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Abstract

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, Q(¥), according to
the directions on the sample space, ¥ = y(a, ) (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 0-20 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

RESUMEN

El estudio de las propiedades de los materiales policristalinos anisétropos, que estan
relacionadas con aspectos estructurales y microestructurales de los mismos, ha cobrado
importancia en los dltimos tiempos por dos factores, que son el incremento en el uso de
materiales de baja simetria que son intrinsecamente anisétropos y la produccién 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
representacion espacial de una propiedad fisica o descriptor anisotropico de un sistema
Q(y) en funcién de las direcciones en el espacio de la muestra y = y(a, ), propiedades
como el tamafno de grano, el tamafio de subgrano, las deformaciones en la red, la textura
cristalogréfica, etc., y en particular, la Energia Almacenada, son algunos ejemplos de esta

metodologia.

En este trabajo se implementd la metodologia de mediciéon de FPG, que involucré el
desarrollo de software de control de un gonidémetro de textura para poder realizar barridos
en 0-20 para posiciones particulares de la Figura de Polos, elaboraciéon de una rendija de
divergencia axial, asi como el desarrollo del software de procesamiento de las diferentes

FPG y de la SEDF.

La metodologia desarrollada se aplic6 a una aleacién metdlica de Fe-50%Ni, donde se
determinaron FPG de tamafio de cristalito, de corrimiento las posiciones de los picos de
difraccion de Rayos-X y de energia almacenada, y se determiné la Funcién de Distribucién

de Energia Almacenada (SEDF).

XII



Capitulo 1. Conceptos y Definiciones

Capitulo 1. Conceptos y Definiciones

1.1 Antecedentes

Las propiedades fisicas de los materiales policristalinos anisétropos depende tanto de
aspectos estructurales (relacionados con la celda unidad perfecta) como microstructurales
(defectos en general, deformaciones, etc.) [1]. El estudio de las propiedades anisétropas de
los mismos estd por tanto relacionado con aspectos de la anisotropia de los monocristales
que componen el material masivo asi como de aspectos anisotrépicos microestructurales
del masivo (deformaciones, orientacion de los granos, dimensiones de granos y subgranos,
etc.). El estudio de estas propiedades ha cobrado importancia en los dltimos tiempos por
dos factores que son el incremento en el uso de materiales de baja simetria que son
intrinsecamente anisotropos y la produccion 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
anisétropos micro y nanoestrucutrados, uno de ellos es el que se conoce en la literatura
como Figura de Polos Generalizada (que se abreviard FPG en este trabajo) que consiste en
la representacion espacial de una propiedad fisica anisotrépica o un descriptor del sistema
Q(y) en funcion de las direcciones en el espacio de la muestra y = y(a, ) [2]. Entre las
FPG que permiten describir el comportamiento anisétropo de un policristal, son
ampliamente conocidas las FPG de la propiedad “densidad de planos cristalinos del tipo
(hkl) en la direccion y o Py (¥), que son las figuras de polos cominmente medidas por
difraccion de Rayos-X, neutrones o reconstruidas mediante mediciones de Microscopia de

Imagen Orientacional.

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

de los méximos de difraccién (%)(hkl) (9), la orientacién global de los granos cristalinos

Py (), el ensanchamiento de los médximos de difraccién debido al tamafio de grano
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(subgrano) &k (¥), o las deformaciones internas del mismo &xip) (), etc. Perlovich fue
de los primeros autores en medir figuras de polos de estos tipos, en particular de
desplazamiento de los picos de difraccién 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 energia almacenada durante el proceso de deformacion, la cual se obtiene a partir
de la FPG de las deformaciones internas utilizando la ecuacion de Stibitz [7, 8, 9, 10, 11]
que relaciona la energia almacenada con la microdeformaciones, el médulo de Young y la
razén de Possion. La energia almacenada es un aspecto primordial en procesos como la
recristalizacién de los materiales, sobre todo en aspectos como: qué granos con
determinadas orientaciones evolucionan mas rdpidamente que otros, aspecto ligado entre

otras cosas a la energia almacenada en funcién de la orientacién de esos granos [12].

La medicién de la energia almacenada se ha realizado utilizando dos grupos de técnicas, las
que miden la energia almacenada globalmente (sin importar aspectos locales como
orientacion de los granos, etc.) y métodos locales (donde se tiene en cuenta la orientaciones

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

Entre los métodos de medicidn globales de la energia almacenada esta la calorimetria, en
donde las mediciones se obtienen de un volumen de material que promedia varios granos y
que es influenciado por el tamafio de grano, la composicién de la muestra y magnitud,
temperatura y tipo de deformacion; entre los métodos locales tenemos el andlisis del
ensanchamiento de los picos de difraccion en difraccion de Rayos X (DRX) y de neutrones,
el estudio de los indices de calidad (IQ) del indizado de los patrones de difraccion de
electrones retrodispersados (EBSD, por sus siglas en inglés) en la imdgenes reconstruidas
de los granos para equipos de baja resolucién, donde se relaciona el nivel de deformacion
local de los mismos con el IQ o un andlisis por microscopia electrénica de trasmisién
(TEM, por sus siglas en inglés) donde se determina la densidad de dislocaciones. Los
valores de la energia almacenada medidas mediante DRX, MEB o TEM son utilizados en el
estudio del proceso de recristalizacién, donde es una de las magnitudes fundamentales en la

simulacién por computadora de este proceso.
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A partir de las mediciones de las FPG es posible calcular las funciones de distribucién que
caracterizan la fisica de los policristales, un ejemplo es la Funciéon de Distribucién de
Orientaciones Cristalina (FDOC o ODF en inglés) [13, 15, 16], Kallend (1986) desarrollé
una metodologia para el calculo de la Funcién de Distribucién de Energia Almacenada
(Stored Energy Distribution Function SEDF) que describe la energia almacenada en

funcidn con la orientacion de los cristalitos.

En este trabajo se realiz6 y probé la metodologia de medicion de las FPG
microestructurales en aleaciones metalicas, se determinaron FPG de tamafio de cristalito, de
corrimiento las posiciones de los picos de difraccion de rayos-X y de energia almacenada
asi como se determiné la Funcién de Distribucién de Energia Almacenada. La misma se
aplicé a una aleacién de Fe50%Ni deformada por laminacién en frio al 90%. Lo anterior
implicé el desarrollo de software de control de un goniémetro de textura para poder realizar
barridos en 0-20 para cada posicion de la figura de polos, el desarrollo del software de
procesamiento de las mediciones, asi como de criterios de para medir y procesar los datos.

En este capitulo se describiran los fundamentos de esta metodologia.

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 fisica Q(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(a, B) [2]. A cada punto de la Figura de Polos Generalizada
donde (a,B) son las coordenadas angulares polar y azimutal sobre la esfera de referencia
[13] se asocia el valor de la propiedad Q(y), en caso de las FPG microestructurales las

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

A26 iy (V) Corrimiento de la posicién de los maximos.

Pnieny ) Densidad de polos.

B () Ancho Integral de los maximos de difraccién

FWHM ey (7)) Ancho a la mitad de la altura del pico de difraccion.
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A partir de estas mediciones es posible obtener las FPG:

i (V) FPG de tamafio de grano (subgrano o cristalito, obtenido usando la
ecuacion de Scherrer [15])
Eneny ) Microdeformaciones internas (segun la ecuacién de Stokes [15])

Eny () Energia almacenada (ecuacion de Stibitz [7, 8, 9, 10, 11])

El principio del método consiste en medir los perfiles de los picos de difraccion de Rayos-
X para una seleccién de posicién (a,f5) de la muestra (en relacién al haz incidente) en el
transcurso de la mediciéon de textura. Dicho procedimiento brinda informacién sobre la
anisotropia estructural asociada a una orientacién (a,f) dentro de la regién medida de la
Figura de Polos Generalizada, en la Figura 1.1 se muestran dos granos con los mismos
planos (hkl) pero con orientacién diferente con respecto al angulo de incidencia Sy. Estas
mediciones se diferencian de la medicion del perfil en los difractometros convencionales
(focalizacion geométrica del tipo Bragg Brentano (Taylor 1961)) sin gonidmetro de Euler
donde se miden solamente los granos con orientaciones correspondientes al punto central

de la Figura de Polos (a=0", f=0°).

S,

Figura 1.1. Granos con los mismos planos (/kl) pero con orientacién diferente.
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Una vez realizada la medicion, los perfiles se ajustan utilizando una funcién adecuada, en
este trabajo se utiliz6 la funcién Pseudo-Voigt (Thompson-Cox-Hasting, TCH) [14] que se

describe a continuacion:

Pseudo-Voigt

pV(H,n,x) =nL'(H,x) + (1 —n)G'(H,x) (1.1)
donde
H Ancho Medio a la mitad de la Altura
n Parametro de mezcla
x = (20 — 20,0x—medido) 260 éngulo de Bragg.
G'(H,x) = agexp(—bgx?) Componente Gaussiana
2 [In2 4Iln2
donde A = E ’T y bG = F
' N .
L'(H,x) = D Componente Lorentziana
2 4
donde a,=—y bLzﬁ

Los valores de esta pseudo-Voigt se pueden asociar a la funcién de Voigt segin el
formalismo de Thompson Cox Hasting [14], la ecuacién para el cdlculo del FWHM de la
componente Gaussiana de la Voigt viene dado por la siguiente:

H; = H/(1—0.74417 5 — 0.24781 7% — 0.00810 1%) (1.2)

Andlogamente, la ecuacion para el cdlculo del FWHM de la componente Lorentziana de la
Voigt es la siguiente:

H; = H(0.72928 1 + 0.19289 12 + 0.07783 n3) (1.3)

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

_T[HL

BL == (L.4)

y con la ecuaciéon 1.2 se calcula el Ancho Integral de la parte Gaussiana mediante la
siguiente ecuacion:
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_HG L

Be =5 iz (1.5)

Este método similarmente al caso de las muestras aleatorias incluye la correccion
instrumental del equipo tanto de la posicion de los picos del ancho instrumental de los
mismos y la forma del perfil. Las correcciones se realizaron utilizando un estdndar de Ni

libre de deformaciones y de tamafio de grano mayor de 1u para las diferentes posiciones
(af3). Los valores de posicion de los picos (20), FWHM y 1) obtenidos de la muestra de Ni

estandar se ajustaron con las siguientes ecuaciones.

Para el caso de los datos de posicién la correccién se realizd6 mediante la siguiente
ecuacion:

20cor = 20¢er + Xicoang;ar (1.6)
para la correccion del FWHM instrumental:

Hips = + Yo He; o (1.7)
y para la correccién del pardmetro de mezcla n instrumental:

Mins = Lo o (1.8)
donde

A20 = 260.corica — 200bservada = Z?:o angiai

Hc; y ne; Constantes de ajuste de las curvas instrumentales.
20100, Posicién del pico sin efectos instrumentales ni tensiones.
o Angulo polar.

La ecuacién 1.6 se utilizé para corregir la posicién de los picos de la muestra texturada, y

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

ecuacion:
E _ dcorregido_dte(’)rico (1 9)
d dtesrico )
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Para las correcciones a los anchos instrumentales se utiliz6 el tratamiento de pico individual

[14] mediante las siguientes expresiones.

ch::,/Hﬁa—H?a (1.10)

Hf = Hp, —Hy (1.11)

La parte Gaussiana del perfil fisico fue relacionada con las microdeformaciones mediante la
formula de Stokes [14], y la parte Lorentziana al tamafio de grano mediante la férmula de

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

> Formula de Scherrer.
Ena (@, B) = 2 (1.12)
PR (155 BrL(@B) cos(155 28cor/2)) '
> Deformacion Maxima férmula de Stokes
—= Beg(aB)
Eonax (0, B) = — 1800 (1.13)

4 tan(5520c0r/2)

BeG , P Y Ocor estdn en grados

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

(€)% = = Eax (1.14)

A partir de los valores obtenidos de la ecuacién 1.14 y utilizando la aproximacién de

Stibitz, se realiza el cdlculo la energia almacenada mediante la siguiente expresion:

3 Y
ol 2 (1+2vdy)

Eni (o, B) = Vi (&%) (a, B) (1.15)

donde Ypu es el modulo de Young y pui €s la razon de Poisson. Los valores de Ypu Y Phrt s€
calculan, para el caso de materiales cibicos, con las siguientes expresiones [17]:
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1
Yhi = Cuzams (1.16)
_ —(S12+Apwa S)
Yhet = G11-2 A S) (1.17)
donde
s
S = (511+512)—% (1.18)
h2k%+h% 12+ K212
Apj = —— = (1.19)

(h2+k2+12)°

Los S;; son las constantes de elasticidad (coeficientes de Compliance) S;;, Si2 y S« en
(1/GPa) y hkl son los indices de Miller, en la Tabla 1.1 se muestran varios de los valores Sj;
de Fe-50%Ni y del Fe, en nuestro caso se utilizaron para el cdlculo de la razén de Poisson y

el Moédulo de Young.

Tabla 1.1. Valores Sj; para la aleacién de Fe-50%Ni

Su S S12
Fe-50%Ni[ 18] 11.89 9.30 4.94
Fe[17] 772 9.02 .85
Fe[19] 8.0 8.6 -2.58
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Figura 1.2. Figura de Polos Generalizada para una ldmina de molibdeno [3]. a)

Intensidades, b) los anchos medios fisicos y ¢) 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 20 para la

reflexion (100) de una lIamina de molibdeno deformada en frio al 70%.

1.3 Energia almacenada en metales deformados

Los materiales deformados pldsticamente almacenan entre 1 y 10 % de la energia utilizada
durante el proceso de deformacion, mientras que el resto de esta energia se disipa en forma
de calor durante el proceso. La energia almacenada en los materiales es responsable de
cambios en las propiedades fisicas de los materiales deformados y en la cinética de los

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

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

defectos (puntuales, dislocaciones, fronteras, etc.) que se generan durante el proceso de

9
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deformacion, siendo las dislocaciones las mds importantes. Los defectos puntuales no
contribuyen significativamente en el almacenamiento de energia, debido a la alta movilidad
de vacancias y defectos intersticiales, excepto en casos especiales de deformacién a muy
bajas temperaturas. Otro defecto donde se almacena energia es en las fronteras de grano

[3,5].

La energia almacenada total en metales deformados en frio depende de la orientacién
inicial de los granos vecinos y puede aproximarse a la suma de tres términos:

W = Waisi + Whet + Wipromedio (1.20)
donde

W, : Debido a la densidad de dislocaciones.

W,

het :

estructuras celulares de dislocaciones.

Debido a la interaccién asociada a los campos de esfuerzos de alto rango en

w

promedio

:Debido a la energia eldstica por los esfuerzos intergranulares debido a la

heterogeneidad en los granos individuales.

Se puede clasificar en dos tipos: energia intragranular y energia intergranular. La energia
intragranular (W, ,W, ) produce el ensanchamiento de los picos de difraccion (densidad
de dislocaciones) y la energia intergranular (W, , ) produce movimiento o desplazamiento

del pico hacia valores mayores o menores (comprensiones o dilataciones en 2theta (260)
debido al cambio en los pardmetros de red promedio en los granos por esfuerzos
intergranulares), disminuye con la deformacién y es mds pequefia que la energia

intragranular [10].

