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El aralisis de textura mediante difradci de rayos X (DRX) implica la medion de figuras de polos (FPs) a partir de las intensidades
difractadas, considerando el modelo de la dispersinenatica. El fedmeno de extinéin resulta en una dismindm de la intensidad
difractada, que a su vez disminuye las densidades de polos (DPs).0Bldan aparece en la téarcinenatica de DRX como extinén
primaria y extincbn secundaria, para caracterizar éagida de la intensidad de dispénsicinenética. A su vez, el factor esico de Debye-
Waller es una caractistica integral de los defectos en cristales introducida en l&teorenatica de DRX y tami@n se utiliza en la teta
dinamica de DRX. En este trabajo se deteroria correlacdbn entre el coeficiente de extidci primaria y el factor eético de Debye-Waller

en el caso deiguel con textura. El valor del factor ésico de Debye-Waller se deterndim partir del valor del coeficiente de extioni
primaria calculado. Para la evaluaij se utilizaron las DPs en elaximo de las FPs obtenidas para las reflexiones 111y 200 con tadiaci
de MoKq, y tambgn las obtenidas para lésdenes primero y segundo de estas reflexiones, con radiaciones de YdekCo Ka. Usando

el valor del factor esttico de Debye-Waller y los coeficientes de exiimgise calcularon las densidades de dislocaciones en los granos. Las
densidades de dislocaciones calculadas usando estas dos tsie@$eson gcticamente iguales.

Descriptores: Difraccion de rayos X; extindin; factor esitico; textura; microestructura.

The texture analysis using X-ray diffraction (XRD) implies measurement of pole figures (PFs) from the diffracted intensities considering
the model of kinematical dispersion. The extinction phenomenon results in a decrease of diffracted intensity and that in turn in a decrease
of pole densities (PDs). The phenomenon appears in the kinematical theory of XRD as the primary extinction and the secondary extinction
to characterize the loss of intensity of kinematical dispersion. In turn, the static Debye-Waller factor is an integral characteristic of defects
in crystals that is introduced in the kinematical theory of XRD and also is used in dynamical theory of XRD. In this work the correlation
between the primary extinction coefficient and the static Debye-Waller factor in the case of textured nickel was determined. The value of
static Debye-Waller factor was determined from the value of the calculated primary extinction coefficient. For the evaluation there were used
PDs in the maxima of PFs obtained for 111 and 200 reflections with Mdtliation, and the PDs in the maxima of PFs obtained for the

first and second orders of these reflections with Guafid Co kx radiations. There were calculated the dislocation densities in grains using
values of static Debye-Waller factor and the extinction coefficients. The dislocation densities calculated from these two characteristics are
practically equal.

Keywords: X-ray diffraction; extinction; static factor; texture; microstructure.
PACS: 61.72.Dd; 61.10.-i

1. Introduccion sidades de polos (DPs), obtenidas a partir de las intensidades
difractadas de rayos X, aplicando el modelo de la disparsi

La difraccbn de rayos X (DRX) es un&tnica experimental cinematica [1]. La dispergin cinenatica se realiza en crista-
de investigadn de estructura, microestructura y, en particu-€S Pequios (menores que/Im) y/o en cristales (los granos
lar, textura en materiales policristalinos. La textura cristalode un policristal) con alta densidad de defectos. En ldaeor
grafica es un aspecto de la microestructura desde el punfdnematica de DRX se introducen ciertas aproximaciones, en
de vista de la orientagi cristalogafica preferencial de los Particular, que cada onda dispersada pasa asrdel cristal
granos que forman un policristal con respecto a un sistem@i" reiteracdn de dispersin, y no hay interferencia entre la
de referencia. La textura surge debido a la aniséaroe un ~ Ondaincidente y la dispersada.

material cristalino. La microestructura tar@bise considera Darwin propuso un modelo de cristal mosaico [2], donde
como la distribudn y densidad de algunos defectos de laun cristal se describe como un mosaico de bloques cristali-
red cristalina en los granos. El&isis cuantitativo de la tex- nos (dominios) con dimen@n promedio~ 10~-* cm, incli-

