenada mediante DRX utilizando la metodología de las Figuras de Polos Generalizadas (FPG), las
cuales nos permiten el estudio microestrucutral de los policristales anisótropos micro y nanoestrucutrados. Las FPG consisten en la representación espacial de una
propiedad física anisotrópicas en función de las direcciones en el espacio de la muestra , donde α y β son las coordenadas angulares de la dirección
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CONCLUSIONES

Figura 4.ODF (Izq.) y SEDF (Der.) para φ2 = 00, φ2 = 450 y φ2 = 600

del Fe-50%Ni, Isolíneas 30, 25 20, 15, 10, 5, 1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 
20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente

Figura 1.FPG del tamaño de Cristalito de 
un Fe-50%Ni.

Figura 2. FPG de Energía Almacenada del Fe-
50%Ni.

Tabla 1.Energía Almacenada de los principales 
componentes de textura de un Fe-50%Ni

Componente de Textura Símbolo 
Energía Almacenada 

[J/mol] 

Brass1 {011}<-2-11>  37 

Brass2 {011}<2-11>  13 

Cobre1 {112}<11-1>  80 

Cobre2 {112}<-1-11>    15 

S1{213}<36-4>  60 

S3{213}<-3-64>  10 

 

Figura 3. FPG del corrimiento 
de los picos ( Izq. FPG en 2D, 

Der. FPG en 3D.

Este es el primer trabajo realizado para obtener FPG sin imposición la simetría
ortorrómbica de muestra a las FPG y a la SEDF. En las FPG´s obtenidas se
observa que no hay una simetría ortorrómbica de las FPG, esta característica es
resultado de la anisotropía del Fe-50%Ni y de la simetría de las diferentes
propiedades microestructurales.
Los modelos utilizados en cálculo del Módulo Young y la razón de Poisson
proporcionan más de una ecuación, a lo que se une a que en la literatura se
encuentra más de un valor para los coeficientes de la elasticidad (Compliance)
utilizado en estos modelos esto unido al problema del cálculo de la constante de
normalización trae como consecuencia de que solo es posible una comparación de
valores relativos de las SEDF obtenidos en este trabajo con los valores de las
SEDF reportados en la literatura, obteniéndose un buen acuerdo en la
comparación global.
En la Fig.4 se observa que la componente con mayor energía almacenada es la
Cobre1, seguido de la componente S1. En la Tabla I se reportan los valores de
energía almacenada para los principales componentes de textura del Fe-50%Ni.

Las conclusiones de este trabajo se resumen en los siguientes
puntos:
�Se puso a punto la metodología de medición de las FGP y el
cálculo de la SEDF.
�Se obtubo una diferencia en la simetría de las ODF y SEDF.
La simetría de la SEDF no corresponde con una simetría
ortorrómbica de muestra como si lo hace la ODF. Resultados
similares se obtienen entre la FPG y las FP.
�Se encontró que la componente de Cobre1 es la que tiene
mayor energía. Esto es congruente con resultados reportados
en la literatura.
�Entre las dos componentes que conforman la componente
Brass, una de ellas tiene mayor energía.
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ABSTRACT 
Properties of anisotropic polycrystalline materials are related to microstructure and structural features, such as 
grain and subgrain sizes, lattice deformations and crystal texture, etc.. Generalized Pole Figures (GPF) are an 
attempt to extend the measurement of magnitudes as subgrain size (crystallite size, diffraction coherent domain, 
etc.) and microstrain for anisotropic materials. The GPF have been used to study the stored energy, a key factor 
for different processes, as recrystallisation. In this work, the technique for measuring GPF (measurements and 
software) was implemented and applied to the study metal alloys. Microestructural characterization and GPF of 
texture, crystallite size, stored energy, diffraction peak shift, (among others) have been obtained.  
 
Keywords: Texture; Generalized Pole Figures, X-Ray.  