1.4 Métodos de medicion de la energia almacenada

La energia almacenada puede ser medida por difracciéon de rayos X o neutrones, de
electrones retrodispersados, o mediante el cambio de alguna propiedad en el material, que
se pueda relacionar con la energia, tal es el caso de la microdureza. Las metodologias de

medicién de energia almacenada se clasifican en Métodos globales y locales [13,14].

10
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1.4.1. Métodos globales y locales

La clasificacién de los métodos de medicion de energia almacenada se dividen en globales
y locales. Los métodos globales son aquellos en los que la informacién se obtiene de un
volumen de la muestra conformado por un gran nimero de granos a los que se asocia los
valores promedios de la energia, esto es todas las componentes microestructurales tiene el
mismo valor de la energia almacenada, este es el caso de la calorimetria. Los métodos
locales son aquellos donde los valores de la energia almacenada medida se asocia a las
diferentes componentes de textura siendo diferentes entre ellas en dependencia de la
orientacién, estos volimenes son menores a los utilizado en los métodos globales, entre los
métodos locales estdn los que utilizan las técnicas de medicion como el ensanchamiento del
perfil de los picos en los patrones de Difraccién 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 Transmision (TEM, por sus
siglas en inglés). En nuestro caso nos hemos enfocado al estudio de la medicién de la
energia almacenada mediante el ensanchamiento de los picos de difraccion (DRX).

1.4.2. Energia almacenada. Funcién de Distribucién de Energia Almacenada

La energia almacenada se caracteriza de forma similar a la orientacién de los cristales
mediante una funcién de distribucion, en el caso de las orientaciones se utiliza la Funcién
de Distribucion de Orientaciones Cristalinas (ODF, por sus siglas en inglés) en el caso de la
energia se introduce la Funcién de Distribucion de Energia 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 frio, mientras que los

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

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

continuacion:

Si la orientacién de un grano en el espacio de Euler se denota por los dngulos (¢1,<I>, ¢2)

(Bunge) y la SEDF por E (¢1,q>, 0, ), la medicién de la energia almacenada E; (a, ,B) para

11
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el j-ésimo vector de dispersion (hkl) en la posicion (a, ﬂ) de la FPG del (hkl) esta dada

por:

IE(¢1a¢"¢2 )f(¢1’¢'a¢z )dP

E(apB)=" (1.21)
If(¢19q)’¢2)‘1p

donde f (¢1,<I>, (pz) es la ODF y p; es una trayectoria en el espacio de Euler donde se

mantiene constantes los dngulos (a,f) de la proyeccién estereografica [2, 3]

Tomando en cuenta la ecuacion fundamental de Textura donde P; (a, ,B), densidad de

polos, se puede reescribir de la siguiente manera:

Pj(a’ﬁ)=.[f(¢1’¢’¢z)dp (1.22)
Pj
Si introducimos la funcién Q de la siguiente manera.

Qi@ f)=E;(ap)P (o) (1.23)

y  como se muestra a continuacion

Q(p,,®,0,)=E(p,,®,0,)f (¢, ®,0,) (1.24)

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

ﬁJ'(a'nB): IQ(¢19¢9¢2)‘1P (1.25)

Esta ecuacién es similar a la ecuacién fundamental de la Textura (ecuacién 1.21) por lo que
se puede resolver con la misma metodologia y formalismo matemadtico (método de

armonicos esféricos, ADC, Componentes, etc.). Con la solucién de las ecuaciones 1.24 se
calcula Q(¢1,¢, ¢2), y posteriormente se calcula la densidad de energia en el espacio de

Euler, E, (¢1 0,0, ), de la siguiente manera.

12
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(e, 4, 0,)

(1.26)
Nf(9.,9,9,)

Ev(¢1’¢’¢2)=
donde

N es una constante de los E,, (1, ¢, @) con las obtenidas de los componentes de Textura.

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

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

)= 210H)

E = 1.27
P,(a.p) (127

donde

o ﬁ} Q’

Q=N éNj=Q’ (1.28)

1.4.3. Principales componentes de textura en aceros deformados y su energia
almacenada
Para el caso de los materiales BCC deformados, como son los aceros, las principales

orientaciones que aparecen en el ODF son la fibra a, con componentes {00]}< ]}0> y

{112}<1]o>, la fibra y con componentes {]11}<0§]> y {111}<1§1> , 1a Goss; mostradas en la

Figura 1.3.

La energia almacenada reportada mediante mediciones de difraccion de Rayos X [13, 14]

>W, >W, >W

para las familias de planos presentes guarda la relacion W, o (112} (100} >

{110}
donde se puede apreciar que la energia almacenada de la fibra y es mayor a la energia

almacenada de la fibra o [13].

Algunos valores de energia almacenada de aceros deformados tomadas de diferentes

trabajos se resumen en la tesis de doctorado de Samet [16] y algunos datos obtenidos para

13
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difraccion de Rayos-X se muestran en la Tabla 1.2 y en la Tabla 1.3 se muestra el valor de

energia almacenada obtenida por difraccién de neutrones.

01 (001)[010]
(0on)[1i0] 1] <>(001)[1'10]

(1nyiiz]

A1D[131]  (11D[oi1]

11oy11o]f] 5(110)[001] Goss

Figura 1.3. Principales componentes de textura en los aceros

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

metodologias para las familias de orientaciones de algunos aceros deformados

Materiales y Técnica utilizada Energia almacenada (J/mol) de
tasa de deformacion cada familia de orientaciones

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

Hierro de alta pureza, 70% DRX

1.2 2.9 6.3
(Matsuo et al. 1971) (ancho integral)
Fe-Al, 70% (Every et| DRX

3.8 5.6 7.8 11.4
Hatherly, 1974) (Warren-Averbach)

Hierro de ultra alta pureza, | DRX (Stibitz)
88% (Bordely el al. 2000)

Fibra a: 2.75 11.45

Hierro de ultra alta pureza, | DRX (densidad de
88% dislocaciones por | Fibra a: 2.75 44
(Bordely el al. 2000) factor de contraste)

14
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Tabla 1.3. Valor de la Energia Almacenada obtenido mediante Neutrones para las familias

de orientaciones de un acero IF deformado.

Materiales y Técnica utilizada Energia almacenada (J/mol) de
tasa de deformacion cada familia de orientaciones
{100} | {211} | {111} | {110}
Acero IF, 80% Difraccién de Neutrones 20.1-
11.2 23.3 20
(Rajmohan et al., 1997) | (ancho integral) 25.5

Con esta metodologia, metodologia de Kallend, es facil concluir que no es necesario medir
todos los valores (o,f) de la FPG, pues a partir de la expresion
Q(a,pB) = E;(a, B)P;(a, B), se aprecia que los valores donde Pj(a@,B) es nulo o muy
pequeifios no son necesarios medirlos. Ademads desde el punto de vista experimental, al ser

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

1.5 Resumen del Capitulo 1

En este Capitulo se han descrito las principales herramientas que se utilizan para la
obtencién y procesamiento de las Figuras de Polos Generalizadas asi como la metodologia
para la determinacion de la energia almacenada en metales deformados mediante el método
de Kallend. Los siguientes capitulos de este trabajo se dividen de la siguiente manera: en el
Capitulo 2 (Materiales y Métodos) se describirdn los materiales que se utilizaron y el
desarrollo de la metodologia, el Capitulo 3 (Software) se describen el software de control,
para implementar la técnica de medicién de las FPG asi como el software para el
procesamiento de los datos obtenidos, en el Capitulo 4 (Resultados y Discusion) se
mostraran los resultados obtenidos al aplicar esta metodologia a una aleacién de Fe50%Ni
deformada en frio al 90% y la discusién de estos, el Capitulo 5 se encuentran las
conclusiones Globales del trabajo, en las ultimas Secciones se encuentra la bibliografia
consultada, los anexos, las proposiciones de futuros trabajos y los trabajos presentados en

congresos y publicaciones producto de este trabajo.
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Capitulo 2. Materiales y Métodos

2.1  Materiales

Para la obtencion de las FPG se utiliz6 una ldmina de Fe-50%Ni y para la correccion

instrumental se elaboré una muestra estdndar de Niquel (Ni).

2.1.1 Elaboracion del estandar y descripcion de la muestra de Fe-50% Ni

En esta seccidn se describird el procedimiento que se llevé a cabo para la elaboracién de la
muestra estdndar de Ni y se describen las caracteristicas de la 1dmina de Fe-50%Ni que se

utilizaron en el presente trabajo.

2.1.1.1 Estandar para DRX

El estindar 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 atmésfera
de hidrégeno para evitar la oxidacion (Figura 2.1). Para recocer el polvo se colocé dentro
de un envoltorio confeccionado con una ldmina 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 °C en una atmésfera de hidrégeno.

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

difraccion) formando una pastilla como se muestra en la Figura 2.3.

16
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Figura 2.1. Horno con atmdsfera de Hidrégeno

50gr de Ni en
polvo

v

1er recocido a
650 °C por una
hora

v

2do recocido a
650 °C por una
hora y media

3er recocido a
650 °C por dos
horas

v

Colocacion del
polvo de Ni en
resina

Figura 2.2. Diagrama de bloque de la elaboracion del estandar de Ni.
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Figura 2.3. Pastilla del Ni estdndar.

El proceso de recocido fue realizado con el objetivo de recristalizar el polvo de Ni y asi
crear una muestra aleatoria sin microdeformaciones y de tamaiio de cristalito de alrededor
de 2 pm. Esta caracteristica permite cuantificar los errores sistemdticos del equipo y
corregirlos en las muestras texturadas, que en este caso es la ldmina de Fe-50%Ni
deformada. Como criterio de control del proceso de disminuciéon de las
microdeformaciones y el aumento del tamafio de cristalito en el polvo de Ni, después de
cada recocido parcial se realizaron difractogramas de rayos-X del polvo tratado
térmicamente, en un difractdémetro 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 estindar de Hexaboruro de Lantano (LaBg

NISTS-SRM 660a) y de esta forma se optimiz6 el tiempo de tratamiento.
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2.1.1.2 Aleacion de Fe-50%Ni

Para la mediciéon de las Figuras de Polos Generalizadas se utiliz6 una muestra de una
aleacion de Fe-50%Ni. La ldmina tiene una composicion de 48%wt Ni-0.5%wt Mn-Fe,
laminado hasta un 90% en frio, en fase y (FCC), con una textura cristalografica tipo Cobre,
suministrada por el Laboratorio de Fisico Quimica del Estado Sélido de la Universidad de

Paris Sud (Paris XI- Orsay).

2.2 Técnica de evaluacion de las FPG

La medicién de la FPG se realiz6 mediante Difraccion de Rayos X, la metodologia se
describe en esta seccidn, iniciando por las modificaciones realizadas al equipo y finalmente
con la descripcion 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 Difraccion de Rayos-X (DRX)

Las mediciones de los perfiles de Rayos-X para la obtencion de las Figuras de Polos
Generalizadas (FPG) se realizaron en un goniémetro de Textura modelo PW1050125
instalado en un difractémetro marca Philips, modelo PW 1743, con radiacién Ko de
Molibdeno, (Ko Mo, longitud de onda de 0.7092 A). La Figura 2.4 muestra los
movimientos azimutal y polar del goniémetro. El equipo de medicién se acondiciond para
realizar mediciones de Figuras de Polos Generalizadas. La primera adaptacién que se le
realizé al gonidometro fue la elaboracién de una rendija para reducir la divergencia axial
(divergencia segtn el eje 0-20 del difractometro), la rendija se realiz6 con una ldmina de
acero inoxidable, la Figura 2.5 a) muestra la rendija que se elaboré y la Figura 2.5 b)
muestra la rendija que se utilizé para la reduccién de la divergencia ecuatorial (divergencia
en el plano del difractometro). Este disefio se hizo sobre la base de que la rendija sélo
dejara pasar 3 grados del dngulo polar. Para la divergencia en el dngulo azimutal (en este
caso el 20 del difractometro) se eligié una rendija, de las que venian en el equipo, que
dejara pasar 0.066 grados [ver Anexo 1, Elaboracion 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 26-0. Los

programas confeccionados se describen en detalle en el Capitulo 3 (Software elaborado
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para la medicion de las Figuras de Polos Generalizadas), estos programas se utilizaron para
realizar las mediciones en la pastilla de Ni (muestra estdndar) y en la ldmina de Fe-50%Ni
(muestra texturada).

Las mediciones para obtener la Figura de Polos Generalizada se realizaron de forma tal que
la condicién o=0 corresponde a la direccion 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 f=0 cuando la direccién RD es perpendicular al eje de
movimiento polar del gonidmetro. Se utiliz6 un voltaje de 40 kV, un amperaje de 25 mA,

con pasos de 0.05%en 20, 5’ en o, 5" en By un tiempo de 30 segundos por paso de 26.

== ffovimiento Polar

== Movimiento Azimutal

Figura 2.4. Foto del goniémetro de Textura
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|

I

.

1

a) b)

Figura 2.5. a) Rendija para la divergencia axial, b) Rendija para la divergencia ecuatorial

2.3 Programas utilizados para el ajuste de los perfiles de difraccion y archivos

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

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

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

WinplotR ®.

lm WinPLOTR [CDIFX UMR6226 es / ILL Grenoble]

\[ File Plat Options  Points Selection  Xspace Calculations  Rietveld plot options  Text  External applications  Tools  Help

Sku
dio

=(a| @ RalelR| rfE

B || B[ FP | Pee I | s s | B o | [ et | X

WinPLOTR,

a graphic tool for powder diffraction

[Version: December 2008]

|05-06-2009  [21:22 | [ [ [

Figura 2.6. Pantalla inicial del programa WinplotR ®.
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Los ajustes se realizaron mediante una funcién Pseudo-Voigt (p-V) TCH, cuya funcion se
describi6 en la Seccion 1.2 del Capitulo 1. En la Figura 2.7 se muestra un perfil ajustado del
pico (220) de la ldmina de Fe-50%Ni en la posicién polar = 0° y azimutal = 0°.

File Plot Options Points Selection Xspace Calculations Rietveld plot options Text External applications  Tools  Help
Z|d| 2| RIQ|E|8] Per| 5[5 55 PR 52 o | e o g s | G| oo | ¢
=>TITLE: fn0-0.dat
2000 T
» o 4
1800 F ? £n0-0_FF . ¥RF: :
r Yobs ]
1500 r Yeoale .
r Yobs-Yoalc ]
~ 1200 i Backgruundﬁpnlntsi
%: r Bragg_position b
= u 1
£ 900 .
= » 4
% 600 |- 3
= - i
s - g ]
= C ) ? ]
300 | / 3
0 e 3
: | ]
-300 _ﬁ‘_/sjv\\/\/\w_&w 7
_600 L v ]
310 314 318 322 326 330 334 338 342 346 350
20 (9
NUM X = Y =

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

=0’ y azimutal = 0°.