tura mediante la DRX egtbasado en las mediciones de lasnados uno con respecto al otro, hasta unos minutos de arco
figuras de polos (FPs), que astcaracterizadas por las den- formados por dislocaciones en las fronteras de dominios. La
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intensidad difractada por todo el cristal es la suma de las intos de primera clase y, como propuso Krivoglaz, la distribu-
tensidades difractadas por todos los dominios, y coincide cocibn de probabilidad de desplazamientcaésb no es Gaus-
la intensidad dispersada de acuerdo con lddeminendtica.  siana [8,9].
En cristales reales (granos de un policristal) suficientemente E| desarrollo térico y experimental de la dispebsi
grandes y con baja densidad de defectos (dislocaciones), @gihamica de rayos X demuestra que para los defectos de pri-
proceso de dispei@n dirfamica de rayos X ocurre dentro de mera clase, el concepto del factoréito de Debye-Waller
los cristales disminuyendo la intensidad difractada, hecho caoincide y es aalogo aL. en la teofa cinendtica € < 1,
nocido como el femeno de extindin (FE). En este caso la donde L es el factor para la dispetsi diramica). La in-
teoria cinendtica de DRX no es aplicable directamente, y portensidad dispersada contiene una componente de dispersi
lo tanto se le introducen correcciones por exinaisando el coherente de un cristal perfecto disminuida debido a que la
modelo del cristal mosaico real, tomando en cuenta dos tipasusceptibilidad éctrica cambia comq;,;e~~ y una com-
de extincon: la extincon primaria (EP) y la extinéin secun-  ponente de dispei difusa (incoherente) proporcional a
daria (ES) [2-4]. La EP aparece en dominios perfectos cot, [10,11]. Sin embargo, los conceptos de la te@inenéti-
tamaio alrededor o s de Jumy la ES ocurre en los crista- ca para las dislocaciones como defectos de segunda clase nc
les con dominios similarmente orientados. Las carestteas  pueden trasladarse directamente a laigediramica porque
del FE se determinan por los coeficientes de §Rde ES  esto implicara que el factor eético es del orden deimero
(9) y se relacionan con las caragsticas de la microestructu- total de dislocaciones en el cristal [7], cancelando completa-
ra de los granos del material. En el trabajo [5] se propuso unmente la componente coherente y solo resulta en la compo-
técnica para la corredmi de la DP en el éximo de la FP, y  nente de dispersn difusa.
la evaluaddn de los paametros de la extingn, bajo ciertas Las investigaciones de dispeside rayos X en cristales
suposiciones para un material que tiene su borde K de absqfon baja densidad de dislocaciones (hastactf—2) indi-
cion lejos de las longitudes de onda de rayos X@omente  can que parcialmente se tiene la componente coherente. Pot
usadas para el afisis de textura. ejemplo, las oscilaciones de la intensidad difractada en de-
Muchas observaciones directas de los defectos en cripendencia del espesor de la muestra (efecto peérsueiy)
tales demuestran que el modelo de cristal mosaico se tierti@an sido observadas para cristales de silicio que tienen dis-
en muy pocas ocasiones en cristales realesay frecuente-  locaciones [12]. El periodo de estas oscilaciones éepas
mente se observa una distribdiciarbitraria (catica) o una  ra determinarL, el cual fue mucho menor que la unidad.
agrupaaddn de dislocaciones. La observadn del efecto Borrmann (transmosi de rayos
La teoiia diramica de disper8h de rayos X en cristales X andbmala) en cristales con dislocaciones tagnbtonfirma
perfectos ideales ésbien desarrollada [6], mientras que no la presencia de una parte coherente en la digpedirami-
existe una teda dinramica completa para un cristal real, don- ca [13]. Aln no ha sido encontrada la solbiciexacta como
de es necesario considerar la influencia de diferentes tipos dma expre€in general para la dispedsi diramica de rayos X
defectos sobre la dispesi de rayos X. Los defectos (pun- en un cristal que contiene dislocaciones. En étalb [14]
tuales o extendidos) inducen desplazamientc@giess (fijos) se propone representar los cristales reales con baja densidac
entre losatomos de la red cristalina. Para los defectos puntuade dislocaciones como un cristal ideal, donde existen regio-
les, llamados como de primera clase por la clasifftacie  nes distorsionadas alrededor de cada disléceen forma de
Krivoglaz [7], las distorsiones disminuyeagidamente con un cilindro de radio~ 10~ c¢m, que ocupan una parte del
la distancia comad\d/d « 1/r%, donded es la distancia in- volumen de cristal, donde la dispdsies cineratica y en el
terplanar,Ad es el desplazamiento dgomos yr es la dis-  volumen restante la dispetsi es ditamica. Con los mismos
tancia entre el defecto y el punto de obseraciPero para fundamentosisicos se ha desarrollado una fecaproxima-
los defectos extendidos, tales como las dislocaciones (de sda [15] en la cual se propone que en los cristales con disloca-
gunda clase), estas distorsiones disminuyen lentamente dedines, la disperén de rayos X diamica ocurre lejos de las
formaAd/d o 1/r?/3 [7]. Los terminos de la serie de Fou- dislocaciones a una distancia aproximadamente igual ala lon-
rier de la susceptibilidad &ttrica de rayos X de la red cris- gitud de extinaddn A en el campo de deformaciones, donde la
talina distorsionada por defectog(; o« Fhr, dondeFyy,; deformacbn Ad/d es menor que el ancho natural de la curva
es el factor de estructura), disminuyen de manera similar a lde dispergin diramica, lo cual efectivamente incrementa el
de los desplazamientosrinicos, y pueden ser descritos por tamdio de las regiones que dispersan coherentemente y redu-
el factor esttico de Debye-Wallerl{.), similar al caso del ce el factor edttico L. introducido en la teda cinendtica. En
factor de temperatura de Debye-Waller, y se consideran mua teoiia aproximada se propone una normalipadel factor
tuamente independientes. El factoréisio de Debye-Waller esftico de Debye-Waller de la tdarcinenatica de DRX co-
est determinado por el campo de desplazamiento alrededono L ~ N;/N,., donde N es la densidad de dislocaciones
de un defecto individual, y en la téarcinen@tica L, < 1 en un cristal, y N. ~ A~2 es una densidad de dislocaciones
para defectos puntuales, y para dislocaciabes- 1 ~ Np critica. En el caso cuando N< Ng,. el cristal en su tota-
(Np es rumero total de dislocaciones), respectivamente [7]lidad dispersa como una componente de disperdirami-
El factor eséitico de Debye-Waller se puede usar para la deea de dominios coherentes y la componente difusa propor-
terminacon de los desplazamientos inducidos por los defeceional al factor esttico L normalizado, y bajo la condian
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Ng > Ng. los efectos diamicos desaparecen y ocurre la dis-fenomeno de extinéin sobre las intensidades difractadas pa-
persbn cinenatica [15]. En el aitulo [16] fue analizada la ra la correcdn de DP por la extinéin, y la determinaéin
determinadn de la densidad de dislocaciones en monocrisele las caractésticas de extinéin primaria y secundaria uti-
tales usando el fémeno de extindin mediante la tet@ de  liza ciertas suposiciones para un material que tiene su borde
dispersbn diramica aproximada y la telarestatstica de Ka- K de absordin lejos de las longitudes de onda de rayos X
to de dispergin diramica. comiunmente usadas. Para las muestrasideeh la £cnica
Por lo tanto, cuando existe dispénsidinamica parcial de puede ser aplicada desgsude haber validado las suposicio-
rayos X, la intensidad difractada de un cristal real, puede sares propuestas, puesto que la longitud de onda del borde K
considerada desde dos puntos de vista: lddednendtica  de absordn para iquel (\ iy = 0.149 nm) esé localizada
con la correcdin por el fedmeno de extindin y la teofa  dentro de dichas longitudes de onda.
dinamica con el factor estico de Debye-Waller. La primera aproximaéin fue usada para el coeficiente de
En este trabajo, se busca encontrar la rélaentre el co- la extincon primaria €), se asund que el coeficiente para
eficiente de extinéin primaria y el factor eético de Debye- bajosindices de reflexin no depende de la longitud de on-
Waller, determinar el valor del factor ésito, usando el valor da usada, y se consideconstante e igual al valor promedio
del coeficiente de extingn primaria obtenido para diferen- para diferentes longitudes de onda.
tes direcciones de difradwi, en las muestras policristalinas ~ El coeficiente de extindn primarias comiinmente se
de riquel con textura utilizando las DPs en eaximo de  presente en la forma [17]:
las FPs, y calcular las densidades de dislocaciones usando el tanh
) . > anh(pq)
factor eshtico de Debye-Waller y los pametros de extinbn €= ——, Q)
obtenidos. pq
dondep es la cantidad de capagaticas en el volumen del
3 . L cristalito en la direcdin de difracddn, ¢ es la amplitud dis-
2. Muestras y metodos de investigadn persada por un plano@hico.
3 i i ) Por otra parte, la te@ diramica introduce el concepto
Mue,stras deiguel comercial con un porcentaje de_Iamlnadode la longitud de extinén A [6] y en el caso de la apro-
en frio de 75% y muestras con laminado y recocido postes;.,-ian de dos ondas para la geori@sinétrica de Bragg