 
RESUMEN 
Las propiedades de los materiales policristalinos anisótropos están relacionadas con aspectos estructurales y 
microestructurales de los mismos. Magnitudes como el tamaño de grano, el tamaño de subgrano, las 
deformaciones en la red, la textura cristalográfica, etc. son ejemplo de algunas de estas. Las Figuras de Polos 
Generalizadas (GPF) son un intento por extender la medición de magnitudes como el tamaño de subgrano 
(tamaño de cristalito, dominio coherente de difracción, etc.) y las microdeformaciones a materiales anisótropos. 
Las GPF han sido utilizadas en el estudio de la energía almacenada, factor clave de diferentes procesos, como es 
la recristalización. En el presente trabajo se implementó la técnica de medición de GPF (mediciones y software) 
aplicándola al estudio de aleaciones metálicas. Se obtuvieron GPF de textura, de tamaño de cristalito, de energía 
almacenada, corrimiento de posiciones de los máximos de difracción, etc. 
 
Palabras clave: Textura, Figura de Polos Generalizadas, Difracción de Rayos-X, Anisotropía,  
 
PACS:81.40.Ef ( Texture. materials treatment effects on.), PACS:61.72.-y (Microstructure.Crystals.), PACS: 
61.05.cp (Diffraction x-ray.), PACS :81.05.Xj (Anisotopic media) 

 

I. INTRODUCTION 

 
Anisotropic polycrystalline materials (bulk and thin 

films) show microstructural features that affect their 
properties, such grain and subgrain sizes, lattice 
deformations, crystallographic texture, phase volumes, etc. 
Subgrain size (crystallite size, coherent diffraction domain, 
etc.) and microstrain have been widely studied by X-Ray 

Diffraction, but in general, theses studies do not consider the 
anisotropy of the polycrystals (which are assumed non-
textured polycrystals). 

Two approaches have been used to handle this 
problem, the first is known as Combined Analysis (CA) [1-
7] and the second Generalized Pole Figures (GPF) [8-11]. 
The main difference between them is experimental rather 
than conceptual. The first approach uses complete diffraction 



patterns, measured for a set of polar and azimuthal angles 
(Euler goniometer), which are processed either by a Whole 
Pattern Fitting or by Rietveld method [12-14] considering 
texture, crystallite size, etc. In the second approach, 
measurements of profiles from individual peaks (not 
overlapping) are made for different polar and azimuthal 
angles. 

The first approach consumes large measurement times, 
unless a sensitive position detector is used to cover a wide 
range of the pattern, with an acceptable resolution (INEL 
PSC 120 or PSC 590 [15]). This approach has the great 
advantage of being able to analyze complex patterns, with 
many peaks, that can be deconvolutioned. The second 
approach is suitable to substances with few peaks (metals 
and alloys). This approach, consumes less time in 
diffractometers without position sensitive detectors (such as 
scintillation detectors), but it has disadvantages of having 
zones in the GPF with indeterminate intensity values (zones 
where it is not possible to measure peak profiles, due to low 
peak intensity [16]), this means that their values are only 
reliable for the fundamental components of the texture [17]. 
Peak deconvoluting is not possible in this approach. 

The GPF have been used to study the stored energy 
produced in deformed metals and alloys [18-22], but 
essentially neutrons diffraction has been used for these 
measurements, where defocusing is absent. The stored 
energy is the driving force of recrystallization, and the 
Stored Energy Distribution Function (SEDF), (obtained from 
the GPF of stored energy), is used in the simulation of the 
recrystallization processes [23-27]. GPF have also been used 
for the study of the deformed materials [28-30]. 

The work attempts to implement the technique for GPF 
measuring, by developing the software for data processing 
and measuring the GPF in a FeNi alloy. The results obtained 
are GPF of peak shift, crystallite size and stored energy. 