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 posicion, intensidad, FWHM, eta (1) 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 seccion de donde se tomaron los resultados (recuadros).
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Scatt. Variable Background Flag
18.0500 27.9230 1
19.0500 11.5911 1
21.8000 247.5761 1
22.7500 191.6223 1
Position Intensity D-Gamma D-Eta Flags
20.273439 2597.93 0.500462 0.120422 11 1 0
=> Total number of refined parameters: g

=» Marguardt Least Sguares Fitting for 30 cycles

=» Number of obserwvations : 95
=» Number of free parameters: ]
=» Range of wariable X HE 18.0500, 22.7500)
=> Cycle No.: & Chiz = 21.068617
Hame—-Par Ho. 0ld-Value Change Hew-Value Sigma Change/5igma
Rsym-1(5_L) 2 0.000306 0.000000 0.000306 0.000001 -0.017987
Rsym-2(D_L) 3 0.000307 0.000000 0.000307 0.000001 -0.017987
background 1 10 27.371212 -0.000593 27.970619 1.476370 -0.000402
background 2 11 12.1871593 0.007433 12.194626 1.097666 0.006772
background 3 12 248,274719 0.022064 248.296783 2.492090 0.008854
background 4 13 191.581284 -0.003632 191.577652 3.941897 -0.000821
EBragg Pos_1 14 20.273384 0.000000 20.273384 0.000786 0.000000
Intensity_ 1 15 2594 .,285400 0.454590 2594.735920 10.276544 0.044236
Shf Gamma 1 16 0.500801 -0.000013 0.500788 0.001513 -0.008628
=» Convergence reached! : Chi2({old)-ChiZ2 (new) < 0.000001 * ChiZ (old)
Rfact= 14.045 Rwfact= 16.678 Rex= 3.633
Final walue of Margquardt F-Lambda = 0.000
=> Correlation Matrix:
Correlation: ***% > 50% for parameters: Resym-1(5_L) & Asym-2(D L)
Correlation:1758 > 50% for parameters: Resym-1(5_L) & Intensity 1
Correlation: 99 » 50% for parameters: Bragg_Pos_1 & Intensity 1

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 s6lo aparecen valores correspondientes al dngulo
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 (0°, 90°, 180°, 270°) para cada dngulo polar. Estos ficheros fueron procesados en
programas escritos en Mathematica 5.1 para la obtenciéon de las Figuras de Polos
Generalizadas y las funciones instrumentales. Los programas se describen en detalle en el
Capitulo 3 (Software). En el Capitulo 3 se describe también el software elaborado para el

célculo de la energia almacenada.
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Polar Azimutal Z2Theta Intensicy eta Rfact Rwfact Rex
20.0 0.0 20.273439 2597.33 a. 0.120422 14.045 16.678 3.633
20.0 5.0 20.281237 1831.549 a. 0.160089 13.811 15.908 4.471
20.0 10.0 20.28838 1150.8%9 a. 0.199133 15.050 17.222 5.308
20.0 15.0 20.354376 T701.09 a. 0.304904 15.534 18.094 6.860
20.0 165.0 20.24008 309%.00 a. 0.501255 10.294 3.471
20.0 170.0 20.208083 3570.30 0.2 0.348788 13.504 3.188
20.0 175.0 20.21%083 340%8.7% a. 0.437083 1z2.08 3.284
20.0 180.0 20.230326 2771.80 0. 0.455288 11.951 3.812
20.0 185.0 20.235082 1%23.02 a. 0.552172 10.952 4.337
20.0 1%0.0 20.242924 1194.28 a. 0.626332 11.972 5.372
20.0 340.0 20.322117 3374.22 a. 0.393956 17.568 3.512
20.0 345.0 20.344543 3745.74 a. 0.068685 15.187 3.110
20.0 350.0 20.348841 3691.18 a. 0.020985 16.400 3.074
20.0 355.0 20.381153 3280.28 a. 0.032861 16.518 3.247
25.0 0.0 20.383760 2758.73 a. 0.039634 14.717 3.528
25.0 5.0 20.358599 2582.78 a. 0.048278 15.181 3.638
25.0 10.0 20.380627 234%8.57 a. 0.071071 14.624 3.821
25.0 15.0 20.397215 iggz.18 a. 0.059560 15.953 4.1%6
25.0 20.0 20.623962 1381.02 a. 0.193725 17.240 4.983
25.0 25.0 20.435421 832.64 a. 0.132782 16.158 6.082
25.0 155.0 20.2339364 3471.63 a. 0.233602 12.850 3.375
25.0 1&0.0 20.288988 4162.74 a. 0.231462 13.722 2.94%9
25.0 165.0 20.284119 4577.73 a. 0.20%9606 13.491 2.771
25.0 170.0 20.297119 4860.69 a. 0.215118 14.228 2.700
25.0 175.0 20.287285 4868.30 0. 0.225405 14.424 2.883
25.0 180.0 20.287094 4601.16 a. 0.246544 13.731 2.904
25.0 185.0 20.3037385 40B6.42 0. 0.254337 14.051 2.322
25.0 180.0 20.313770 331%8.10 a. 0.303520 13.727 3.281
25.0 185.0 20.316193 2458.04 a. 0.365103 12.488 3.973
25.0 200.0 20.332170 1582.23 a. 0.469727 1z2.822 4,744
25.0 205.0 20.325821 882.94 a. 0.522009 11.%901 6.013
25.0 335.0 20.282709 3114.40 a. 0.101236 13.669 15.98 3.342
25.0 340.0 20.34868590 3267.01 a. 0.077073 12.522 15.010 3.283
25.0 345.0 20.370338 3168.04 a. 0.051%02 12.849 15.603 3.478
25.0 350.0 20.387865 3038.55 a. 0.012308 13.120 15.6822 3.484
25.0 355.0 20.394762 2910.07 a. 0.014778 1z2.78 15.537 3.549
30.0 0.0 20.304531 1354.38 a. 0.058078 10.877 12.877 4.903

Figura 2.9. Parte del fichero de datos obtenida a partir de los ajustes de los mdximos para

las FPG (*.dat)

I Polar Azimutal 2Theta Intensity FWHM eta Rfact Rwfact Rex
0.0 0.0 20.587585 459.90 0.392%63 0.131405 17.926 21.320 6.033
0.0 0.0 20.578125% 459.14 0.353455 0.182618 17.590 21.188 5.878
0.0 180.0 20.568779 450.87 0.330108 0.176010 8.281 22.025 6.202
0.0 270.0 20.590487 468.76 0.341700 0.256094 17.248 21.313 6.184
5.0 0.0 20.599798 459.15 0.386875 0.127218 17.775 21.376 5.958
5.0 0.0 20.594862 497.98 0.345519 0.317234 17.021 20.627 5.600
5.0 180.0 20.572330 478.71 0.321214 0.280514 17.396 20.8647 6.293
5.0 270.0 20.597015 471.91 0.364161 0.227937 8.6586 21,761 5.898
10.0 0.0 20.593363 4561.88 0.403858 0.098460 16.085 lg.622 &.050
10.0 0.0 20.578426 476.86 0.368171 0.184113 17.35%9 20.358 6.400
10.0 180.0 20.565102 485.52 0.325005 0.243937 16.476 19.477 6.2439
10.0 270.0 20.628087 457.18 0.357241 0.177893 17.437 20.435 6.08
15.0 0.0 20.604692 479.97 0.394070 0.155630 16.296 19.528 6.146
15.0 90.0 20.578122 474.60 0.368515 0.152780 16.756 8.986 6.205
15.0 180.0 20.608706 505.9% 0.276464 0.356860 10.532 13.082 6.348
15.0 270.0 20.596665 447,95 0.358184 0.172388 16.038 8.553 6.300
20.0 0.0 20.592091 470.52 0.406064 0.094306 13.152 16.355 6.0866
20.0 0.0 20.588303 478.85 0.366225 0.161437 13.14% 16.044 6.1086
20.0 180.0 20.562248 495.08 0.330747 0.245664 12.276 15.1586 6.293
20.0 270.0 20.620207 458.939 0.384549 0.115860 12.903 16.070 6.363
25.0 0.0 20.587469 483.25 0.417517 0.200305 12.199 15.030 5.938
25.0 0.0 20.587265 480.93 0.385230 0.154378 12.281 14.401 6.231
25.0 180.0 20.559484 B8.87 0.350575 0.198172 11.480 13.728 8.275
25.0 270.0 20.586681 475.25 0.383285 0.193520 9.475 12.1z20 6.349
30.0 0.0 20.590956 484.30 0.426800 0.165530 11.354 13.946 6.057
30.0 90.0 20.590752 497.51 0.389798 0.248563 8.737 11.487 6.287
30.0 180.0 20.578634 494,30 0.356075 0.328814 g.172 9.765 6.341
30.0 270.0 20.596786 482.34 0.405033 0.233168 8.351 i0.108 6.392
35.0 0.0 20.597225 462.87 0.452454 0.080231 9.460 11.606 6.0086
35.0 90.0 20.592905 494,13 0.409694 0.236810 6.967 8.745 6.471
35.0 180.0 20.573782 4893.51 0.370363 0.287393 5.375 8.074 6.315
35.0 270.0 20.608047 459.54 0.424094 0.137549 T.222 8.971 8.325

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

estandar utilizado para el cdlculo de las funciones instrumentales (*.ang)
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2.4 Resumen del Capitulo 2

En este capitulo se ha descrito la metodologia de medicidn realizada en este trabajo asi
como los materiales utilizados y su procesamiento, en el siguiente capitulo (Capitulo 3,
Software) se describen los programas antes mencionados y se completa la descripcion del

trabajo realizado.
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Capitulo 3. Software desarrollado para la obtencion de
Figura de Polos Generalizada

3.1  Descripcion 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 gonidmetro de textura, los cuales se
escribieron en Lenguaje C (Turbo C++ version 3.0 ®, Borland International, 1992) y los
desarrollados para el procesamiento de los datos y cédlculo de la energia almacenada, los

cuales se escribieron en Mathematica (5.1 Wolfram).

Como se discutié6 en el Capitulo 2, el difractometro de Textura modelo PW1050I25
instalado en un difractometro marca Philips, modelo PW 1743 tiene 3 movimientos
angulares, el movimiento polar, el movimiento azimutal (del goniémetro correspondientes
al goniémetro de textura) y el movimiento de 0-260 (del difractémetro), estos movimientos
se controlan mediante una computadora, los programas existentes previos a este trabajo
fueron disefiados para realizar mediciones de Figura de Polos de Orientaciones
(Intensidades) o para la medicion de un difractograma y no para la medicién simultdnea de
difractogramas en una seleccién de dngulos azimutales y polares, por lo que fue necesario
elaborar nuevos programas para combinar los tres movimientos en un solo software,
adaptdndolos a las necesidades de la medicion de FPG. En el Anexo 2 se describe

brevemente la comunicacion entre la computadora del goniémetro y los motores.

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

obtenidos y obtener las FPG y la Funcién de Distribucién de Energia 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 medicion de FPG para todas las posiciones polar y azimutal

METEFPG es la primera version del programa de medicion de FPG el cual se realiz6 con
la idea de dividir el intervalo de medicién de O 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 escribi6 en base al programa existente para la medicién de un
difractograma denominado Difractograma, se rediseiié de tal forma que el programa
midiera varios difractogramas combinando el movimiento de 6-20 con el movimiento
azimutal del goniémetro en un dngulo polar fijo, es decir, el programa permite la medicién
de difractogramas para un intervalo de 0 a 355 grados del movimiento azimutal con

intervalos de 5 grados (72 mediciones) para una reflexion (kkl) y un dngulo polar fijo.

Con las condiciones de medicién, el tiempo de medicién para cada difractograma era
aproximadamente 45 minutos, por lo que las mediciones que se podian realizar en un dia
eran 12 6 13, con aproximadamente 10 horas de medicién. El largo tiempo utilizado es la
consecuencia de realizar las mediciones en este tipo de equipo sin detectores sensibles a la

posicion.

Después de fijar la posicion polar y posicionarse en el valor del dngulo azimutal inicial

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

siguientes:

2 Valor de 260 inicial

2 Valor de 26 final

* Paso de medicién de 26 (A 26)

*® Tiempo de medicién en segundos del paso de 20 (t)
@ Valor del dngulo azimutal inicial ( j inicial)

£ 2 Valor del dngulo azimutal final (B final)
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2 Nombre del archivo de salida, que se conforma de 3 caracteres para identificar el
archivo de salida (XXX) y 2 caracteres para identificar el dngulo polar (PP). El nombre
final del archivo con los datos de medicién estd integrado por 8 caracteres, los 5 caracteres

anteriores mas 3 de la posicion azimutal (AAA) que fue medido.

XXXPPAAA .dat

Con los datos anteriores METEFPG realiza las mediciones de los difractogramas desde 20
inicial hasta 20 final con un tiempo t por paso A26. Al finalizar una medicidn, el programa
incrementa 5 grados el dngulo azimutal, en el intervalo de B inicial a B final del dngulo

polar fijo. La Figura 3.1 es el diagrama de flujo que describe el programa METEFPG.
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Inicio

Fijar la posicién
polar, datos iniciales

Desde B inicial
hasta B final

Aumentar 5 grados la posicién
azimutal

v

Medicién de un difractograma

v

Imprimir el archivo de salida
con los datos de medicion,
archivo *.dat

)

Figura 3.1. Diagrama de Flujo del programa METEFPG
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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 circulo azimutal completo.

¢ METEXFPG

e = Gil2e B @E Al

CONTROLADCR, DEL GQOMIOMETRO OE TEXTURAS
FIaURA DE FOLOS GEMERALIZADA

11 Angula 2-theta dnicial: 22
21 Angulo 2-theta final: 2G
20 valor del paso de la medicidn: 0.05
41 Tiempo de medicion por punto: 30

L1 Angulo azimutal dnicial: 0

&1 Angulo azimutal final (260 como maximo w multiplos de Bl 2560

MOMERE DEL ARCHIND DE SALIDA DE DATOS

Figura 3.2. Pantalla del programa METEFPG

3.1.2 METEFPG2, Medicion de FPG para posiciones polar y azimutal especificas

Debido a los largos tiempos de medicién se rediseiié el primer programa METEFPG en
una segunda version denominada METEFPG2. Este programa tiene control sobre los tres
movimientos, azimutal, polar y 20-0 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 posicion 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:

W Numero de mediciones que se realizardn

® Angulo 26, inicial

® Angulo 26y final

* Valor del paso de medicion de 20 (A26)

W Tiempo de medicién en segundos del paso de 20

2 Nombre del archivo de salida de los datos medidos. El nombre del archivo s6lo debe

tener dos caracteres para distinguirlos (XX), pero el nombre final del archivo de salida
contendra estos dos caracteres mas 2 (PP) de la posicion polar y 3 (AAA) de la posicién
azimutal, conformando un nombre de 8 caracteres:

XXPP-AAA .dat.
2 Valor del dngulo azimutal en el que se encuentra posicionado el goniémetro (este
dato corresponde a la posicion fisica de la muestra antes de iniciar las mediciones)
W Valor del dangulo polar en el que se encuentra posicionado el gonidémetro (este dato

corresponde a la posicidn fisica de la muestra antes de iniciar las mediciones)

Los difractogramas se miden desde la posicién 20, inicial a 26¢ final con el paso de
medicién y tiempo por paso indicados por el usuario para 20. Los valores de la posicién
azimutal y polar son la posicién de referencia para colocar el goniémetro en la primera
posicién indicada por la lista del archivo entrada.dat. Con este programa se pueden
realizar mediciones en cualquier posicion polar y azimutal. La Figura 3.3 muestra el

diagrama de flujo del programa METEFPG?2.
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Inicio

Ingreso de datos
iniciales y lectura del
archivo entrada.txt

Hasta completar la
lista de posiciones

polar y azimutal

Posicionar a nuevos valores de

los dngulos polar y azimutal

Medicién de un difractograma |

Imprimir el archivo de salida
con los datos de medicion,

archivo *.txt

v

Fin

& =

Figura 3.3. Diagrama de flujo del programa METEFPG2
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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 especificos, en la pantalla no se muestra la solicitud de los datos de

posicién azimutal y polar.