rior a temperatura de 60CQ durante 30 minutos, fueron uti- (reflexion), es posible presentar la longitud de extinc [5]
lizadas para las mediciones de FPs medianté&daita de

como:
DRX. Las FPs se midieron usando una malla de cobecci

de5 x 5 grados (inclinadn y rotacbn) para las direccio- A= Vo senf 1 v 7 @)
nes cristalogaficas< 111 >y < 200 >. Dos radiaciones |Cain[roAFT  2d |Cin|ro Fr

no polarizadas de Cudy Co Ka fueron utilizadas para las dondev, es el volumen de la celda unitarides elangu-
mediciones de primeros y segundodenes de refle&h para  |o de difraccon, d es la distancia interplanar, es el ra-
determinar los p@metros de extindn. Tambén se midieron  gjo clasico de electin, \ es longitud de la onda dispersada,
FPs para reflexiones 111y 200 usando radiacie Mo kv~ ¢, — (1 + |cos26])/2 es el factor de polarizatn para
no polarizada. Para mejorar la edtdita de datos, se dio a |3 dispersbn dinamica, Fr es el factor de estructura con el
las muestras un movimiento oscilatorio a lo largo de la direcfactor de temperatura de Debye-Waller. Usando la ebnaci
cion de laminadn con una amplitud de 4-6 mm para obte- para |a longitud de extindh A y la ecuaddn para la ampli-

ner un promedio sobre urlimero representativo de granos y,d dispersada por un plano amico [17], se obtiene que el
difractados de la muestra. Las correcciones convencional@goducto depq es:

(por normalizadn, desenfoque y fondo) de las FPs se rea-
lizaron elaborando una muestra de polvo de Naedar y pg=1/A, )
midiéndola con las mismas condiciones de médicjue las
muestras con textura, para todas las reflexiones con todas |
radiaciones mencionadas. El tiempo de méxdfiae las FPs
para los segunddardenes de refle&n fue varias veces ma-
yor que el de las de los primerésdenes de reflefin. Estas . )
mediciones se realizaron usando la cuna de Euler asociadd & >c c° [51:

un difracbmetro D8 Discover marca Bruker. El &isis de _ tanh(I/A)
los datos se realizusando el paquete para textura de popLA £= (I/A)
(preferred orientation package - Los Alamos).

ggndel es el espesor de cristalito en la diréstide difrac-
cion. A4, el coeficiente de extingh primaria queda eftmi-

nos de la longitud de extinmn y del espesarde los crista-
litos (dominio coherente), es decir el tafoadel bloque de

(4)

El valor de la longitud de extinoh (Ec. 2) depende del
factor de estructura que a su vez depende de la amplitud
3. Resultados experimentales de disperdin abmica, la cual para una refléxi dada es

una constante para diferentes longitudes de onda y &mbi
Como se mencidnanteriormente, laécnica del aglisis de  depende de las correcciones de disgerslas cuales son
textura mediante DRX [5] en el caso de la influencia del
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TABLA |. Valores de las longitudes de extibni para iquel cal-

2313 2
culados para el primer y segundo orden de reflexisando las - oA | P 6
Qcm 2 ( )
radiaciones de Cu, Co, y MoK sen 2012
Radiacon A1 (um)  Agez (um)  Agoo (um)  Asoo (um) ad como del factor de polarizam para disperén cinenati-
Co 0.73 2.76 1.02 _ caC, = (1 + cos®™26)/2,y del coeficiente de la extin-
Cu 0.68 3.42 0.91 3.44 cidn secundarig que es constante para un cristal mosaico

en cada direcon cristalogafica < hkl >. El coeficiente
de la extincbn secundariggy depende dekngulo promedio

determinadas por la ram de la longitud de onda del borde  de desorientadn de los dominios (cristalitos) en los gra-
K de absordn para la muestra y la radiaci usada. Por lo N0s de la muestra para una distritirciGausiana [14] co-
tanto, la variadn de la longitud de extinéh para una refle- MO ¢ = 1/(2uv/2m). Es posible evaluar la influencia de
xion dada en dependencia de la longitud de onda usada del§e€xtincon secundaria como la raz entre los valores de
ser examinada para las muestras tgiel. {1y QenC2/C7 para diferentes longitudes de onda de ra-

La siguiente aproximaén importante de laécnica pro-  diacion y ord_engs de refled. Los valore§ del coeficign-
puesta [5] establece que para las reflexiones de segundo ord@_nde absoréin lineal ;. para rfiquel con diferentes radia-
el coeficiente de extinéh primaria £) es igual a la unidad. CION€S SONyco = 628.15 M, ey = 407.19 cm™' y
Esta aproximadin es aplicable cuando el incremento de lagimo = 41521 cm™* [18]. Los valores del &mino
longitudes de extinéin para las reflexiones de segundo orderfZcinC2/C7 calculados edin presentados en la Tabla .
es varias veces mayor que las longitudes de extingara las Resolviendo el sistema de tres ecuaciones (5) se determi-
reflexiones de primerosrdenes y en consecuencia la sensi-nan los valores de los coeficientes de la extingrimaria y
bilidad a la extinddn primaria decrece notablemente. de la extincdn secundaria. A partir del pametro de la ex-

Las longitudes de extingi calculadas para las diferentes tincion primaria se determina la i@z!/A usando las Tablas
radiaciones y para los primeros y segundodenes de refle- Internacionales para Cristalogiafde rayos X [18] y se ob-
xibn para fquel se presentan en la Tabla I. tiene,el valor del espesor promeo!io dgl cristalitas como

De la Tabla | es posible ver que las longitudes de extin€! Paametro de extin@n secundaria y &ingulo promedia
cibn para las reflexiones de primer orden (reflexiones 111 ge desorientadn de los dominios. Partiendo del concepto de

200) no cambian esencialmente para las radiaciones de ¢ cristal mosaico es posible evaluar la densidad de disloca-
Ka y Co Ka, sin embargo para la radiéci de Mo K esta  CionesN, en las fronteras de los cristalitos usando los valores

diferencia es superior al 25%. Esto justifica que la primerdl€! espesor de cristalitoangulo promedio de desorientai
aproximachn es aplicable para el uso del promedio del co-cOMo [19]:

Mo 0.49 1.69 0.59 2.26

eficiente de extinéin primaria para radiaciones de Cu ¢ R
Co K. Tambén la segunda aproximéci es \alida para ra- N, = 737 )
diacibn de Cu Ky ya que las longitudes de extibci para los 3y/m b

segundogrdenes de refle@ih se incrementan en 4-5 veces dondeb es la magnitud del vector de Burgers paiquel
con respecto a las longitudes para los priménaienes de g niquel tiene la estructuralibica centrada de las caras, y

reerXIor;. de aol | siaui _ do y 218 los alculos de densidad de dislocaciones & e@mo
Por lo tanto, se puede aplicar el siguiente sistema de resimera aproximadin solo el valor del vector de Burgers pa-

ecuaciones para la correéni,de las DPs en el &aximo _de ra dislocaciones de borde perfectas, cdme (a/2) [110],
FPs (cor) para muestras deigquel, usando dos ecuaciones yondeq es el paametro de celda unitaria déquel.

para DPs medidas para la reflestide primer orden con ra- Como se ha mencionado anteriormente, la intensidad dis-

d'a(cj'%nes de Cu &dy COdKO"dy ur%amxscuar(;_pg_ra(;a gp persada por los cristales con dislocaciones se puede presenta
medida para segundo orden de rebexcon radia@n de LU o pase a los conceptos de la taatiramica aproximada y

Ka, como fue propuesto por [5]: el factor esitico de Debye-Waller normalizado. Tomado en

P (1 + 95Qoim Co/CF) = Progpir

TABLA Il. Valores del&érmino QcnC2/C?) calculados paraiguel

hkl 2

Pm(,\z)(ﬂ2 + 9eQcin2C2/CT) = Prorfize, 5) usando las radiaciones de Cq KCu K, y Mo K.

Pi(&l;l)) (112 + 9Qcin3C2/C3) = Peorio hkl  (QeinC2/CHco  (QeinC2/Cecu  (QeinCa2/CHwo
(em™1) (em™1) (cm™1)

dondeP,, es la DP medida) es la longitud de onda usada.

.. . . 111 1.424 1.034 0.273
El efecto de la extinéin secundaria estntroducido como el
termino adicionayQ.inC2/C? al coeficiente de absofui li- 200 1.236 0.849 0.206
neal . [2,3]. Este érmino depende de la potencia integrada 222 0.468 0.449 0.063
de reflexbn cinenatica por unidad de volumeR., [17]: 400 - 0.267 0.047
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cuenta que en el caso de relativamente baja densidad de daenta la extinéin secundaria y presentar la DP afectada por
locaciones (I < Ng.), el factor esitico de Debye-Waller el fenobmeno de extinéin comoP,, = Piea - €, dondePeq

es menor que la unidad, y el cristal dispersa como una cones la DP no afectada por la extitni(dispersbn cinenatica).
ponente de dispeii dinamica de dominios coherentes, dis- Para observar la dispedsi cinenatica en muestras déquel
minuida por el factor eético (e~*) y la componente difu- con textura usando radidci de Mo K es necesario realizar
sa, proporcional al factor égtco L normalizado, es posible mediciones de altoérdenes de refle&n para los cuales la
presentar la potencia de reflériintegrada de un cristal con longitud de extindn es suficientemente grande, y se llega al

defectosRk; como [10,11]: limite de aumento de la DP, es decir que né eséctada por
I . or el feromeno de extinéin. No obstante, las intensidades di-
Ri = Rie”" + R; (1 - ) J (8)  fractadas para estas reflexiones son muy bajas y para el polvo

estindar se confunden con el fondo. Una @pces utilizar
las densidades de polos corregidag,: por extincbn para
las reflexiones 111 y 200 obtenidas resolviendo el sistema de

dondeR” y R¢ - son las potencias de refléxiintegradas pa-
ra un cristal perfecto ideal (dispebsi dinamica) y un cristal
de modelo mosaico ideal (dispdrsicinenatica), respecti-
vamente. Los valores de las potencias de refleXt’ y R¢ tres Ecs. (5). L i

dependen del material investigado, de la longitud de onda de De esta manera, para encontrar la r,ei.a(antre el coefi-
rayos X usada y del factor de estructéaque a su vez de- c_|ente de extindin primaria y _eI factor eatlco,en Ips mate-
pende del orden de refléx. Estos valores se calculan a par- riales con textura es necesario resolver la equaci

tir de las ecuaciones [20]: ¢ L 4 B~ Be L = Be = BPy,/Peorr (13)
: 8\2F .
RY = ﬁcd‘“ 9) El factor esatico de Debye-Wallerl() se calcub usando
g sen(20) la ecuaddn:
/\3F2 2
P Qe serr(()29) en = 2Q (10) [N Y 4(1—¢) (14)
Hra # - 2B 2\ B2 '
La potencia de reflegn integrada por un cristal con defec-
tos (las dislocaciones aleatoriamente distribuidasyiesde Ademés es posible calcular la densidad de dislocaciones
el punto de vista de la tefarcinen@itica con correcéin por el Ny usando el factor eatico de Debye-Waller para diferentes
fenbmeno de extinéin primarias es: reflexionesH como:
R; = RCe. (11) Am (15)