A pseudo-Voigt peak shape function was employed 
[31-32] for the profile fitting, from the Full Width at Half 
Maximum (H) and the mixing parameter (η) of the peak, the 
Gaussian and Lorentzian (Cauchy) Integral Breadths were 
calculated. They were used to carry out instrumental 
corrections according to Two Stages Method [33, 12]. The 
Gaussian and Lorentzian components of physical profile are 
related to microstrain and crystallite size respectively, 
according to the Single Line Method [34-35]. 

The GPF of the stored energy is calculated using [18, 
36]: 
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where:  
Ehkl(α,β) → Energy Density associated to the planes (hkl) for 

the polar α and azimuthal β angles 
Vmol → Molar volume  
Yhkl →    Anisotropic Young module. 
γhkl  → Anisotropic Poisson coefficient. 
ξmax →  Maximum deformation 
 

The anisotropic Young module and the Poisson 
coefficient were calculated using the formulas of Ceretti [37] 
and the data reported in [38-40]. 

Instrumental Functions (IF) in order to correct the 
effects of peak shift (product of the misalignment and 
misadjustment of the different rotation axes), Full Width at 
Half Maximum (H-FWHM, product of the defocusing), etc. 
were obtained. IF were determinated by adjusting the 
experimental data with a polynomials depending on the polar 
angle as follows (2). 
 

����� = ∑  �!�"
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where: 
Hinst → Instrumental Full Width at Half Maximum. 
α →      Polar Angle (degree). 

 
Similar expressions were used for the other 

instrumental functions (since measurements were made in 
the surroundings of a 2θ position (single line), the 
instrumental functions depend only on the polar angle). 
 
II MATERIALS AND METHODS 

 
A 90% cold rolled sheet with a composition of 48%wt 

Ni-0.5%wt Mn-Fe with γ phase (fcc) structure and Copper 
type texture was used.  

The measurements of GPF were made in a PHILIPS 
texture goniometer, model PW1078-25, with a MoKα 
radiation source, modified in order to make θ-2θ scannings 
for different polar and azimuthal angles [41]. 

Programs Standarg and MeteFPG2 in C language 
were developed to control texture goniometer for 
instrumental functions measurements and  θ-2θ scanning for 
selected polar and azimuthal angles (the values greater than 
1% of the maximum peak intensity were only considered) 
for each texture pole figure. 

Instrumental corrections were carried out using a Ni 
Standard tablet (position, profile width and mixing 
parameter) prepared from Ni powder (Alfa-Aesar 99% 
purity) annealed under isothermal treatment 5h at 650°C in 
H2 atmosphere in order to remove for microstrain and 
crystallite size effects. The quality of the standard was 
evaluated using LaB6 NIST standard (SRM 660a) in a D500 
Bruker diffractometer with CoKα radiation source.  

The data were processed using the programs: 
Young-anis.nb→:  Calculation of the Young Module and 

Poisson Coefficient. 
FPG-Correction .nb→ Calculation of the Instrumental 
                                 Functions. 
Measure Selection angles from PF texture-tri.nb → 

Selection of the polar and azimuthals angles to 
measure using Incomplete Pole Figures from Texture. 

GPF-Obtaining-Correction.nb→ To obtain an 
instrumentally corrected GPF. 

GPF-Complete-tri.nb→ Completes the GPF with values 
corresponding to the polar and azimuthal angles not 



measured. Output files with the LABOTEX [42] and 
BEARTEX [43] programs formats are also obtained 
(in order to perform calculations of distributions 
functions). 

This software was developed in Mathematica 5.1 [44]. 
For profile peak fitting Fullprof software [31] was employed. 
 
III RESULTS AND DISCUSSION 
 

Figure 1 shows the texture Incomplete Pole Figures 
(IPF) (00 

≤ α ≤ 750, 00 ≤ β ≤ 3600) measured with a fixed 
position detector (2θ) corresponding to the (111) Miller 
planes. A wide detector slits was employed to capture the 
entire peak. 