4 METEFPG2

Mo & i@ B fE Al

iluantas medicidn se realizaran? L
21 Angulo 2-theta nicial: 22
21 Angulo 2-theta final: 2B
41 Valor del paszo de la medicion: 0.05

I Tiempo de medicidn por punto: 30

MOMER.E DEL HIWO OE SALIOA DE DATOS

Tas resz ez & caracteres seran para identificar al

Figura 3.4. Pantalla del programa METEFPG?2, 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 estandar

Para la medicién de la muestra estdndar se escribié el programa Standarg, el cual esta
disefiado para obtener difractogramas en un intervalo de 0 a 75 grados con incrementos de
5 grados en el movimiento polar y una posicién azimutal fija, es decir, combinando el
movimiento polar y 6-26 con un dngulo azimutal fijo. Este programa se disefié para barrer 4

posiciones azimutales especificas (0%, 90°, 180° y 270°).

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

2 Valor de 260 inicial

2 Valor de 26 final

* Paso de medicién (A 26)

*® Tiempo de medicién en segundo del paso de 20 (t)

® Valor del dngulo polar inicial (o inicial)

2 Valor del dngulo azimutal final (o 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 dngulo azimutal (AAA). El
nombre final del archivo con los datos de medicion estd integrado por 8 caracteres, los 6

caracteres anteriores mds 2 de la posicion 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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Inicio

v

Fijar posicién azimutal e
ingresar de datos iniciales

Desde a inicial

hasta o final

Incrementar 5 grados la
posicién polar

Medicién de un difractograma |

Imprimir el archivo de salida
con los datos de medicion,

archivo *.txt

Figura 3.5. Diagrama de Flujo del programa para la medicién del estdndar.
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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 estandar medidos sobre el dngulo azimutal fijo.

COMTREOLADOR, DEL GQOMICOMETRO DE TEXTURASL
MEOTCTOW DEL ESTANDOARM
IGURA DE POLOS GEMERALIZADA

11 Angulo 2-theta inicial: 22
25
Valor del pazo de Ta medicidn: 0.05
Tiempo de medicidn por punto: 30
Angulo polar dnicial: 0

=
r

Angula polar final (75 como maximo w multiplos de Bl

MWOMERE DEL ARCHIWVO DE SALTDA DE DATOS (& caracteres 3 del nombre w 3 del angulo
azimutall:

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 obtencién de las FPG a partir de los datos obtenidos de los difractogramas medidos
en el gonidbmetro de textura se emplearon programas escritos en Mathematica 5.1. Estos

programas se describen en las siguientes secciones.

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

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

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

2. Programa para completar las FPG con los valores correspondientes a los dngulos no
medidos y grafica las FPG

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

la energia almacenada.

El primer programa para la muestra estandar es Calculos-coef-correcion-FPG-p.nb que se
emplea para la obtencion de los coeficientes de las funciones de correccion de las FPG a

partir de los resultados obtenidos de una muestra estdndar.

En el Capitulo 2 se mencioné que los resultados obtenidos del goniémetro 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 mostro en la Figura 2.10 del Capitulo 2.

Con los datos del archivo *.dat se obtienen los coeficientes de correccidon para la funcion de
correccion de las posiciones de los picos de difraccion, FWHM (funcién instrumental) y el
parametro de mezcla n en funciéon de los dngulos polares y son calculados como un
promedio de los 4 valores de las distintas posiciones azimutales (0°, 90°, 180° y 270°) de

acuerdo a las ecuaciones 1.6, 1.7 y 1.8 del Capitulo 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 obtencién de los coeficientes de las

funciones instrumentales.

FG.5148064590062884 —0.00059507002431562686 0.0000308675020590259856 —5.775203051007323e-8 —2.1452002460892407e-59
0.3691509274703316 -0.008463507054176277 0.0007481974054080233 —0.00001929350163067919 1.749130715646577e-7
0.2065955621936275 -0.0002555078518907573 -0.000022793968837534982

Figura 3.7. Archivo de salida correc-hkl.int del programa Correccion 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, posicion 6 intensidad, respectivamente) y genera archivos con el formato de
los archivos de entrada (archivos con extension *.DAT, *. XPE y *.EPF) de los programas
BEARTEX, LABOTEX y los programas Obtenciéon-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 interpolaciéon 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 extensién *.DAT con los

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

programa se muestra en la Figura 3.9.
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ﬂ Inicio ﬂ
v

/ Lectura del archivo *.dat /

Promediar los 4 valores

azimutales para cada posicién
polar de 26, FWHM y n

Calcular los coeficientes del
polinomio de correccién para
20 (Ecuacién 1.7)

v

Calcular los coeficientes del
polinomio de correccién para
FWHM (Ecuacién 1.8)

v

Calcular los coeficientes del
polinomio de correccién para
#n (Ecuacion 1.9)

Imprimir el archivo de

salida correc-hkl.int

Figura 3.8. Diagrama de flujo del programa Correccion de las muestras random para

Figuras de Polos Generalizadas.nb
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Tnicio

Lectura de los
archivos *.exe y *.dat

Completar los valores la FPG

v

Graficar FPG

Generar los archivos de entrada de
BEARTEX, LABOTEX y
Obtencion-Correccion-FPG

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

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

-position 6 —Intensity)
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El programa Obtencion-Correccion-FPG-BETA-ENERGIA.nb (-posiciones.nb) realiza
las correcciones de las posiciones 20, FWHM y 1, determina las FPG de tamafio de
cristalito, de microdeformaciones y de la Energia 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 posiciéon polar, posicion
azimutal, posicién 20, FWHM, eta y errores (como se mostré en la Figura 2.9 del Capitulo
2). Ademas de los datos contenidos en los archivos se requiere de la longitud de onda, A,
utilizada, hkl de las reflexiones a trabajar, datos del Médulo de Young, Yy, y la razén de
Possion, vy, anisotropas 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 célculos de los valores de tamaifio de cristalito, de microdeformaciones y de la
Energia Almacenada son guardados en archivos con extension *.XPE y *EPF. El
diagrama de flujo del programa Obtenciéon-Correccion-FPG-BETA-ENERGIA.nb (-

posiciones.nb) se muestra en la Figura 3.10.
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ﬂ Inicio ﬂ
v

Lectura del archivo *.dat y
correc-hkl.int

v

Datos de A, hkl, Y, y Y de 1a muestra estandar

y de la muestra a analizar (ecuaciones 1.14 y
1.15)

Calculo de las correcciones
para las posiciones, FWHM y )

de la muestra a analizar.

Célculo de las FPG de posiciones,
Ad/d, FWHMG, FWHML, f§f, D, &
y Energia Almacenada

v

Crear los archivos de salida
* XPE y *.EPF para cada FPG

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

Figura 3.10. Diagrama de Flujo del programa Obtenciéon-Correccion-FPG-BETA-
ENERGIA.nb

42



Capitulo 3. Software desarrollado para [a obtencién de Figuras de Polos Generalizada

3.2.2 Software para el calculo de la energia almacenada

Para el calculo de la energia 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 Energia 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 ©Q’(a,B) (ecuacién 1.23, 1.27) que seran 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 Q’(a,f) y de Textura para calcular Q(@;, D, @) y las Q’(a,B)

recalculadas.

Para poder obtener SEDF a partir de Q(¢;,®D, ¢,) son necesarias dos operaciones, una para
el cadlculo de la constante de ajuste (mediante el programa Calculo de la constante de
Normalizacion.nb), ésta permite obtener los valores verdaderos de la SEDF producto de la
normalizacién que introduce al utilizar los programas de Textura como LABOTEX para la
solucion de la ecuacion general de la textura, el diagrama de flujo se muestra en la Figura
3.12. La segunda operacién es deconvolucionar Q(¢;,®, ¢,) 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 representacion de FDOC o SEDF para los andlisis, el

Diagrama de Flujo se muestra en la Figura 3.12.
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Lectura del archivo
* TPF y *.EPF

Si se desea, puede
Completamiento de los datos de restringirse a valores
la FP y la FPG mayores a un

determinado valor.

Multiplicacion de la FP y FPG
segtn la ecuacidén 1.22

v

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

L)

Figura 3.11. Diagrama de Flujo del programa Multip_FPG_FP_LABOTEX.nb

44



Capitulo 3. Software desarrollado para la obtencion de Figuras de Polos Generalizada

ﬂ Inicio ﬂ
v

Lectura del archivo * TPF y
* EPF

v

Completamiento de los datos de la FP y FPG,
mediante el promedio de datos vecinos. Para los
dngulos polar y azimutal no medidos (FP
recalculadas).

v

Célculo de Nj mediante la ecuacién

1.28

Promedio de los valores

obtenidos para N ;

Imprimir el valor de N

Figura 3.12. Diagrama de Flujo del programa Calculo de la constante de
Normalizacion.nb
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Inicio

Lectura del archivo *.Fi2 de
la SEDF y *.Fi2 de la ODF.
Constante N de normalizacién

Calculo de E ((pl , D, ¢2) Si se desea, pueden

mediante la ecuacion 1.27 suavizarse los resultados

obtenidos.

Acomodar los resultados para
graficarlos

Imprimir las gréficas de
la SEDF

Fin

Figura 3.13. Diagrama de Flujo del programa DEC-SEDF-QOdf-Labotex.nb

3.3  Resumen del capitulo 3

En este capitulo se han descrito los programas utilizados para la medicién de los datos y los
programas de que se emplearon para procesar los datos después de haber sido ajustados
mediante WinPLOTR ®. Con la descripcion de estos programas se completa toda la
metodologia utilizada para la obtencion de las Figuras de Polos Generalizadas, todos los
resultados obtenidos se muestran y se discuten en el siguiente capitulo (Capitulo 4,

Resultados y Discusion).
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Capitulo 4. Resultados y Discusion

4.1 Resultados y discusiones

En este capitulo se exponen y se discuten los resultados del trabajo, comenzando con los
resultados de la evolucion de los FWHM del polvo de Ni con el tiempo de recocido para
la elaboracion de la muestra estdndar durante su etapa de preparacion, posteriormente se
muestran las graficas de los resultados de las mediciones del estdndar para el calculo de
los coeficientes de correccion de las funciones instrumentales (desplazamiento en 260,
FWHM vy Eta). Los resultados que se encontrardn después son las FPG del 48%Fe-
52%Ni (Fe-50%Ni) de intensidad, FWHM, Eta, tamafio de cristalito, desplazamiento de
los picos Ad/d (estos valores estaran multiplicados por 10* lo que se denotard por el
simbolo %%), microdeformaciones y energia almacenada para las reflexiones (111),
(200) y (220) del Fe-50%Ni. También se muestran las SEDF para los principales cortes
de ¢, de los materiales FCC (¢, = 0°,45° y 60°). Las mediciones en esta muestra se

realizaron en la superficie de la muestra.

4.2 Estandar de Ni

Como explicamos anteriormente, el polvo de Ni de tamafio de particula fino fue
sometido a diferentes tratamientos isotérmicos con el fin de eliminar
microdeformaciones y que el tamafio de cristalito creciera lo suficiente para no influir en

los picos de difraccion y asi poder determinar las funciones instrumentales

4.2.1 Graficas de FWHM vs 20 del estindar de Ni después de cada recocido

En las Figuras 4.1a y 4.1b se muestran las gréificas de los FWHM vs 20 de los FWHM
de los picos del Ni en polvo comparados con los FWHM instrumental del estindar SRM
660a (LaBg) medidos en un difractémetro GBC con radiaciéon CoKa (A = 1.78892). En
estas graficas 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 consideré que ya no era practico recocerlo mas y que utilizarifamos este polvo

para la confeccion del estandar para realizar las correcciones instrumentales para este
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trabajo (teniendo como criterio que el difractdometro con goniémetro de textura tiene una

Optica de menor calidad que el difractometro GBC).

0.300 Grafica de FWHM vs 20 de Niy LaB,
0.250
0.200
=
% 0.150
0.100
0.050
0.000
0.0 2000 400 60.0 800 100.0 1200 1400 1500
208(%)
={l=Hexaboruro ===l iquel 1h MNiguelR2h

Figura 4.1a. Gréifica de los FWHM del polvo de Ni recocido una hora, Ni recocido 2.5

horas y LaBg

0300 Grafica de FWHM vs 20 de Niy LaB,
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Figura 4.1b. Grifica de los FWHM del polvo de Ni recocido 4.5 horas y LaBg
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4.2.2 Funciones de correccion instrumental a partir del estandar de Ni

En la Figuras 4.2 a 4.4 se muestran los resultados que se obtuvieron de las mediciones
del estiandar de Ni, son de A20 vs. angulo polar (diferencia de la posicién del pico
medido en relacién con la posicion del pico tedrico), en la Figura 4.4 se muestran las
grificas de FWHM vs. dngulo polar y en la Figura 4.5 las graficas de Eta vs. dangulo

polar.

En la Figura 4.2a y 4.2b se observan los valores de A20 de los picos (111) y (220)
respectivamente, y puede observarse que las tendencias de los datos varian de forma
diferente para cada pico, la variacién de los datos es menor para el pico (111) que para el
pico (220), ademds se observa que para el pico (220) la variacién aumenta después del
angulo polar 50% Lo que es de esperar en estos tipos de mediciones cuando no existe un

ajuste perfecto entre los diferentes ejes de los goniémetros.

Las graficas obtenidas entre los valores de A20 vs dngulo polar se ajustaron a un
polinomio, ecuacion 1.6 del Capitulo 1, mediante el programa Calculos-coef-correcion-
FPG-p.nb, la grafica de los polinomios obtenidos se muestran en la Figura 4.3, donde se
observan el polinomio para la correccién del corrimiento de los picos (111) y (220),
estos polinomios se utilizan en la correccion instrumental de los datos de posicion de las

reflexiones del Fe-50%Ni deformado.

828 ) 7 Shif 2Theta 0 + Shift 2Theta 180 |
—03
—04
—0.5 L ;—74_ e a——k g _:J;__VL-OA-—!_..' e :77 — 4’7_;:77_ i
e — - - -
—06
7 10 20 30 20 30 %0 = Polar (°)

Figura 4.2. a) Gréficas de los corrimientos A28 y Funcién instrumental (linea —) para
A20 en funcién de la posicion polar para el pico (111) del Ni.
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A206 O
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Figura 4.2. b) Grificas de los corrimientos A26 y Funcién instrumental (linea ) para

A28 en funcién de la posicion polar para el pico (220) del Ni.

En la Figura 4.3 se muestran las gréaficas de los FWHM en funcién con el dngulo polar,
en estas grificas se puede observar que las gréficas (111), (200) y (220) tienen la misma
tendencia. En este caso el grafico de (200), Figura 4.3b, existe una diferencia con
respecto a los valores observados en los otros dos picos. Esto es, en los tres graficos se
observa que los valores por debajo de los 50° polar se mantienen por debajo de 0.5,
pero después, estos valores van incrementando de 0.5° hasta 1.5° grados para el caso de

los picos (111) y (220) y a 1° grado para el caso del pico (200).