Ny= ———1L
d (HbA)2 H,
La radn de la potencia de reflédi de un cristal mosaico

ideal y un cristal perfecto ideal se define cole= RS/R?. donde H es la magnitud del vector de red reciproca

. . . i (H =4msenf/)\)y beslamagnitud del vector de Burgers.
Al dividirlas Ecs. (8) y (11) entré; se obtiene una ecui Al principio, la formacbn de textura en las muestras con

ara la radn de la potencia de reflédi de un cristal real con . . . :
r;s dislocaciones gleatoriamente distribuidas y un cristal molammado en fio y con laminado y recocido posterior se ve-
. ) . Y rificd comparando los patrones de difrastimedidos y el
saico ideal, y su valor es igual al coeficiente de lacEP

patton de difracddn simulado para Ni con radidgei de Cu
Ri/RC=eL/B+(1—e ) =c. (12)  Ka. Las posiciones de los picos medidos noiawarpara}di—
ferentes muestras y coinciden con &®ulos de difracéin

En los materiales con textura la densidad de polos se dsimulados. Mientras que las distribuciones de las intensida-
termina comoP = I,,/I,, dondel,, e I, son las intensi- des de los picos no coinciden con las simuladas y cambian
dades difractadas de un policristal con textura y del polvalependiendo del tratamiento de la muestra, debido a la textu-
estindar, respectivamente. Tomando en cuenta que las mes.
diciones se realizan con las mismas condiciones es posible La informacbn sobre el tanf@ y forma de los granos
presentar la ram entre las intensidades, como ladazntre  fue obtenida usando la metalogeaén la cara de uno de los
la potencia de refledin de una muestra con textura, y la del bordes de las muestras. En la muestra laminada se observan
polvo esndar (mosaico ideal). Utilizando una rad@tcon  granos de tanfeos heterogneos con las longitudes del or-
longitud de onda de rayos X corta, tal como la Ma,lpara  den de 50Q:m en la direcdn de laminadn y del ancho de
los primerosindices de reflexin de fiquel, en los cuales la 30 um en la direcdn transversal. En el proceso de recocido
dispersbn diramica es fuerte, puesto que sus longitudes déos granos cambian de tafimy forma. Los granos se vuelven
extincion para los primeromdices de reflexin son menores casi equiaxiales con longitudes del orden de:#Q Toman-
con respecto a las de otras radiaciones usadas (Tabla I), @b en cuenta los valores de las longitudes de extmpara el
efecto de la extinéin secundaria se puede despreciar ya queiquel calculadas (Tabla I), las variaciones dentro del fama
el valor del €rmino Q.inC>/C?) es pequio con respecto al  de grano no pueden producir modificaciones a loapatros
coeficiente de absofm lineal . comparando con las otras de extincén. En este caso, los [@anetros de extindn vaian
radiaciones (Tabla Il). Por lo tanto es posible no tomar eren dependencia de los cambios en la microestructura dentro
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TABLA lll. Valores de las DPs en elarimo de las FPs obtenidoB,«:)») Y corregidos Peor), palametros de extinon (g, g) calculados y
caracteisticas de microestructura de granhsij evaluados.

Muestra < hkl > Phiiycu Prrncu Pyhriycu Preorr € g I, um a,min

Laminada <111 > 6.89 7.38 8.94 9.62 0.93 83 0.3 8.42
Recocida <111 > 4.57 5.00 11.74 14.07 0.46 162 1.54 4.21
Laminada < 200 > 6.68 6.94 9.11 10.39 0.83 192 0.87 3.58
Recocida <200 > 9.78 11.49 20.13 25.80 0.41 661 1.94 1.03

max.= 6.89 max.= 8.94

I 6.80 ! 9.21

2.68 3.47

. 1.85 1.31

. .42 . .49

. . 19

.16
.96
.83
.01

log. scale log. scale

FIGURA 1. Figuras de polos normalizadas deurel laminado en frio al 75 %, medidas para la refiexi11 con radiadin de Cu kx (a) y
Co Ka (b), y para la reflexin 222 con radiaéin de Cu K (c).

max.= 6.68 max.= 6.94 max.= 9.11
6.98 7.03 9.18

2.74 2.76 3.46

1.7 1.8 1.31

.42 .42 .49

= .17 = .17 . .19
.07 . .07 . .07

! 1 .03 | 1 .03 [ I .03

‘ .01 .01 .01
log. scale log. scale log. scale

Cc

FIGURA 2. Figuras de polos normalizadas deurel laminado en frio al 75 %, medidas para reflex200 con radiadin de Cu Kx (a) y de
Co Ka (b), y para reflexdn 400 con radiaéin de Cu Kx (c).

