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lNTROOUCClDN 

Loa metales ae uaan •n su forma policriatalina1 y •1 ••tudlo 

de •u• prapi•dad•• fl•ica• 

•up•rplaaticidad 1 fr•gilid•d 1 

Ctermoflu•nci• 1 

•te.> na• ha 

recriat•liz•ci6n 1 

conducido d• loa 

proc••o• qu• ocurr•n en lo• criatal•• individual•• a aquello• qu• 

ocurren •n la uniOn d• ••toa con •u• v•cinoa. E•t• r•giOn •• 

canee• como FRONTERA DE GRANO. 

H•Y num.,.oa•e vari•bl•• que pued9'1 afectar la ••tructur• y 

parA .. tro• 

relattv• de 

criatalcgrAficoa, que de•crtben 

loa gr•noa que 1• foraanr la 

l• cri•ntaciOn 

naturaleza de la 

roJaJ•ciOn atbmica 1 qu• obed•c• a l• minieizacion d• la •n•rgta 

de l• frontera1 Ja diatribUciOn de la• iapur•zaa .. Qr•gadoa •n l• 

frontera V la cantid•d de p•rturbacion•a •lAaticaa •n 1• •iama. 

El DbJettvc qu• p•r••gui•oa .. canoc•r el ef..:to de 1• 

••tructura d• la front.,.a d• grano "" la ••gr•gaciOnd• t.-pur•zaa. 

R.cient•-.nt• el int11r•• 9fl Ja ••tructura d• la frontera d• 

grano •• ha centrado •obre l•• frant•r•• "eap•ci•l••"• qu• • 

partir d• datoa ••p.,.t..ntalea <•n•rQI• y movilidad dif.,.•nt•• d• 

aqu•lla• frontera• ••• "Q9fl•r•l••" o '"•l••tori••"> •• tnfi11r• qu• 

tienen un• ••tructura periOdfca con "celda unit•ria• d• poco• 

angatrom• d• di .. natOn. S• tratar• de d•t•r•in•r un criterio d• 

••p•ci•lidad .,, l•• front...-aa. 

El proc•di•iento a ••guir .,, ••t• oca•i6n ..,.. -.dir Ja 

aegregaciOn r•lattva d• l•• i111pureza• a la frontera d• grano V 

correlacionar ••toa d•toa con l• orient•citsn r•l•tiva que 

•ato• 



cama Ja •nervia Jjbre. y g•am•trjcaa d• Ja frantltf"a 

par prOQrama• d• •l•ulacten •n ca111putador•. 

r••llzada• 

EKl•t• ba•tant• •vjdancta qua tndlc• qu• 1•• prapt.ct•d•• da 

Ja frant•ra varlan can Ja ar.t•ntact6n r•l•ttva d• la• grano• qu• 

Ja forman V •• han prapua•to vartoa •Dd•loa par"a •Mpltc•r ••t•• 

djferancla• <3>. El mcd•lo •A• utilizado•• •1 mad•lo d• attto• 

da colnctd•ncta• al cual •upan• qu• la• fronttH"'aa qu• guardan 

r•lactan•• da cotnctd.,,cta muaatran un bu•n aJu•t• at6mtco y, por 

lo tanto. pr•aantan -nar .,,.,.QI• Jtbr• qu• Jaa frontar•• 

•a1aatari••"• La• front.,.a• d• cotnctdencta pr•••ntan proptadad•• 

•apact•l••• tal•• como .. nor •n.,.gla d• acttvactfln p&r"a •igrar, 

fltBnor veloctdad d• d••ltzamt•nto, ..,,or comftct•nt• d• dtfu•ton, 

•te c:sa>. Stn allbargo, no hay una relacl&n almpl• •ntr• eata• 

.Prcpl•d•d•• y l:,, la d•naldad de attto• d• colnctd.,,cta. Eato 

tndtca qu• hay alga maa qu• calncld•ncla. Ad••••• ae tten• 

razen para •upan.,. qu• laa frant.,.aa de colncld•ncta no •Dn l•• 

Ontca• qu• pa .. en propiedad•• eap•ctalea. 

En anttH"'lorea trab•Joa (3 y 39) 

con•l•tent•• can la htpbt••l• d• qu• Ja •tgracten y 

dealtz .. t•nta de Ja front•r• d• grana •on producida• por el 

fDDVl•lento de dt•lacactone• •n la frontara. A partir d• eata, •• 

cla•lflc6 a laa frant•ra• .,,, 

a> FRONTERAS DE COINCIDENCIA, qu• pr...ntan alta danald•d d• 

dlalccacton- durante ter.afluencia, por lo qu• dHuce qu• tienen 

b) FRONTERAS DE NO COINCIDENCIA, qu• a •u VBZ ae dividen Bnl 

1) Frontera• que tten•n ••tructura, pres•ntando dtalocactonea 
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y migr•ciOn lccaJi:ada, produciendo protuberanci•• en 

O•ta, qu• a su vez eatA asociada a la prea•nci• d• 

dialocacion•• en la ~rcnt•ra. 

ii>Frcnt•raa atn •atructura, qu• no pr&••ntan dtalocacton•• y 

si una migraci6n ewt•n•iva. 