En la Figura 4.4 se observan los valores de Eta () en funcién del dngulo polar, para el
caso de eta no se observa una tendencia clara en los datos. Para los picos (111) y (220)
los valores se mantienen entre 0 y 0.4 y para el caso del pico (200) varian de 0.5 hasta
0.75. Sin embargo, es muy clara la gran dispersiéon que presentan los valores. El
mejoramiento de estos valores estd muy ligado a la 6ptica y a la estadistica de medicion,
en nuestro caso, dadas las caracteristicas de nuestro equipo, se hace imposible mejorar

los resultados.

En las Figuras 4.3 y 4.4 también se muestra el polinomio de ajuste (ecuaciones 1.7 y
1.8, respectivamente, del Capitulo 1, programa Calculos-coef-correcion-FPG-p.nb),

utilizados para la correcciones instrumentales respectivas.
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a) MO » FWHM 0 + FWHM 180

09 10 20 30 40 50 50 = Polar (*)
o) » FWHM 0 « FWHM 180
1.5
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0% 10 20 30 30 30 50 = Polar (°)
e (9)
c) s FWHM 0 +» FWHM 180
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0.0

Figura 4.3. Funciones instrumentales (linea — ) de los FWHM en funcion de la
posicidén polar para los picos a) (111), b) (200) y c) (220) del estandar de Ni.
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Figura 4.4. Funciones instrumentales (linea —) de los Eta () en funcién de la
posicién polar para los picos a) (111), b) (200) y c) (220) del estandar de Ni.
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4.3  Figuras de Polos Generalizadas del 48 % Fe-52 % Ni (Fe-50% Ni)

En esta seccidén 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, posicién, tamaio de cristalito, corrimiento del pico,
microdeformaciones y energia 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 seccidn 4.3.4 se hace la discusion més detallada de las FPG con las FPG

de Tamaiio de Cristalito y Energia Almacenada de las tres reflexiones.

En la seccién 4.4 se muestran los principales cortes de ¢, = 0°, ¢, = 45°% y ¢, = 60°

de la SEDF del Fe-50%Ni, asi como una discusion de las mismas

4.3.1 Figura de Polos Generalizada del pico (111) de una aleacion 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 parametros
sobre los dngulos polares y azimutales. Las intensidades de los picos varian de 200 a
5000 cuentas, los FWHM estdn en un intervalo de 0.2 a 0.6 grados, los valores de eta
estan entre 0 y 0.7 y las posiciones de los picos varian desde posiciones de 19.8 hasta 21

grados, la posicion tedrica es de 20.07 grados (20).
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Figura 4.5. Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe-50%Ni:

a) Intensidades (isolineas 5000, 4500, 4000, 3500, 3000, 2500, 2000, 1500, 1000, 500,
200 cuentas) y b) FWHM (isolineas 0.6, 0.55, 0.5, 0.45, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2["])
¢) Eta (Isolineas 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 20 (Isolineas 20.8, 20.7, 20.6, 20.5, 20.4, 20.3, 20.2, 20.1, 20.0,
19.8[°D.
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En la Figura 4.9 se muestran las FPG de Tamafio de Cristalito (Angstrom, A),
corrimiento de las posiciones de los picos Ad/d (%%), microtensiones y Energia
almacenada (J/mol). En esta Figura se observa que el intervalo del tamafio de cristalito
es desde 50 hasta 2000 (A), los datos de desplazamiento estdn en un intervalo de -200 a
150 %% con respecto a la posicion tedrica del pico, para una mejor visualizacion de los
valores negativos y positivos del desplazamientos de las posiciones de los picos pueden
observarse la Figura A3-16 del Anexo 3, donde también pueden observarse todas las
FPG del pico (111) en 3D. Las microtensiones varian de 10 a 140 %% y la energia

almacenada de 1 a 270 J/mol.

La distribucién del tamafio de cristalito es diferente entre la parte superior y la parte
inferior de la FPG. Se puede observar que hay mayores valores del tamaiio de cristalito

que en la parte inferior que en la parte superior de la FPG.
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Figura 4.6. Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe-50%Ni:
a) Tamaifio de Cristalito (Isolineas 2000, 1500, 1000, 800, 600, 400, 200, 5)[A] y
b) desplazamiento del pico Ad/d %% (Isolineas 150, 120, 90, 70, 50, 30, 10, 0, -10, -30,
-50, -70, -90, -130, -200 %%)
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Figura 4.6. Figura de Polos Generalizada del pico (111) del Fe-50%Ni:
¢) Microtensiones [%%] (Isolineas 140, 120, 100, 80, 60, 40, 20, 10)
y d) Energia Almacenada (Isolineas 270, 250, 230, 200, 180, 160, 140, 120, 100, 80, 60,
40, 20, 1 [J/mol]).

4.3.2 Figura de Polos Generalizada del pico (200) de una aleacion Fe-50% Ni

La Figura 4.10 muestra las FPG de a) Intensidades, b) FWHM, c) Eta y d) Posiciones del
pico (200) del Fe-50%Ni, en estas figuras se puede observar que la distribucién de las
intensidades, FWHM y Eta son mds simétrica en toda la FPG que en el caso del pico
(111). Las posiciones varian en un intervalo de 21.4 a 23.8 grados (20), la posicion
teérica es de 23.214° y se observa que hay una distribucién casi simétrica entre el

hemisferio superior e inferior, Figura 4.10d.
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%i%"’» Sl & %

01

Figura 4.7. Figura de Polos Generalizada del pico (200) del Fe-50%Ni:
a) Intensidades (Isolineas 2000, 1800, 1600, 1400, 1200, 1000, 800, 600, 400, 200
cuentas),
b) FWHM (Isolineas 1.1, 0.9, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.3, 0.2, 0.1 [°]),
¢) Eta (Isolineas 1.0, 0.9, 0.8, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.3, 0.2, 0.1) y
d) Posiciones (23.8, 23.7, 23.5, 23.4, 23.2, 23.0, 22.7, 22.5, 22.3, 22.1, 21.9, 21.7, 21.4

[°]).

Las FPG de Tamafio de Cristalito, desplazamiento Ad/d (%%), Microdeformaciones
(%%) y Energia Almacenada (J/mol) del Pico (220) del Fe-50%Ni se muestran en la

Figura 4.11, en la Figura 4.11a se muestra que los tamaiios de cristalito estdn entre 50 y
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1700 A, en la parte superior de la FPG hay mds zonas con menor tamafio de cristalito,
mientras en la zona inferior hay mds zonas con mayor tamafio de cristalito, lo que

concuerda con los resultados obtenidos para la FPG de tamafo de cristalito (111).

Para el caso del desplazamiento de los picos, Figura 4.11b, varian de -300 a 250 (% %),
siendo los desplazamientos negativos los de mayor presencia en zonas con valor de

angulo polar altos.
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Figura 4.8. Figura de Polos Generalizada del pico (200) del Fe-50%Ni:

a) Tamaiio de Cristalito (Isolineas 1700, 1500, 1100, 900, 700, 550, 500, 450, 360, 300,
250, 200, 150, 50 [A]), b) desplazamiento Ad/d %% (Isolineas 250, 200, 170, 150, 130,
100, 70, 50, 20, -50, -70, -100, -150, -170, -200, -250, -270, -300 %%),
¢) Microtensiones (120, 100, 80, 60, 40, 20, 10 %% ) y d) Energia Almacenada
(Isolineas 150, 140, 110, 90, 70, 50, 30, 10, 2 [J/mol])
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Los desplazamientos negativos y positivos pueden visualizarse mejor en la Figura A3-17

del Anexo 3.

4.3.3 Figura de Polos Generalizada del pico (220) de una aleacion Fe-50% Ni

Para el caso del pico (220) se observa que la distribucién de las intensidades, Figura
4.12a, se encuentran entre valores de 200 y 2000 cuentas, y éstas estdn distribuidas de
forma mds simétrica que en el caso de los picos (111) y (220) entre la parte superior e
inferior de la FPG. En el caso de la distribucién de FWHM y Eta en el pico (220), Figura
4.12 b y c, respectivamente, se observa una distribucién casi simetrica de los valores

entre la parte superior e inferior de la FPG.

Los valores de las posiciones se encuentran en un intervalo de 32.20° a 33.30° en 26.
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Figura 4.9. Figura de Polos Generalizada del pico (220) del Fe-50%Ni:
a) Intensidades (Isolineas 2000, 1800, 1600, 1400, 1300, 1200, 1000, 900, 800, 600,
500, 200 cuentas),
b) FWHM (Isolineas 0.85, 0.8, 0.7, 0.6, 0.5, 0.4, 0.35, 0.3, 0.25, 0.2, 0.15 [°])
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Figura 4.9. Figura de Polos Generalizada del pico (220) del Fe-50%Ni:
¢) Eta (Isolineas 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

d) Posiciones (Isolineas 33.30, 33.00, 32.90, 32.87, 32.83, 32.80, 32.75, 32.70, 32.65,
32.60, 32.55, 32.50, 32.45, 32.30, 32.20 []).

En la Figura 4.13 se muestran las FPG de a) Tamafio de Cristalito, b) desplazamiento del
pico, ¢) Microdeformaciones y d) Energia Almacenada. El tamafio de Cristalito, Figura
4.13a, se encuentran en un intervalo de 50 a 1300 [A] y se distribuye de forma casi
simétrica entre la parte superior y en la parte inferior de la FPG. El caso del
desplazamiento de los picos, Figura 1.13b, el intervalo de valores estd entre -100 y 200
(%%), la FPG en 3D se estos desplazamientos se encuentra en la Figura A.3-18, para
una mejor visualizacién de estos valores. Las microtensiones y la energia almacenada

estdn en un intervalo de 5 a 60 (% %), y 2 a 60 J/mol, respectivamente.
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Figura 4.10. Figura de Polos Generalizada del pico (220) del Fe-50%Ni:

a) Tamaiio de Cristalito (1300, 1100, 1000, 800, 600, 500, 400, 300, 200, 100, 50[A]),
b) desplazamiento Ad/d %% (Isolineas 200, 180, 140, 100, 80, 60, 20, -20, -40, -60, -80,
-100 % %),
¢) Microtensiones %% (Isolineas 60, 50, 40, 30, 20, 10, 5 %%)

y d) Energia Almacenada (Isolineas 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 simetria entre la parte
superior e inferior de las FPG, variando la distribuciéon de los pardmetros descritos en

cada FPG.
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4.3.4 FPG de Tamaiio de Cristalito y Energia Almacenada de una aleacion Fe-
50%Ni

En la Figura 4.14 se muestra las FPG de Tamafio de Cristalito (TC) para las tres
reflexiones del Fe-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 simbologia utilizada para
identificar los componentes de textura en las FPG de TC y EA, Figura 4.14 y Figura

4.15, respectivamente.
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Figura 4.11. Figura de Polos Generalizada de Tamafo de Cristalito del Fe-50%Ni para
las reflexiones (111), (200) y (220) [A]
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Tabla 4.1. Simbologia de los componentes de Textura del Fe-50%Ni

Componente de
Simbolo
Textura

Brassl {011}<-2-11>

Brass2 {011}<2-11>

Cobrel {112}<11-1>

Cobre2 {112}<-1-11>
S1{213}<36-4>

S3{213}<-3-64>

OGN NP RIS

Las FPG de TC muestran que para la reflexién (111) las zonas con tamafios de 2000 A
corresponden al componente de Cobrel, Cobre2 y Brass1. Los componentes Brass2 y S1

tienen un menor tamaifo.

En el caso de la reflexion (200), los componentes Cobre2, Brassl, Brass2, S1 y S3
tienen un tamafo de cristalito cercano a 1700 A, mientras que el Cobrel tiene el menor

tamafio de cristalito, que es una zona con tamafios de 150 A.

Para la reflexién (211) los componentes con mayor tamafio son de 1300 A y

corresponden a los componentes de S1 y S3.

En el caso de la Energia Almacenada, EA, se observa que la distribucién para los
distintos componentes en cada reflexion es de la siguiente manera, para el caso de la
reflexiéon (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 Brassl y Brass2 y los de menor energia (50-
140) son los componentes S1 y S3.
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Para el caso de la reflexion (200) las zonas con mayor EA (140-150) corresponden a los
componentes tipo Cobrel, Cobre2 y S1. Los componentes Brassl, Brass2 y S3 son

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

En la reflexion (211) sélo estdn presentes los componentes S1 y S3 (E.A de 50-60
J/mol).

Figura 4.12. Figura de Polos Generalizada de Energia Almacenada del Fe-50%Ni para
las reflexiones (111), (200) y (220)
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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, /A\ , en
donde sélo 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 simetria de las FPG de TC y EA del material no es
ortorrombica, si no que presentan una simetria triclinica, aunque este resultado se tiene
que corroborar con mds experimentos, debido a que la asimetria en las FPG es un

resultado no sélo de la asimetria de muestra, sino también la cristalinidad.

El aumento en la calidad de las mediciones implicaria una mejor estadistica (error
estadistico) y una mejor correccion instrumental para esta dltima se necesita una optica
de mejor resolucion en funcién del dngulo polar (haces paralelos), de un mejor ajuste del

equipo (alineacion) y de un estdndar con mejores caracteristicas

4.4  Funcion de Distribucion de Energia Almacenada (SEDF) del Fe-50% Ni

Los principales cortes en ¢, de las SEDF’s para un acero son a 0°, 45° y 60° grados

donde estan 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 (Cobrel {112}<11-1> y Cobre2 {112}<-1-11>), Laton
(Brassl {O11}<-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 s6lo 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 resolucion,

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

4. La eleccién de las ecuaciones para el célculo del Mddulo de Young y la razén de
Poisson,

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

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

7. El célculo del coeficiente de normalizacién utilizada para la solucién de la ecuacién

de textura en términos de energia almacenada.
Los valores de energia 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 energia es el componente de Cobrel, seguido de la componente de S1.

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

50%Ni.
Componente de Energia Almacenada
Textura [J/mol]

37
Brass1 {011}<-2-11>

13
Brass2 {011}<2-11>

80
Cobrel {112}<11-1>

15
Cobre2 {112}<-1-11>
S1{213}<36-4> 60

10

S3{213}<-3-64>

Los valores de EA mostradas en la Tabla 4.2 tienen la misma relacién entre los
componentes que los valores encontrados en la literatura (Ver seccién 1.4.3).
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Brass2 Brassl Brass2 Brassl
(011)[211 (011)[21 (011)[211] (011)[2

SEDF

Figura 4.13a. ODF y SEDF para ¢, = 0° del Fe-50%Ni, Isolineas 30, 25 20, 15, 10, 5, 1
[m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente
ODF

A 4
Cobre 2|(112)[11 1]

Brass2

Brassl

SEDF

50
R
(2

ST & A i
Figura 4.13b. ODF y SEDF para ¢, = 45" del Fe-50%Ni, Isolineas 30, 25 20, 15, 10, 5,
I [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente
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ODF

SEDF

Figura 4.13c. ODF y SEDF para ¢, = 60° del Fe-50%Ni, Isolineas 30, 25 20, 15, 10, 5,
1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente
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Conclusiones

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

» Se puso a punto la metodologia de medicién de las FGP y el cdlculo de la SEDF.