nax.=11.74

FIGURA 3. Figuras de polos normalizadas dguel laminado en frio y recocido a 600, medidas para la refléxi 111 con radiaéin de Co
Ka (a) y Cu Ko (b), y para la reflexin 222 con radiaéin de Co Kx (c).
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max.= 9.78 nax.=11.49 nax.=20.13
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FIGURA 4. Figuras de polos normalizadas dguel laminado en frio y recocido a 600, medidas para la refléxi 200 con radiaéin de Cu
Ka (a) y Co Ka (b), y para la reflexin 400 con radiaéin de Cu Kx (c).

de los granos, tales como la distribbieiy densidad de dislo- cidon secundariag( = 0), la evaluaddn muestra que la rén
caciones en los granos. Priiy/ Poniry = € st asociada con el coeficiente de extin-
Para determinar los pametros de extindn y de la DP  cion primaria. El valor de para la reflexdn de primer orden
en el maximo corregidaP.4 N0 afectada por la extinen) se  es alrededor de 0.4y la razi/A es aproximadamente igual
midieron las FPs para la muestra dguel laminada en frio a2 [18]. El tam&o del dominio coherentiees constante para
para losordenes primero y segundo de reftaxipara las di- una microestructura de granos dados en una doeamis-
recciones< 111 >y < 200 > con radiaciones de CuKy talogifica fija. Tomando en cuenta los valores calculados de
Co Ka. FPs normalizadas se presentan en las Figs. 1y 2. Pngitudes de extindin A para los primeros, y los segundos
ra ambas direcciones se observa una diferencia insignificantedenes de reflexiones (Tabla 1) se puede ver que lBnraz
entre los naximos de DPs medidas para el primer orden dd /A para las reflexiones de segundo orden con ratliade
reflexion con radiaciones diferentes, lo cual concuerda colCu Ka disminuye hasta 0.3-0.4 y el coeficiente de exénci
la primera aproximaéin para el coeficiente de extiaci pri-  primaria es aproximadamente de 0.96-0.95.
maria para fguel usando radiaciones de Curk Co Ka. Tambien se observa que en la muestra laminada con re-
Tambien se observa un incremento en éximo de la DP en  cocido posterior a temperatura de 800se tiene una fuerte
la FP medida para el segundo orden de refiexion respecto influencia del febmeno de extinéin sobre las intensidades
a los maximos de las DPs en las FPs medidas para el primatifractadas comparando con la muestra solo laminada en frio.
orden de reflexin lo que confirma la presencia del éeneno Los valores de las DPs en ebiximo de las FPs medidas
de extincon. para las muestras déquel laminadas y con recocido pos-
Las Figs. 3 y 4 muestran las FPs medidas para las diret¢erior usando radiaciones de Cuvk Co Ko para primer y
ciones< 111 >y < 200 > con radiaciones de CuKy  segundo orden de reflé para diferentes direcciones crista-
Co Ka para el primer y segundardenes de refleén parala logréaficas, las DPs corregidaBy), los pametros de extin-
muestra de iquel laminada con recocido posterior a tempe-cion primaria €) y extincion secundariag) calculadas usan-
ratura de 600C. Para esta muestra losarimos de la DPs do el sistema de Ecs. (5),ia®mo los valores de los taias
para la reflexdn 111 son de 5.0 y de 4.57 medidas con ra-del cristalito () [18] y el angulo promedio de desorientaoi
diacibn de Cu Kx y con Co Ka, respectivamente (Figs. 3a (u) se presentan en la Tabla lll.
y 3b). Una vez ras se observa una diferencia insignificante  Las mismas muestras dégnel se utilizaron para las
entre los naximos de DPs medidas para el primer orden demediciones de las FPs para las direcciones cristafiogs
reflexibn con radiaciones diferentes. La DP para la reflexi < 111 >y < 200 > usando la radiadn de Mo Ka. Se pre-
222 es de 11.74 en la FP medida con radiade Cu kv, es  sentan las FPs para las muestras idgiel laminado en fo
decir la DP para el segundo orden de reflexaumerth mas  y laminado en fio con recocido posterior a temperatura de
que en dos veces con respecto al primer orden de r@flexi 600°C obtenidas para la refléa 111 en Figs. 5ay 5b y para
(Fig. 3c). La Fig. 4 muestra los resultados similares para lak reflexibn 200 en las Figs. 6a y 6b.
FPs normalizadas medidas para la diréoet 200 > usan- Se hace notar que los valores de DPs en &imo de
do las radiaciones Cud&y Co Ka para el primer orden de las FPs obtenidos con radiani de Mo Ka son menores a
reflexion 200 y para el segundo orden de refex#00 con los obtenidos con respecto a las radiaciones de &y ide
radiacbn de Cu kx. Los resultados obtenidos implican que Co Ka para el primer orden de las reflexiones. Esta diferen-
el efecto del femeno de extinéin disminuye considerable- cia se debe a un efecto mayor de la extingorimaria en las
mente. Para validar la segunda aproxirbagpara las refle- mediciones con radia@n de molibdeno.
xiones del segundo orden, donde se supone que el coeficien- En la Tabla IV se presentan los valores de las DPs en
te de extinddn primaria €) es igual a la unidad, se evalua- el maximo de las FPs medidas para las muestrasigieeh
ron los resultados obtenidos. Cuando se desprecia la extiteminado y con recocido posterior usando la radiacile
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FIGURA 5. FPs normalizadas para las muestrasideel laminado en fo (a) y laminado con un recocido posterior a temperatura d&@&00
(b) para la reflexdn 111 (radiadn de Mo Ka).
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FIGURA 6. FPs normalizadas para las muestrasideel laminado en fo (a) y laminado con un recocido posterior a temperatura de®00
(b) para la reflexan 200 (radiadin de Mo Kx).