A partir d• ••to• r•aultadoa, podri•mo• concluir qu• l•• 

frontera• ••p•ct•l•• abarcan r•qutaitca maa 91tn•ral•• d•ntra de 

lOB cualea 1•• lrcnt•r•• d• catnctd•ncia •an una particularidad. 

Para •1 ••tudiD d• la ••vr•g•ci~n, en •1 pr• .. nt• trabaja •• 

utilizaron mu•str•• d• l• al•aciOn CDBRE-ANTl"DNJO con l• 

conc•ntracten d• o.~x Sb. 

Puesto qu• •l micro•capic •l•ctr~nico qu• ti•n• •l ln•tituto 

da Fl•ica tt1m• adaptado un •icroanaltzador, uttltza•o. ••t• 

,..todo dir•cto d• analizar la ••vr•gaciOn d• ltcmca d• antimonio 

a lA ~rentera d• grano. La microaonda , 1• cual •• ha aplicado 

con •Hito •n una gran vari•dad de Jnv••tigacion•• m•taturatc••• 

no ha aido usada para ••dir cuantitattvam•nt• 1• ••vr•gactOn d• 

impureza• a Ja frontlfra d• grano debido a qu• la• impur•z•• •• 

localizan alr9dedor d• ••t• en un ••P••Dr aprcHimado d• di•Z 

angstr0111• 1 , y can 1• mtcroaonda qu• uttliz.,.o• heme• logrado una 

resoJÚci6n eapact•l d• una c•nt••tma d• micra. Como la• .. did•• 

de ••gregacten que haremo. •Dn concentracton•• r•l•ttva• de 1• 

impureza alred9dor d• 1• frontera y no •• d•aea una .. dida 

absoluta de Ja cantidad d• tepur•za pr•••nt•. el m6todo r••ulta 

adecuado a nuestro• fin••· 

E•te trabajo con•t• d• cuatro capftulcs. En el capitula J •• 

hac• una breve d•acripciOn de la• prcpi•d•d•• de la front•r& de 



~rano, ccn mayor atenci6n en la •egregaciOn de impurezas a la 

Trontara do grano, y de loo modelos de l• estructura de la 

frontera de grano. En el capitulo II •e describ•n los ••pectas 

esonciales del microanAllsia. En al capitulo IIl se d•tall• al 

proceEo exp•rimental y •n el capitulo IV •e describen y discuten 

lo• resultado• obtenidos, 

invostigac10n. 

incluyendo la conclusi6n de ••ta 



CAPITULO I 

1.1 LA FRONTERA DE GRAND 

Aunqua l• ••tructura cri•t•lina y •u• imperfeccicn•• han 

•ido ••tudiadaa y det•lladaa por •ucho tiempo, 

ent:•ndld••· 

criatal•• y de aculH"do a l• ••anitud de l• de•orient•ciOn 

relativa de lo• granos qua la• forman ae claalfican en FRONTERA 

DE BAJO ANGULO (fig. l> y FRONTERA DE ALTO ANGlA..D Cftg. 2). 

• 1 1 r 1 

• -
1 1 
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1 
1 , .... 

Flg.I Frontera de 1ncltnac16n Flg.2 Fronter• de tnclinaci6n 
o 

de baJo Angula. d11 al te Angulo (60 >. 

La front.,.a de alto Angulo r9Pr...,.ta 1• reQ16n d• deaaJuate 

~ntre l•• doa rede• criatalinaa y • -.dida que la diferttnci• de 

crientacibn entr• lo• grano• d.crtte:• 1 el eatado de orden en la 

frontera •• incr...,,ta. Para el c•ao ll•it• ten..aa una frontera 

de grano da baJo Angulo, donde la diferenci• da oriantac16n •• 



aJuata mediante un arr•glo de d1•locac1one•. 

E• po•tbl• qu• dos o m•• 19Dnocrt•t•l•• •• unan d• ••n•r• 
•! .. trie•, Y• ••• por refl•Mibn, •J• d• rotacibn o c•ntro d• 

•im•trJ•, fDr••ndo un cri•taJ tnaelado (tNSnn•d crv•t•l). El 

..canteo• (fta. 3>. 

Ftg.3 Frontera d• .. el• (tNin>. 

·la d••Df"t.,,taci&n r•lattva 11ntr• lD• do• 

crtatal•• - pued• obt.M'ltr al v•r•r a.iba• alr9dttdor d• un •Ja. 