» Se procesaron todos los resultados obtenidos, teniendo como resultado la diferencia
en la simetria entre las ODF y SEDF. La simetria de la SEDF no corresponde con
una simetria ortorrdmbica de muestra como si lo hace la ODF. Resultados similares
se obtienen entre la FPG y las FP.

» Con los resultados obtenidos en este trabajo, se encontré que el componente de
Cobrel es el que tiene mayor energia. Esto es congruente con similares resultados
reportados en la literatura.

» Existe una asimetria entre las valores de EA, SEDF y Tamafio de cristalito entre los
diferentes componentes que conforman una componente con simetria ortorrdmbica
por ejemplo la componente Brass, donde la componente Brass1 tiene mayor energia

que la componente Brass?2.
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Perspectivas

Después de desarrollar la metodologia 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:

» Célculo del Mdédulo de Young y de la razén de Poisson, aqui se presentan dos
problemas. El primero es debido a que en la literatura hay diferentes modelos para el
célculo de éstos (Jian-Min Zhang et al., Daymond et al., Dieter, Lodini). El segundo
estd relacionado con los valores de las constantes de elasticidad (coeficientes de
Compliance) S;;, S;2 y S44, ya que se encontraron distintos valores.

» Mejorar la estadistica y la calidad de las mediciones, esto implica utilizar un equipo
que tenga una mejor intensidad y el uso de detectores sensibles a la posicién, una
Optica que produzca picos instrumentales estrechos y con el menor efecto de
desfocalizacion posible, como puede ser la 6ptica de haces paralelos.

» En la literatura hay dos expresiones distintas para el cdlculo de la energia

almacenada, ecuacion de Stibitz, una de ellas con la expresion <§2> y la otra con la

expresion &2,,., por lo que es necesario tomar la mas acorde desde el punto de vista
microestructural.

» La utilizacién de los programas que realizan los célculos para determinar el ODF a
partir de FP introducen una constante de normalizacion. Al utilizar estos programas
para resolver la ecuacion 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 energia pero no hay una
explicacion especifica del célculo de este valor.

» Realizar las mediciones en otras muestras metdlicas en zonas mds internas de la
muestra, donde no haya efecto de los rodillos (caso del Fe-3%Si).

» Mejorar la calidad de la muestra estandar para tener valores de FWHM mas cercanos

al de LaBg¢ que el utilizado en este trabajo.
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Anexo 1. Elaboracion de la Rendija

Anexo 1. Elaboracion de la Rendija

Para la eleccion de las dimensiones de las rendijas para la divergencia axial y ecuatorial que
se utilizaron en la medicion de los difractogramas se realizaron los cédlculos de los dngulos
de divergencia mediante las ecuaciones que se muestran a continuacion.

En el caso de la divergencia ecuatorial

donde
L: es el Tamaiio de la apertura del detector en el plano ecuatorial.

R: Radio del Gonidémetro

Para el caso de la divergencia axial

s H A
R

donde
H: Tamaio de la apertura del detector (Axial)
R: Radio del Goniémetro

du: Distancia interplanar de los planos (hkl) para la muestra medida (para este trabajo se
tomaron las distancias interplanares del Fe-50%Ni).

4: Longitud de Onda

En la Tabla A1-1 se muestran los resultados de los célculos realizados para la divergencia
axial y en la Tabla A1-2 muestra los datos de los cdlculos para la divergencia ecuatorial. Lo
que se busco para el caso de la divergencia ecuatorial fue que o fuera lo més cercana a
0.05 grados (20) como se muestra en la Figura Al-1. Y de acuerdo a la Tabla Al-1 se
deduce que la rendija de 0.2 (mm) es la que se aproxima mads a este valor, y por tanto fue el
tamafio de la rendija que se eligio.
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Anexo 1. Elaboracion de la Rendija

Tabla A1-1. Datos obtenidos para 6p para la eleccion del tamafio de la rendija ecuatorial.
L (mm) | ()
0.2 0.066604

0.1 0.033302
0.05 | 0.016651

op
=)

a="70°

< A20 —

Figura A1-1. Divergencia Ecuatorial

Para el caso de la divergencia Axial se considerd los datos de distancia interplanar de un
Fe-50%Ni para las primeras 3 reflexiones, en esta caso se eligié una rendija cuya
divergencia fuera de aproximadamente 3 grados en el dngulo 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 reflexion y 2.5 grados para la segunda, y por tanto este fue la
dimension que se eligié para la apertura axial.

Tabla A1-2. Datos obtenidos para da para la eleccion del tamafio de la rendija Axial.

H (mm) 3(%

dhkl (mm) | Ao (®)
2.05 2.88155
1.78 2.502029
1.26 1.771099

76



Anexo 1. Elaboracion de la Rendija

Figura A1-2. Divergencia Axial

La Figura A1.3 muestra la rendija elegida para la divergencia ecuatorial que se tomé de las
rendijas de fabrica que se tienen y en la Figura A1.4 se muestra la rendija que se elaboré
tomando las dimensiones de las rendijas de fabrica y realizando la perforacién interior de
acuerdo a nuestros cdlculos para la divergencia axial.

Figura A1.3 Rendija para la reduccién de la divergencia ecuatorial

Figura A1.4 Rendija para la reduccién de la divergencia axial
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Anexo 2. Comunicacion entre [a PC y los motores del Gonidmetro

Anexo2. Comunicacion entre la PCy los
motores del goniometro.

Los motores del goniometro de textura son contralados mediante una tarjeta PCL-839
(Automation with PCs ®), Figura A2.1a, que estd conectada a través de un cable serial del
tipo 18cv8 a tres tarjetas de comunicacién independientes, Figura A2.1b, las cuales fueron
elaboradas durante la actualizacién y automatizacién del gonidmetro de textura [42]. La
funcidn de las tarjetas independientes es amplificar la sefial generada en la tarjeta PCL-839

y enviar las sefiales a cada uno de los tres motores, Figura Al.lc.

La tarjeta PCL-839 se comunica con los programas de medicién a través de las librerias
PROGS839.EXE y PCL839.H escritos en Lenguaje C (Turbo C++ versiéon 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
comunicacién y ¢) Motores de movimiento.
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Anexo 2. Comunicacion entre [a PC y los motores del Goniémetro

PC del
goniometro

Comunicaciéon a través de
librerias escritas en lenguaje C

Comunicaciéon a través de
librerias escritas en lenguaje C

Tarjeta de
Amplificacién

Motores

g

Movimiento
mecanico

ues de la
notores del
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

ANEXO 3. FIGURAS 3D DE LAS FPG.

En esta seccion se muestran las Figuras de Polos Generalizadas en tres dimensiones, las
Figuras no estdn todas en la misma orientacion con la finalidad de mejorar visién de cada
propiedad y no se produzcan solapamientos. Estos graficos son fundamentales cuando se
tiene valores positivos y negativos de las propiedades como es el caso de los
desplazamientos de los méaximos. Los programas de textura normalmente solo pueden
dibujar valores positivos (densidad de polos).

Figura de Polos de Eta del FeNi(111)

l 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

Figura A3.1 Figura de Polos Generalizada en 3D de Eta para la reflexién (111) del
Fe-50%Ni.
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

Figura de Polos de Eta del FeNi (200)

TD

Figura A3.2 Figura de Polos Generalizada en 3D de Eta para la reflexion (200) del
Fe-50%Ni.

Figura de Polos de FWHM del FeNi (220)

0.85

0.80
0.75
0.70
0.65
0.60
0.55
0.50
0.40
0.30

0.20
0.10

Figura A3.3. Figura de Polos Generalizada en 3D de Eta para la reflexion (220) del
Fe-50%Ni.
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

Wos

0.55
0.5
0.45
0.4
0.35
0.3
0.25
0.2

Figura de Polos de FWHM del FeNi (111)

Figura A3.4. Figura de Polos Generalizada en 3D de FWHM para la reflexién (111)
del Fe-50%Ni.

Figura de Polos de FWHM del FeNi (200)

0.9
- 0.7
.1 0.6
105
= 0.4
0.3
0.2
01

- ER

TD
Figura A3.5. Figura de Polos Generalizada en 3D de FWHM para la reflexién (200)
del Fe-50%N.i.
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

Figura de Polos de FWHM del FeNi (220)

I 0.85
0.8
0.7
0.6
0.5
0.4
0.35
0.3
0.25
0.2
0.15

Figura A3.6. Figura de Polos en 3D de FWHM para la reflexioén (220) del FeNi.

5000
4500
4000
3500
3000
2500
2000
1500
1000

N 500
200

Figura A3.7. Figura de Polos Generalizada en 3D de Intensidades para la reflexion

(111) del Fe-50%Ni.

Figura de Polos de Intensidad del FeNi (111) .
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

Figura de Polos de Intensidades del FeNi (220)

Figura A3.8. Figura de Polos en 3D de Intensidades para la reflexién (200) del Fe-
50%N:i.

Figura de Polos de Intensidades del FeNi (220)

1800
1600
1400
1300
1200
1000
9200
800
600
500

B 20

. 2000

Figura A3.9. Figura de Polos Generalizada en 3D de Intensidades para la reflexion

(220) del Fe-50%N:i.
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

Figura de Polos de Posicion (111)

Figura A3.10. Figura de Polos Generalizada en 3D de Posiciones para la reflexién

(111) del Fe-50%Ni.

Figura de Polos de Posicion del FeNi (200)

23.8
23.7
23.5
1 234
- 23.2
— 23.0
— 22.7
] 22.5
] 22.3
22.1
21.9
21.7
21.4

Figura A3.11. Figura de Polos Generalizada en 3D de Posiciones para la reflexién

(200) del Fe-50%Ni.
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Anexo 3. Figuras 3D de las FPG

Figura de Polos de Posiciones del FeNi (220-]

A

el LR

i
]
5
/
'

J———————

| '..u-

f-l'l"
>

33.30
33.00
32.90
32.87
32.83
32.80
32.75
32.70
32.65
32.60
32.55
32.50
32.45
32.30
32.20

Figura A3.12. Figura de Polos Generalizada en 3D de Posiciones para la reflexién

(220) del Fe-50%Ni.

Figura de Polos de tamaiio de Cristalito del FeNi (111)

. 2000

1500
1000
800
600
400
200

Figura A3.13. Figura de Polos Generalizada en 3D de Tamaiio de Cristalito para la

reflexién (111) del Fe-50%Ni.
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Figura de Polos de Tamairio de Cristalito del FeNi (200)

. 1700

1500
1100
500
700
550
500
450
360
300
250
200
150
50

Figura A3.14. Figura de Polos Generalizada en 3D de Tamaifo de Cristalito para la

reflexién (200) del Fe50%Ni.

Figura de Polos de Tamaiio de Cristalito del FeNi (220)

1300
1100
1000
800
600
500
400
300
200
100
50

Figura A3.15. Figura de Polos Generalizada en 3D de Tamaifo de Cristalito para la

reflexién (220) del Fe-50%Ni.
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150
120
90
70
50
30
10
0
-10
-30
-50
-70
-90

-130
-200
Figura A3.16. Figura de Polos Generalizada en 3D de Ad/d para la reflexion (111)
del Fe-50%N.i.

Figura de Polos :d/d (111) del FeNi I

Figura de Polos de :4d/d del FeNi (200)

250

170
150
130

70
50
20
-50
-70
-100
-150
-170
-200
-250
-270

[ DNEEEEEEEEN
g

Figura A3.17. Figura de Polos Generalizada en 3D de Ad/d para la reflexion (200)
del Fe-50%Ni.
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Figura de Polos de .d/d del FeNi (220)

I 200

180
140
100

RD

Figura A3.18. Figura de Polos Generalizada en 3D de Ad/d para la reflexién (220)
del Fe-50%Ni.

Figura de Polos Smsls del FeNi (111)

Figura A3.19. Figura de Polos Generalizada en 3D de Smsls para la reflexién (111)
del Fe-50%N.i.
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Figura de Polos de Smsls del FeNi (200)

W 120

100
80
60
40
20
10

Figura A3.20. Figura de Polos Generalizada en 3D de Smsls para la reflexién (200)
del Fe-50%Ni.

Figura de Polos de Smsls del FeNi (220)

60
50
40
30
20
10

Figura A3.21. Figura de Polos Generalizada en 3D de Smsls para la reflexién (220)
del Fe-50%Ni.
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Figura de Polos de Emsls del FeNi(111)

270
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TD

RD
Figura A3.22. Figura de Polos Generalizada en 3D de Emsls para la reflexion (111)
del Fe-50%N.i.

Figura de Polos de Emsls del FeNi (200)

150
140
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90
70
50
30
10

Figura A3.23. Figura de Polos Generalizada en 3D de Emsls para la reflexion (200)
del Fe-50%N.i.
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Figura de Polos de Emslis del FeNi (220)

Figura A3.24. Figura de Polos Generalizada en 3D de Emsls para la reflexion (220)
del Fe-50%N.i.
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ANEXO 4. ODF Y SEDF DEL FE-50%NI

En esta seccion se muestran las ODF y SEDF del Fe-50%Ni, donde se puede observar la
energia almacenada para los componentes de textura en los todos los cortes ¢.

P1360°

90°

ODF

(011)[111] (011)[211}p (011)[211] (011)[2 1 1]

SEDF

Figura A4.1. ODF y SEDF para ¢, =0’
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

SEDF

Figura A4.2. ODF y SEDF para ¢, = 5°

ODF

SEDF

Figura A4.3. ODF y SEDF para ¢, = 10°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

ODF

Figura A4.5. ODF y SEDF para ¢, = 20°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

(121)[111]

SEDF

Figura A4.6. ODF y SEDF para ¢, = 25°

ODF

SEDF

Figura A4.7. ODF y SEDF para ¢, = 30°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

(231)[346

SEDF

Figura A4.8. ODF y SEDF para ¢, = 35"

ODF

SEDF

Figura A4.9. ODF y SEDF para ¢, = 40"
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

o

(112)[1 1 1]

(110)[11 2]

(110)[11 2]

SEDF

Figura A4.10. ODF y SEDF para ¢, = 45°

ODF

SEDF

~

//
= By I
0 ol &5 Wis

Figura A4.11. ODF y SEDF para ¢, = 50°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

SEDF

ODF

SEDF

Figura A4.13. ODF y SEDF para ¢, = 60°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

(’13 64]

SEDF

Figura A4.14. ODF y SEDF para ¢, = 65°

ODF

SEDF

Figura A4.15. ODF y SEDF para ¢, = 70°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

SEDF

Figura A4.16. ODF y SEDF para ¢, = 75°

ODF

Figura A4.17. ODF y SEDF para ¢, = 80°
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Anexo 4. ODF y SEDF del Fe-50%Ni

ODF

SEDF

Figura A4.18. ODF y SEDF para ¢, = 85°

ODF

(101)[12 1] (101)[i 21]

SEDF

Figura A4.19. ODF y SEDF para ¢, = 90°
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Estudio de la Microdureza de una aleacidon Fe-3%Si en relacion con la orientacion
cristalografica.