 
Figure 1. Incompletes Pole Figures (111) from cold rolling 

FeNi. 
Cu type texture was obtained in this sample. 
From these IPF, the value of the polar and azimuthal 

angles (where the intensity is greater than 0.01x from peak 
maximum intensity) were selected. 

Figure 2 shows three instrumental functions obtained. 
Corresponds to: a) the diffraction peak shift, b) to Full Width 
at Half Maximum and c) to mixing parameter (eta-η) for the 
pseudo-Voigt, all depending on the polar angle, for (111) 
planes. 

In the case of peak shift, Figure 2 a) exists a shift from 
zero, but not a great dispersion of the values around the 
mean value (which a fair adjustment between axes).  

 

 
 

 

 
 

Figure 2. Instrumental Functions for (111) Ni standard. 
 

The FWHM plot Figure 2 b) shows that the defocusing 
is significant for values greater than 50° in polar angle. The 
Eta (mixing parameter), Figure 2 c), is the most sensitive 
variable judging by the great dispersion values. Values 
throughout all the range of the polar angle are close to zero, 
involve a Gaussian behavior, this being more marked as the 
polar angle increases. 

 
 

Figure 3. Generalized Pole Figures (111) (Intensity values divide 
by 100) from cold rolling FeNi 

 
Figures 3 shows the GPF (Intensity) from (111) 

obtained using the select angles (α, β), in good agreement 
with the conventional IPF from texture (Figure 1), for the 

a) 

b) 

c) 



main values and validate the excellent performance of 
MeteFPG2 software. 

Another important feature in both figures (Figure 1 and 
Figure 3) is that they show clear orthorhombic sample 
symmetry. 

 

 
 

Figure 4. Generalized Pole Figures (111) for peak displacement 
(∆d/d x 10000) from cold rolling FeNi 

 
Figure 4 shows the GPF corresponding to peak shift for 

Miller indices (111), the plotting magnitude is: ∆d/d x10000. 
Irregular changes of peak position is observed, unlike in the 
Perlovich papers [8-10] were regular behavior around the 
texture peak is present. 

 

 
Figure 5. Generalized Pole Figures (111) for crystallite size (Å) 

from cold rolling FeNi 
 
Figure 5 shows the GPF for crystallite size, for (111). 

The maximum value is 160 Å. The GPF do not have 
orthorhombic sample symmetry, but triclinic sample 
symmetry is obvious. The values in the upper part Figure 5 
(Texture components {112}<11-1>, {123}<6-43>, {231}<3-
46>) have larger crystallite size values than those of the 
lower part of Figure 5 (Texture components {112}<-1-11>, 
{213}<-3-64>, {231}<-34-6>). 

 

 

 
Figure 6. Ideal Copper texture components in triclinic sample 

symmetry for (111) PF a) {112}<11-1> b) {112}<-1-11>. 
 
In Figure 6 a) and b), the ideal components for copper 

{112}<11-1> and {112}<-1-11> are shown from this 
figures, it is clear that there is no equivalence between 
components in Figure 5. 

Figure 7 shows the GPF of stored energy (J/mol) for 
(111) planes. A result similar to the one obtained in 
crystallite size, that it does not show orthorhombic sample 
symmetry. 

 

 
Figure 7. Generalized Pole Figure (111) for Stored Energy (J/mol). 

 
The fact that the sample has orthorhombic sample 

symmetry in the intensity but not in the other magnitudes 
(crystallite size and stored energies) is remarkable. For 

a) a) 
b) 



instance, many measurements have been done only in the 
first quadrant of the pole figures, assuming that “if 
orthorhombic sample symmetry exists in the intensity pole 
figure, the same is going to happen in the other magnitudes”. 
This assumption implies an underestimation or 
overestimation of the measurement values. 