TABLA V. Valores de las DPs en elanimo de las FPs medidas con radéacide Mo Ko para las reflexiones 111 y 20@4,) y de las
DP corregidas por extingn (Pcorr), los coeficientes de EP calculades(), los factores eéticos de Debye-Wallet)) y las densidades de
dislocacionesiy).

Muestra < hkl > P Peor €Mo L Ng x 10~ 3cm™2 Ny (9,€)x10~8cm™2
Laminado 111 4.54 9.62 0.472 0.188 6.57 8.72
Recocido 111 3.14 14.07 0.223 0.019 0.68 0.85
Laminado 200 3.61 10.39 0.347 0.087 2.09 1.32
Recocido 200 5.89 25.80 0.228 0.014 0.33 0.20

Mo Ka (P,,) y las DPs corregidasi,or, Tabla Ill) para di- dislocaciones evaluadas usando los valores de los paramen-
ferentes direcciones cristald@dicas< hkl >, los valores del tos de extindn (V4 (g, €), Ec. 7) para las muestras digjael
coeficiente de extinbn primaria calculados para las medi- laminado en fio y con un recocido posterior.

ciones con radiadn de molibdeno(y,), el factor esitico De la Tabla IV es posible observar que los valores del fac-
de Debye-Waller. y las densidades de dislocaciones evaluayqr gsgtico de Debye-Waller normalizado son menores que la
das usando el factor esico (Nq, EC. 15) y las densidades de nigad, aun para la muestra laminada (alta densidad de dis-
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locaciones), lo que nuevamente puede confirmar la necesidathematica por el febmeno de extindin para cristales reales
de normalizar el factor estico de Debye-Waller para la dis- presentados con un modelo de cristal mosaico se erclantr
persbn diramica en cristales con dislocaciones. Las densidarelacbn entre el factor eatico de Debye-Waller y el coe-
des de dislocaciones calculadas usando un modelo de crisfadiente de extindin primaria en los materiales con textura.
mosaico y la distribuéin arbitraria (catica) de dislocaciones Los valores del factor estico de Debye-Waller calculados
tienen el mismo orden y no difieren mucho. La densidad deon menores que la unidad lo cual confirma la validez de la
dislocacionesV, calculada usando la distribéei de dislo- normalizacdn del factor esttico de Debye-Waller por lon-
caciones arbitraria (por ejemplo, muestra recocida, réftexi gitud de extincdn para la disperén diramica en cristales
111), indica que se puede observar casi una dislongmdr  con dislocaciones. Los valores de densidades de dislocacio-
um?, lo cual quiere decir que se tiene area coherente de nes calculadas usando el factoragisb de Debye-Waller y
1.47um?. En el caso del modelo de cristal mosaico se menfos paametros de extindn para los dos modelos de distribu-
ciona que las dislocaciones @sten las fronteras de los domi- ciones de dislocaciones, respectivamente, saatjsamen-
nios coherentes, y de la Tabla Il para esta muestra y réfiexi te iguales para cada direbai cristalogafica en muestras de
se obtiene que los tamas del cristalitogrea coherente) son niquel con textura.
de 1.54um, es decir que estas dos presentaciones de la mi-
croestructura dan resultados parecidos.

Las densidades de dislocaciones son diferentes para ld&ggradecimientos
diferentes direcciones cristal@dicas lo cual estrelaciona-
do con la anisotrd@ de la deformaéin inekstica de lquel  Uno de los autores (J. Palacios) desea agradecer a su institu-
y disminuyen desps del recocido a causa de la modifica-cion por la concesin de un pdodo salatico para este pro-
cion de la microestructura en los granos durante el procesgecto.
de recristalizadin.

4. Conclusiones

Usando la teda dinamica para los cristales con dislocacio-
nes aleatoriamente distribuidas y una correcde la tedia
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