Ana Maria Salcedo Garrido !, Francisco Cruz Gandarillal y Héctor Mendoza Ledn !
Escuela Superior de Fisica y Matemdticas. Instituto Politécnico Nacional (IPN), U.P.ALM, Lindavista C.P.07738, México

( INTRODUCIGN ]
En un material deformado, una fraccién de la energia utilizada
(entre 1y 10%) es almacenada en forma de dislocaciones y defectos
enlared.
Usualmente la estructura final de las dislocaciones de un trabajo en
frio es heterogénea. Su energia total es aproximadamente la suma
de los siguientes términos:

W =Wug +Wre

Dénde:
Wity : Energiade las dislocaciones
Wirg) Energia de las Fronteras de Grano

Existen dos métodos principales para medir la energia almacenada,
los globales y los locales.

Los globales como la calorimetria diferencial miden la energia pero
no especifican a que componentes microestructural estdn ligadas.
Los locales como los rayos x, los patrones de EBSD, las mediciones
de microdureza asocian las mediciones a diferentes componentes
microestructurales.

Estos dltimos métodos son los mas Gtiles para el estudio de la
cinética en procesos como la recristalizacién ya que la energia
almacenada es diferente para granos con diferente orientacién.

Esta energia almacenada es la fuente que provee todos los cambios
de propiedades que son tipicos de los metales deformados y que es
la fuerza motriz para la recristalizacién.

Mapas de EBSD (usando contraste por orientacién)

de secciones completas de las ldminas.

D.F., México. Email- fcruz@esfm.ipn.mx

No se tiene una ecuacién que relacione de forma directa la [
energia almacenada y la dureza, sin embargo, se tiene una

relacién directamente proporcional entre la durezay la densidad
de dislocaciones, y entre la densidad de dislocaciones y la energia
almacenada.

Asi, muchos autores utilizan la microdureza como una
aproximacién de la densidad de dislocaciones Hv=3cy+3aubp'? y
posteriormente estd se utiliza en la ecuacién de Wilkens quien
propuso la siguiente ecuacién.

2
kb R,
Wi =—— pIn| =<
disl =7 P ( i J

Esquema de la ruta de procesamiento CGO }

de Fe-Si
Caliente (A

L@ S eg—;

Los principales
procesos de
granos orientados
en Fe-Si son:C60y
Hi-B.

EEEEEEEEEEE]

infermedio

875 - 950 °C ()

800-850
Recristaliza
Primaria (E)

dénde:

k factor de energia de un tipo de dislocacién
dado (tornillo o borde).

b: Magnitud del vector de Burgers.

p: densidad de dislocaciones

R,y ry radios de corte interno y externos respectivamente

recristalizacion
Secundaria

[ Tabla de composicién quimica en % peso }

La ecuacién de Wilkens es la multiplicacién de la energia de una
dislocacién por la densidad de dislocaciones.

[ RESULTADOS ]

{Secciones de ODF a ¢,=45° obtained por DR)%

N

{ D = "C + 60% laminado en fria}

RD B = "A + 70% laminado en frio”
P
i = @ =
ND ‘

Color Coded Map Type: Crystal Orientation S amiem

Orientation Crientation "

Euler Angles Jhk(il=uvithws= 1 j:‘:\m“
I (800,900, 45.0) (1100001]
B (00 353.450)  (112)[1-10]
B (450,00,00) (0011 -10]
Bl (300,547,450) (11 1[1-21]
I (50.0,54.7,45.0) (111[0-11]

[ DISCUSION DE RESULTADOS ]

-

Fotos y datos obtenidos de Microdureza para las fibras ayyde Fe-3%Si

J Los mapas de EBSD muestran la distribucién de las diferentes orientaciones cristalogrdficas en los diferentes

B = "A + 70% laminado en frio”

tratamientos termomecdnicos.

Las imdgenes de ODF, muestran los diferentes componentes de textura presentes en los tratamientos
termomecdnicos

De las figuras se puede apreciar que la apariencia de la superficie de las fibras o es mas suave que la de las fibras y.

Los valores de la dureza en las fibras a son menores en una razén de 1.3 a las fibras vy, estos valores son cercanos a
los reportados por Borbély y colaboradores que reportan una razén de dureza entre la fibra a y y de 1.8 en aceros
bajo carbono.

Los valores de dureza son mayores en el caso de los tratamientos de deformacién en frio como se puede observar en
la grdfica.

Tabla de valores de la Microdureza

de las fibras o y yde Fe-Si ., . .
Evolucion de la microdureza de las fibras de un
- Fe-3%Si
Tratamiento Alpha (Hv) | Gamma (Hv) | Hv(v)/Hv(a)
Laminado en caliente 241 277 1.15 650
Laminado en frio (60%) 338 399 1.18 60
recacido (850 °C 40 seg.) 313 384 1.23 -
Lamiando en frio (70%) 340 407 1.19 3 w0 T
recocido (830 _°C 4min) 236 213 116 |5 T
3 300
E 250 { \‘ii
s 200
150 T T T T T —
A [} ¢ D 3
—— FibraAlpha —®— Fibra Gamma
RD -

CONCLUSIONES

>La dureza es mayor en los estados deformados By D
>La dureza es mayor para la fibra gamma que para la alfa

>La relacién entre las durezas de las componentes es muy semejante e independiente
del tratamiento



GENERALIZED POLE FIGURES IN METALS AND ALLOYS
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( 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) 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
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-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.

/- N\
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.
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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.

The GPF of the stored energy is calculated using
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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

Energy Density associated to the planes (hkl) for the polar a and
azimuthal p angles

wascalculated from Full Width at Half Maximum (H) and \% ! )

the mixing parameter (n). the profile peak was fitted mo Molar volume

with a pseudo-Voigt peak shape function.

The calculated Gaussian and Lorentzian (Cauchy) Integral th, ﬁ Anisotropic Young module

Breadths, were used fo carry out instrumental corrections
according to Two Stages Method.( single line approach)
Gaussian component-> microstrain

Lorentzian component -> crystallite size

Anisotropic Poisson coefficient
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Figure 2. Instrumental functions obtained. Corresponds to: a) the diffraction peak shift, b) to Full Width at Half Maximum and c) Mixing parameter (eta-n)
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 (n) 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.

2 Figure 1. Crystallographic Texture.

y Incomplete Pole Figures (IPF) (0°
<ag 75°, 0° <p< 360°) measured
with a fixed position detector (26)
corresponding to the (111) Miller

Planes. Cu type texture was
~obfgmed in this sample. ) - . . o Figure 4 GPF corresponding to peak shift (111) plane,
_— __ S Y N\ plotting magnitude: Ad/d x10000. Irregular changes of peak
RD . ﬁ/{gur‘es i (ntensity) fr t;rﬁ\ position is observed, unlike in the Perlovich work were
| (111) plane obtained using the | . regular behavior around the texture peak is present.
—\ select angles (a, p), in good/«"
agreement with the’

conventional IPF from texture | ;
(Figure 1, main values) \and// |
they show a clear orthorhombic . Figure 5. GPF for crystallite size (A) for (111) \
sample symmetry. J plane, the maximum value is 160 A. The GPF do not |,
= / have orthorhombic sample symmetry, but a triclinic
sample symmetry. The values in the upper part T
Texture components {112}<11-1>, {123}<6-43>, ST S
{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.

CONCLUSIONS ]

>Generalized Pole Figures methodology was implemented and used to measure a

‘/Figure 7. GPF of stored energy (J/mol) for | 48%wt Ni-0.5%wt Mn-Fe sheet.

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

q e between

in Figure 5.

(111) planes. A result similar to the one
obtained in crystallite size in the same that
it does not show orthorhombic sample

| symmetry.

>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.
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( INTRODUCION )

La medicidn de la energia almacenada se ha realizado segtin dos grupos de técnicas, las que miden la energia almacenada globalmente (sin importar aspectos locales
como orientacién de los granos, etc.) y métodos locales (donde se tiene en cuenta la orientaciones de los granos, su distribucién espacial etc.) [2,3]. Los valores de
la energia almacenada medidas mediante métodos locales como Difraccién de Rayos-X, (DRX), Patrones de Electrones Retrodispersados en un Microscopia
Electrénica de Barrido, (EBSD-MEB) o Microscopia electrénica de Trasmisién, (TEM) son utilizados en el estudio del proceso de recristalizacién, donde es una de
las magnitudes fundamentales en la simulacién por computadora de este proceso.

En el presente trabajo se ha enfocado a medir esta energia almacenada mediante DRX utilizando la metodologia de las Figuras de Polos Generalizadas (FPG), las
cuales nos permiten el estudio microestrucutral de los policristales anisétropos micro y nanoestrucutrados. Las FPG consisten en la representacién espacial de una
propiedad fisica anisotrdpicas €(¥) en funcién de las direcciones en el espacio de la muestra ¥ =#.5) , donde o y p son las coordenadas angulares de la direccidn

Funcién de Distribucion de Energia Almacenada \

El célculo de la SEDF se realiza mediante el tratamiento de Kallend
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donde /(..@.¢.) es la ODF y p; es una trayectoria en el espacio de Euler
donde se mantiene constantes los angulos (a,8) de la proyeccion
estereografica _ 000.4.0,)
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donde N es una constante que relaciona ,(g,.¢,,) recalculados con
los valores verdaderos E,(g,,¢,,
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Figura 2. FPG de Energia Almacenada del Fe-
50%Ni.
- Tabla 1.Energia Almacenada de los principales
componentes de textura de un Fe-50%Ni

Qi (@, 8)

RESULTADOS

Figura 1.FPG del tamafio de Cristalito de
un Fe-50%Ni.

| Energia Almacenada
Componente de Textura |Simbolo
[3/mol]
Brass1 {011}<-2-11> < 37
Brass2 {011}<2-11> &> 13
Cobrel {112}<11-1> A 80
" ™ F Cobre2 {112}<-1-11> A 15
S51{213}<36-4> ° 60
3. 2w 53(213)<-3-64> o 10
11111211
\ oS
s i il Figura 3. FPG del corrimiento =
g bB4e 9 de los picos ( Izq. FPG en 2D, 4

_Der.FPGen3D. - —

[ Figura 4.0DF (Izq ) y SEDF (Der.) para @, = 0°, ¢, = 45y ¢, = 60° )
del Fe-50%Ni, Isolineas 30, 25 20, 15,10, 5, 1 [m.r.d] y 80, 60, 40,
20,10,5,3 [J'/mol] respectivamente |

Este es el primer trabajo realizado para obtener FPG sin imposicién la simetria
ortorrémbica de muestra a las FPG y a la SEDF. En las FPG's obtenidas se \ - —
observa que no hay una simetria ortorrémbica de las FPG, esta caracteristica es
resultado de la anisotropia del Fe-50%Ni y de la simetria de las diferentes { CONFLUSGNES J
propiedades microestructurales.

Las conclusiones de este trabajo se resumen en los siguientes

Los modelos utilizados en cdlculo del Médulo Young y la razén de Poisson
proporcionan mds de. una ecuacioh, a lo que se une.a que .en la literatura se
encuentra mds de un valor para los coeficientes de la elasticidad (Compliance)
utilizado en estos modelos esto unido al problema del cdlculo de la constante de
normalizacién trae como consecuencia de que solo es posible una comparacién 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
comparacién global.

En la Fig.4 se observa que la componente con mayor energia almacenada es la
Cobrel, seguido de la componente S1. En la Tabla I se reportan los valores de
energia almacenada para los principales componentes de textura del Fe-50%Ni.

puntos:

>Se puso a punto la metodologia de medicién de las FGP y el
cdlculo de la SEDF.

»>Se obtubo una diferencia en la simetria de las ODF y SEDF.
La simetria de la SEDF no corresponde con una simetria
ortorrémbica de muestra como si lo hace la ODF. Resultados
similares se obtienen entre la FPG y las FP.

>Se encontré que la componente de Cobrel es la que tiene
mayor energia. Esto es congruente con resultados reportados
en la literatura.

>Entre las dos componentes que conforman la componente
Brass, una de ellas tiene mayor energia.
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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 anisétropos estdn relacionadas con aspectos estructurales y
microestructurales de los mismos. Magnitudes como el tamafio de grano, el tamafio de subgrano, las
deformaciones en la red, la textura cristalografica, etc. son ejemplo de algunas de estas. Las Figuras de Polos
Generalizadas (GPF) son un intento por extender la medicién de magnitudes como el tamaflo de subgrano
(tamafio de cristalito, dominio coherente de difraccién, etc.) y las microdeformaciones a materiales anisétropos.
Las GPF han sido utilizadas en el estudio de la energia almacenada, factor clave de diferentes procesos, como es
la recristalizacion. En el presente trabajo se implement6 la técnica de medicidon de GPF (mediciones y software)
aplicdndola al estudio de aleaciones metdlicas. Se obtuvieron GPF de textura, de tamafio de cristalito, de energia
almacenada, corrimiento de posiciones de los maximos de difraccion, etc.

Palabras clave: Textura, Figura de Polos Generalizadas, Difraccion de Rayos-X, Anisotropia,

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 (1) 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]:

Ehkl(a:ﬁ) = Vmol g (1_:,2}!% frznax(alﬁ) (1
where:

Epifa,8) — Energy Density associated to the planes (hkl) for
the polar a and azimuthal # angles

Vmol — Molar volume

Yue —  Anisotropic Young module.

yma — Anisotropic Poisson coefficient.
Enar —  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).

Hinst = Z?:O aial (2)
where:
H,;,,; — Instrumental Full Width at Half Maximum.
a —  Polar Angle (degree).

Similar expressions were used for the other
instrumental functions (since measurements were made in
the surroundings of a 20 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 y 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 MoK,
radiation source, modified in order to make 6-20 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 6-20 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 Sh at 650°C in
H, atmosphere in order to remove for microstrain and
crystallite size effects. The quality of the standard was
evaluated using LaBg NIST standard (SRM 660a) in a D500
Bruker diffractometer with CoKa 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-trinb —
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.

IIT RESULTS AND DISCUSSION

Figure 1 shows the texture Incomplete Pole Figures
(IPF) (0°< a < 75% 0° < B < 360°) measured with a fixed
position detector (208) corresponding to the (111) Miller
planes. A wide detector slits was employed to capture the
entire peak.

Min=0.000
Max=17.164

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-n) 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).
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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.

RD

Min=0.000
Max=37.171
2010/11/07

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 (o, B), in good agreement
with the conventional IPF from texture (Figure 1), for the



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.

RD

00

/{/r —150\
@/ \>7
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110

Figure 4. Generalized Pole Figures (111) for peak displacement
(Ad/d x 10000) from cold rolling FeNi

Figure 4 shows the GPF corresponding to peak shift for
Miller indices (111), the plotting magnitude is: Ad/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.

Levels
159.4
150.0

] 100.0
50.0
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1.0
Min=0.000
Max=196.023
2010/11/07

Figure 5. Generalized Pole Figures (111) for crystallite size (10\)
from cold rolling FeNi

Figure 5 shows the GPF for crystallite size, for (111).
The maximum value is 160 A. 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) PFa) {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.

Min=0.000
Max=45.381

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



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 (n) 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 AK,Mo
radiation, modified in order to perform 6-20 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 Ho.

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: (Ad/d x10000) corresponding to the {220}
reflection (0° < a < 75°, 0° < B < 360", 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 A. Fig 2¢)
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>1 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>r, {213}<-3-64>1, {231}<-34-
6>71). The opposite results are shown Fig 2 ¢) 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>1 = 37
[J/mol], Brass 2 {011}<2-11>r = 13 [J/mol], Copper 1 {112}<11-1>r = 80 [J/mol], Copper 2
{112}<-1-11>1 = 15[J/mol], S1 {213}<36-4>1 = 60[J/mol] and S3 {213}<-3-64>7= 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.