 
IV-CONCLUSIONS 
 

1. Generalized Pole Figures methodology was 
implemented and used to measure a 48%wt Ni-0.5%wt Mn-
Fe sheet. 

2. The existence of orthorhombic sample symmetry in 
the Intensity Pole Figure does not necessary implied that 
other magnitudes, like store energy or crystallite size have 
this sample symmetry. 
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Abstract. Anisotropy of physical and mechanical properties of textured polycrystalline materials 
strongly depends on microstructural characteristics, such as subgrain sizes, lattice deformations, etc. 
Generalized Pole Figures (GPF) [1] are an attempt to estimate the anisotropy of these properties; so, 
the energy stored during plastic deformation is a key parameter in primary recrystallization. 
In this work, the technique to measure GPF (measurements and software) was implemented for X-
Ray diffraction and applied to study of property anisotropy of a Fe50%Ni alloy. 
GPF’s of texture, crystallite size, stored energy and diffraction peak shift, (among others) have been 
characterized. The Full Width at Half Maximum (FWHM) of obtained instrumental functions 
shows that defocusing is significant for polar angle higher than 50°. The mixing parameter of the 
pseudo-Voigt function using in fitting, presents important dispersions. 
 
Introduction 
 
Anisotropic polycrystalline materials (bulk and thin films) show microstructural parameters that 
affect their properties, i.e. grain and subgrain size, lattice deformations, crystallographic texture, 
presence of different phase, etc. Subgrain size (crystallite size, coherent diffraction domain, etc.) 
and microstrain have been widely studied by X-Ray diffraction, but in general, theses studies do not 
consider the case of textured materials. 
Two approaches have been used to tackle this problem, the first is known as Combined Analysis 
(CA) [2] and the second Generalized Pole Figures (GPF) [1]. The difference between them is more 
experimental than conceptual. The first approach uses complete diffraction patterns, measured for a 
set of polar and azimuthal angles (Euler goniometer) which are fitting either by Whole Pattern 
Fitting or by Rietveld method [3] taking into account texture, crystallite size, etc. In the second 
approach, measurements of profiles from individual peaks (no overlap) are carried out for different 
polar and azimuthal angles. 
The GPF approach has disadvantages to present domains where it is impossible to estimate peak 
profiles because of their low intensity [4]), which means that their values are only consistent 
reliable for the main texture components [5]. 
The GPF were characterized by neutron diffraction to estimate stored energy of deformed metals 
and alloys [6, 7]. Stored Energy Distribution Function (SEDF) (calculated from the GPF of stored 
energy), was used in the simulation of the primary recrystallization [8, 9]. 
The goal of the present work was to implement GPF technique in Fe-Ni alloys and develop the 
software for data processing. The obtained results are GPF of peak shift, crystallite size, stored 
energy and SEDF. 
A pseudo-Voigt peak shape function was employed [10] for the profile fitting from the Full Width 
at Half Maximum (H) and the mixing parameter (η) of the peak; the gaussian and lorentzian 
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(Cauchy) integral breadths were calculated. They were used to carry out instrumental corrections 
according to the Two Stages Method [11]. The gaussian and lorentzian components of physical 
profile are respectively related to microstrains and crystallite sizes, according to the Single Line 
Method [12]. The energy GPF is determinate using Stibitz formula [13]. The Young modulus and 
the Poisson coefficient used in Stibitz formula were calculated by [14] and the data are reported in 
[15]. 
Instrumental Functions (IF) were obtained by adjusting the experimental data with a polynomial 
function depending on the polar angle. 
 
Material and methods 
 
The sample was removed from the sheet surface of a Fe50%Ni alloy after a 90% cold rolling. This 
alloy presents a FCC structure and Copper type texture.  
The measurements of GPF were performed with a PHILIPS texture goniometer, using the λKαMo 
radiation, modified in order to perform θ-2θ scans. 
Instrumental corrections were carried out using a Ni standard sample prepared with a Ni powder 
(Alfa-Aesar 99% purity) annealed 5h at 650°C in H2. 
One set of programs FPG-SEDF [16] was developed to process the data and drive the goniometer. 
The Fullprof software [10] was used to fit peak profiles. The texture functions were calculated using 
the Labotex [17] software. 
 
Results and discussion 
 
Fig. 1 shows the incomplete GPF of the peak shifts: (∆d/d x10000) corresponding to the {220} 
reflection (00 

≤ α ≤ 750, 00 ≤ β ≤ 3600), negative and positive peak shifts brought to the fore are 
similar to those observed by Perlovich [1]. 
Fig. 2 a) presents the {111} pole figure recalculated with triclinic symmetry, it shows orthorhombic 
sample symmetry. Fig. 2b) shows GPF for crystallite size. The maximum value is 1500 Å. Fig 2c) 
is the root mean square of local strain. Let us remark that GPF of crystallite size and local strain do 
not show orthorhombic sample symmetry. The values of the crystallite size in the upper part of the 
GPF Fig 2b) (Texture components {112}<11-1>T, {123}<6-43>T, {231}<3-46>T where T subscript 
means that the sample symmetry is triclinic ) have crystallite size values lower than those of the 
lower part of the GPF Fig 2b) (Texture components {112}<-1-11>T, {213}<-3-64>T, {231}<-34-
6>T). The opposite results are shown Fig 2 c) where the higher values are observed in the upper part 
of the pole figure. These behaviors are in agreement with analysis of random samples (RS), in RS 
case, higher is the crystalline perfection, higher is the crystallite size and lower microdeformation 
values (lower crystalline perfection implied lower crystallite size and great deformation). 
The values for the different texture components related to SEDF are Brass 1 {011}<-2-11>T ≈ 37 
[J/mol], Brass 2 {011}<2-11>T ≈ 13 [J/mol], Copper 1 {112}<11-1>T ≈ 80 [J/mol], Copper 2 
{112}<-1-11>T ≈ 15[J/mol], S1 {213}<36-4>T ≈ 60[J/mol] and S3 {213}<-3-64>T≈ 10[J/mol]. The 
stored energy values vary about a factor 3 to 6. The denomination 1, 2, 3 is used to remind the 
differences between components in triclinic sample symmetry (T). These differences can have a 
very important influence in the recrystallization kinetics. 
The different errors (sampling, optics quality, counts statistical, domains where it is impossible to 
estimate peak profiles, normalization problem product of using the classical software designed for 
resolve the classical texture problems) in all measurements and calculations only permit a relative 
comparison between SEDF of components in one measurement, so that absolute comparisons are 
not possible. The results are close to those obtained by Branger et al. [6]. The differences are due to 
the measurements which are realized at the sample surface in this work contrary to those of Branger 
et al who used bulk samples were studied in transmission by neutron diffraction and using only one 
quadrate of the pole figures. 
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Fig. 1 Incomplete {220} Generalized Pole Figures ∆d/d x 10 000 of peak shift in cold rolled 

Fe50%Ni. Isolines 200, 80, 60,-20,-40,-60,-80,-100 
 

 

 
Fig. 2 {111} a) Texture PF b) Crystallite Size GPF c) Root mean square of local strain GPF 

(∆d/d x 10 000) from cold rolling Fe50%Ni. a) Isolines ( 5, 4, 3, 2, 1, 0.5) [m.r.d.] b) (1500, 1000, 
800. 600, 400, 200 ,5)[Å],  2c) (100,80,60,40,20,10,2) x 104 [rms]. 

 

 
Fig. 3 ODF and SEDF for φ2 = 00 

Conclusion 
 
1. Generalized Pole Figure methodology was implemented and used to characterize pole figures of 
crystallite size, microdeformation and stored energy of a cold rolled Fe50%Ni alloy. 

φ 1 

Φ 

3



2 The Stored Energy Distribution Function was calculated. It was found that the (112)[11-1] 
component has SEDF values  greater than that of the Brass and S components. 
3 It was shown that the symmetry of the stored energy or crystallite size is not orthorhombic 
contrary to the symmetry of the crystallographic texture. 
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