Ad/d

x 10000) [

TD :
Fig. 1 Incomplete {220} Generalized Pole Figures Ad/d x 10 000 of peak shift in cold rolled

Fe50%N:i. 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
(Ad/d x 10 000) from cold rolling FeSO:%Ni. a) Isolines ( 5, 4, 3, 2, 1, 0.5) [m.r.d.] b) (1500, 1000,
800. 600, 400, 200 ,5)[A], 2c) (100,80,60,40,20,10,2) x 10* [rms].

¢ ODF Phi2=0° {30,25,20,15,10,5,1} m.r.d.
1
Brass2 (011)[2-11] Brass 2 (011)[-21-1]

\

Brass 1 (011)[-2-11] Brass1(011)[21-1]

SEDF Phi2=0° {80,60,40,20,10,5,3 }J/mol 3600

Fig. 3 ODF and SEDF for ¢, = 0’
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.
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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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Resumen — En este trabajo se puso a punto la metodologia de
medicion de las Figuras de Polos Generalizada (FPG)
microestructurales en aleaciones metalicas, se determinaron
FPG de tamaiio de cristalito, de corrimiento las posiciones de
los picos de difraccion de rayos-X y de energia almacenada,
también se determiné la Funcion de Distribucién de Energia
Almacenada (SEDF), lo anterior se aplicé al estudio de una
aleacion de Fe50%Ni deformada por laminado en frio al 90%.
Se usé una muestra policristalina de Ni recocido para la
correccion del error sistematicos del equipo (estandar).

Se desarrollé el software de control para un goniometro de
Textura modelo PW1050|25 instalado en un difractometro
marca Philips, modelo PW 1743 con el objetivo de poder
realizar barridos en 0-20 para cada posicion de la Figura de
Polos, asi como el desarrollo del software de procesamiento de
las diferentes FPG y de la SEDF.

Palabras Clave — Figura de Polos Generalizada, Textura,
Difraccion de Rayos-X. Aleaciones metilicas.

Abstract —In this work the methodology for measuring
microstructural Generalized Pole Figures (GPF) in metal alloys
was performed and tested. GPF for crystallite size, shift peak
positions, stored energy (stored energy distribution function-
SEDF) were also determined using X-ray diffraction. The
sample used was a Fe50% Ni alloy deformed by cold rolling
90%. One Ni standard sample was made with Ni powder
annealed, for systematic errors correction of the equipment.

Control software was developed to control a texture
goniometer to perform 0-20 scans at each position in Pole

Figure. Software for processing and obtained the different
FPG and the SEDF was developed too.
Keywords — Generalized Pole Figure, Texture, X-ray

Diffraction. Metallic Alloys.

I. INTRODUCCION

Los materiales deformados plasticamente almacenan entre 1
y 10 % de la energia utilizada durante el proceso de
deformacion, mientras que el resto de esta energia se disipa
en forma de calor durante el proceso. La energia almacenada
en estos materiales es responsable de cambios en las
propiedades fisicas de los mismos y en la cinética de
procesos como la recristalizacion [1,2].

La medicion de la energia almacenada se ha realizado segiin
dos grupos de técnicas, las que miden la energia almacenada

globalmente (sin importar aspectos locales como orientacion
de los granos, etc.) y métodos locales (donde se tiene en
cuenta la orientaciones de los granos, su distribucién
espacial etc.) [2,3]. Los valores de la energia almacenada
medidas mediante métodos locales como Difraccion de
Rayos-X, (DRX), Patrones de Electrones Retrodispersados
en un Microscopia Electrénica de Barrido, (EBSD-MEB) o
Microscopia electréonica de Trasmision, (TEM) son
utilizados en el estudio del proceso de recristalizacion,
donde es una de las magnitudes fundamentales en la
simulacidon por computadora de este proceso [4,5,6,7].

En el presente trabajo se ha enfocado a medir esta energia
almacenada mediante DRX utilizando la metodologia de las
Figuras de Polos Generalizadas (FPG), las cuales nos
permiten el estudio microestrucutral de los policristales
anisétropos micro y nanoestrucutrados. Las FPG consisten
en la representacion espacial de una propiedad fisica

N
anisotropicas 2(») en funcién de las direcciones en el

espacio de la muestra ¥ =¥ @A) donde o y B son las
coordenadas angulares de la direccion [8,9]. Entre las FPG
que permiten describir el comportamiento anisétropo de un
policristal, son ampliamente conocidas las FPG de la
propiedad “denszdad de plcmos cristalinos del tipo (hkl) en

la direccion y o Puw) (y ) , que son las figuras de polos
comunmente medidas por d1fracc1on de Rayos-X, neutrones
o reconstruidas mediante mediciones de Microscopia de
Imagen Orientacional (EBSD).

A partir de las mediciones de las FPG es posible calcular las
funciones de distribucion que caracterizan la fisica de los
policristales, un ejemplo es la Funciéon de Distribucion de
Orientaciones Cristalina (FDOC o ODF en inglés) [10,11],
Kallend (1986) desarrollo una metodologia para el calculo
de la Funcidon de Distribucion de Energia Almacenada
(Stored Energy Distribution Function, SEDF) que describe
la energia almacenada en funcidén de la orientacién de los
cristalitos, esto es posible mediante la ecuacion de Stibitz
(1), la cual se presenta a continuacion[4,12]:

Epa (e B) = CFT )] 5 (E)(a, B)

3
Vinal 2 |1+2

(1
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donde ¥}, es el médulo de Young y estd determinado por la
siguiente expresion:

1

Yim=rc—o a2

(511 — 2 Ap 5) )
Y Pnir €8 la razén de Poisso y es determinado por la siguiente
expresion:

y — _[Siz + Apra s)
ML (80— 2 Ay S) 3)

estas formulas aparecen en el trabajo de Ceretti [13],
utilizando los coeficientes de los tensores de elasticidad o
rigidez (Compliance o Stiffness) reportados en la literatura
[14,15,16].

II. METODOLOGIA

Los materiales que se utilizaron en este trabajo fueron una
pastilla de Ni confeccionada con polvo (Alfa-Aesar con una
pureza de 99.9%), el cual fue previamente sometido a
recocido acumulativo de 4.5 horas a 650 °C en un atmosfera
de Hidrégeno. La muestra texturada que se utiliza fue una
lamina de aleacion Fe-50%Ni, con una composicion de Fe
48%wt, Ni-0.5%wt, Mn, deformada por laminacion en frio
hasta un 90%, la misma esta constituida por fase y (GE. Fm-
3m-225-FCC), con una textura cristalografica tipo Cobre,
suministrada por el Laboratorio de Fisico Quimica del
Estado Soélido de la Universidad de Paris Sud (Paris XI-
Orsay).

Las mediciones de los perfiles de Rayos-X para la obtencion
de las Figuras de Polos Generalizadas (FPG) se realizaron
en un goniémetro de Textura modelo PW1050[25 instalado
en un difractoémetro Philips, modelo PW 1743, con radiacion
Ko de Molibdeno, (Ka Mo, A =0.7092 A) [17]. El equipo de
mediciéon se acondiciond para realizar mediciones de
Figuras de Polos Generalizadas. La primera adaptacion que
se le realizo al gonidmetro fue la elaboracion de una rendija
para el detector para reducir la divergencia axial
(divergencia segun el eje 0-20 del difractdmetro), la rendija
se realizd con una lamina de acero inoxidable, el disefio se
hizo sobre la base de que la rendija sélo dejara pasar 3
grados del angulo polar y se eligié una rendija para la
divergencia ecuatorial del detector que dejara pasar 0.066
grados.

Para el control de los movimientos polar, azimutal y de 20-0
se desarrollo el software METEFPG2 (en C++) para el
caso de la medicion de la muestra texturada (FE-50%Ni) y
Standarg (en C++) para el caso de la medicion del estandar
de Ni. Se utiliz6 un voltaje de 40 kV, un amperaje de 25mA,
con un paso de 0.05°, y un tiempo de 30 segundos por paso.

El programa utilizado para el ajuste de los difractogramas
obtenidos fue WinplotR ® [30], los ajustes se realizaron
mediante una funcién Pseudo-Voigt (p-V) Thompson Cox
Hasting (TCH), cuya ecuacion se muestra a continuacion
[18,19,20]:

pV(H,n,x) =nL'(Hx) + (1 - n)G'(H,x) 2)

El Software para la construccion y célculo de la FPG y de la
SEDF se desarrollaron en Mathematica 5.1 ® [21], los
cuales se describen a continuacion:

Young-anis.nb. Software para el calculo del Modulo de
Young y el Coeficiente de Poisson anisotropicos.

Correccion-FPG.nb. Software para el calculo de las
funciones instrumentales.

Seleccion de los angulos a medir FP de textura-tri.nb.
Software para seleccionar los angulos polares y acimutales a
medir utilizando como datos figuras de polos incompletas de
Textura.

Obtencion—Correccion-FPG.nb.  Software para la
Obtencion de las FPG ya corregidas instrumentalmente.

Completar-FP para el difractometro PHILIPS-tri.nb.
Software para completar la GPF con valores para los
angulos no medidos se obtienen ficheros de salida con los
formatos de los programas LABOTEX [22] y BEARTEX
[23] para poder realizar cdlculos de funciones de
distribucion.

Multip FPG_FP_LABOTEX.nb. Software para
multiplicar las figuras de polos de textura por las figuras
generalizadas.

Calculo de la constante de Normalizacion.nb. Software
para el céalculo de la constante que permite obtener los
valores reales de la SEDF.

DEC-SEDF-ODF-Labotex.nb. Software para obtener los
cortes de la SEDF y graficar los cortes de la SEDF.

[II. RESULTADOS

A. FPG del tamariio de cristalito

En la Figura 1 se muestra la FPG de tamafio de cristalito
para la reflexion (111) del Fe-50%Ni. En la Fig. 1 se
observa que la el tamafio de cristalito van desde 50 hasta
2000 A. La distribucion del tamafio de cristalito no es
simétrica entre los hemisferios superior e inferior. Se
observa que el hemisferio inferior hay mayor tamafio de
cristalito que en el superior.
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Figura 1. FPG de tamafio de cristalito para la reflexion (111) en A.
B. FPG del corrimiento de la posicion del pico

En la Figura 2a se muestra la FPG de corrimiento de la
posicion de los picos (Ad/d), para la reflexion (200) del Fe-
50%Ni. Donde se observa que el corrimiento de picos es
hacia la derecha e izquierda (en d), teniendo valores que van
desde los -300 %% hasta los 250 %% de la posicion tedrica
del pico. Los valores de corrimientos negativos y positivos
se observan mejor en la Figura 2b, que es una FPG en 3D.
En ambas figuras se observa que los desplazamientos no son
simétricos, lo cual se observa mejor en la Figura 2b, donde
se observa que los valores de desplazamiento del hemisferio
derecho, en la mayor parte, son negativos, mientras que los
desplazamientos del hemisferio izquierdo son, en la mayor
parte, positivos.

Figura 2b. FPG del corrimiento del pico para la reflexion (200) %%

C. FGP de la energia almacenada

En la Figura 3 se muestra las FPG de la energia almacenada
para la reflexion (220) del Fe-50%Ni. En esta figura se
observa la energia almacenada en J/mol. Los valores que se
calcularon se encuentran entre 2 y 60 J/mol.

Figura 3. FPG de energia almacenada para la reflexion (220) en
J/mol

D. SEDF de la FE-50%Ni

En la Figura 4 se muestran los 3 principales cortes (0°,
45°,60%) de la ODF y la SEDF, para el caso del Fe-50%Ni
(FCC) con simetria triclinica de muestra. En la Figura puede
observarse que los valores de las componentes van desde
valores de 5 J/mol (zonas de color M) a valores de 80 J/mol
(zonas de color ). Los valores de energia almacenada
para cada componente de textura se muestran en la Tabla 1.

Figura 4 a. ODF y SEDF para @2 = 0” del Fe-50%Ni, Isolineas 30,
2520, 15,10, 5, 1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol]
respectivamente

ODF

(112)[11] A12)[111]
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Figura 4b. ODF y SEDF para ¢2 = 45° del Fe-50%Ni, Isolineas 30
2520, 15, 10,5, 1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol]
respectivamente

s

ODF

*

=
Figura 4c. ODF y SEDF para 92 = 60° del Fe-50%Ni, Isolineas 30, 25 20,
15,10, 5, 1 [m.r.d] y 80, 60, 40, 20, 10, 5, 3 [J/mol] respectivamente

IV.DISCUSION

Este es el primer trabajo para obtener FPG donde se hace un
tratamiento sin imponer simetria ortorrdmbica de las FPG y
la SEDF. En las FPG's se observa que no hay una simetria
ortorrombica de las FPG, esta caracteristica es debido a la
anisotropia del Fe-50%Ni y a las propias especificidades de
la simetria entre las diferentes propiedades. Por otro lado,
los modelos utilizados en calculo del Modulo Young y la
razén de Poisson proporcionan mas de una ecuacion para el
calculo y ademas en la literatura se encuentra mas de un
valor para los coeficientes de la elasticidad (Compliance)
unido a esto esta el problema del calculo de la constante de
normalizacién esto trae como consecuencia de que solo es
posible una comparacion de valores relativos del las SEDF
obtenidos en este trabajo y los valores de las SEDF
reportados en la literatura obteniéndose un buena cuerdo en
la comparacién global.

En la Fig.4 se observa que los componentes con mayor
energia almacenada el tipo Cobrel, seguido de la
componente S1. En la Tabla I se muestra los valores de
energia almacenada para los principales componentes de
textura del Fe-50%Ni, con variaciones entre 3 a 6 J/mol.

Tabla I.
PROMEDIO DE LA ENERGIA ALMACENDA PARA CADA UNO DE LOS
COMPONENTES PRESENTES EN EL FE-50%NI

Energia Almacenada

Componente de Textura

[J/mol]
Brassl {011}<-2-11> 37
Brass2 {011}<2-11> 13
Cobrel {112}<11-1> 80
Cobre2 {112}<-1-11> 15
S$1{213}<36-4> 60
S3{213}<-3-64> 10

La mejora de anteriores mediciones implicara, ademas de
resolver los problemas antes sefialado se necesita de una
optica con mejores funciones instrumentales, como seria una
optica de haces paralelos (errores sistematicos) y una mejora
en la estadistica de los conteos como la que se obtendria con
un detector sensible a la posicién de amplio rango angular
(error estadistico).

V. CONCLUSIONES

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

v

Se puso a punto la metodologia de medicion de las FGP
y el célculo de la SEDF.

Se procesaron todos los resultados obtenidos, teniendo
como resultado la diferencia en la simetria entre las
ODF y SEDF. La simetria de la SEDF no corresponde
con una simetria ortorrdémbica de muestra como si lo
hace la ODF. Resultados similares se obteinen entre la
FPG y las FP.

Con los resultados obtenidos en este trabajo, se encontro
que el componente de Cobrel es el que tiene mayor
energia. Esto es congruente con similares resultados
reportados en la literatura.

» Y entre las dos componentes que conforman la

componente Brass, una de ellas tiene mayor energia.

\4

\4
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