Por la •an.,.• d• gir-ar laa crt•t•IH, 1• front.,.a .. claatftca en 

FA ..... IERA N INCLINACIDN (TILT> Cftg. I> V FRONTERA l>B RDTACION 

CTNIBT> Cftg.4). La frcnt.,.• d• tncltnact6n .. la qua .. for•• al 

girar un crtatal con r .. pecto •1 otro alr•d•dor d• un •J• qu• •• 

..,cu.entra en •1 plano de I• frant11ra, y 1• f,.ont•a •• rctt••'en 

.. la qu• ••Obtiene al otr•r .. tos crt•tal•• alr•d•dar d• un •J• 
qu• ••• p.,.pundlcular a dicho plano. 
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Ftg.4 Fant•r• d• rotaciOn Ftg.~ Front•r• d• 

d• b•Jo Angulo. •nttf••• 

En alguna• al•acian•• pu•d• d•r•• •l caso d• que loa l.toeaa 

d• un mta~a ttpo •• encuentren colocado• •n paatcton•• regularea 

dentro de la celda unttarta, tentendo-pDt"" lo tanto una ••tructura 

ordonada. Cuando 1tst11 aetructura •• refleja a partir" d• un plano 

oe produce el defecto crtataltno llamado FRONTERA DE ANTJFABE 

Cftg. !5>. 

En Ja frontera de grano •• obaervan loa atgutent•• fenba9noa1 

M!GRACJON, que ae define cómo 11!'1 movimiento d• la fP"ontera en la 

dtreccten normal a au plano tangente y qu• ocurre par 

1~ tr•n•ferenci• d~ •tome• d• un cri•t•l • otro. 

SEGREGACtON, D precipSt•ci6n d• Atomo• d• tmpur•Za• .,, la r90l&n 

da l~ frantar• come una form• de reducir l• enM"QI• 

1tbre del •lat•m•. 

DESLIZAHIENTO, que •• la traalaci6n rel•tlv• d• 1oa crlatale• .n 

•l plann d& la front•r• debido al .avlml•nto d• 



di•lDcactona• en esta. 

La en•rgl• tntlH'"factal contrtbuy• a aum.ntar la •n•ral• 

total del elt•m• y •ntoncee, termlcam•nt• hablando, 1•• frontera• 

•on ln••t•bl•• y tienden • •Justar•• a•om•trtca-.nte par• 

mlntmlzar la energla libre. Se e•perart• •ntonc•• que un 

monocrtstal metatlco fu••• maa eatabl• que un arreQlD 

poltcrlatallnc del mismo. Bln •mbargo Fullman Cl) d11111DatrO que, 

v• que la enero•• tnt•rfactat •• 1• auma d• la •n•rala 

•Uperflclal y l• eneral• de la frontera, para un crl•t•l con 

en.rala• •up.,.ftclale• anl•otrOptc•• •• po•lble que un arr9Q1D 

poltcrtataltno tenga una energla lnterfaci•l menor que un 

•onocri•tal ccn •l mismo volummn. 

La• front.,.•• de grano Ju•a•n un P•P•l importante •n 1• 

r•aist1tncla de loa ••tertale• al actuar como obstaculo• para el 

de•ltzamlento de dl•lccaciones ocaalcnando un aptlamlentc d• 

••t•• contra 1•• frcnt•r••· E•tca apllamlentca d•ben producir· una 

conc•ntraclbn de ••fu•,•a• •n el •lQUlant• l'eno Cfu•,1a imaQDn), 

qu• varia con •1 nGmltf"o d• dl•lccactonD• apiladas y la maanttud 

d•l ••fu•rzo aplicado. De esta ••n•ra, en •aterial•• de granea 

arue•c•, la MUltlpltcactOn del ••full"rzo en el arana •tautente 

d9be a9r IM.lcho mayor que en ••terl•l•• de grano fino por lo qua 

se nacaalta un •ayer ••fuerzo aplicado para ocaatonar qu• 1• 

deformaclbn P••• a trav•• d• la frontera qu• en •l caao de grano 

grueso. 

Con lo que reapecta a la dlfuatbn atOmlca, ,..diclona• 

•Nperlmentale• C2) han IM'•t~ado que 1•" formaa d• difueiOn en la 

•uperficle y en laa frontera• d• grano cbodocen lovos de tipo 

R 



Arrhenni u5. La 

frontera, que 

cristaltH1. 

difUg,i On 

a au ve: 

en ln eupeorficie ea mAyor qu• 

ea mavor que en el interior 

en 

de 

lo 

la• 

Estas obsP.rvacionos •on bastantea cornpr•n•ibl•• •n vi•t• d• 

la estructura progra•ivament• mA• ~btert• qu• •• •ncu•ntra en la 

frontera de grano y en 1• auperfici• BMterior. 

L•• frontera• de grano forman •itios apropiado• para 1• 

nucleaclCn heterogen•a, ya qu• cualqUi•r imp•rfecciOn local en •l 

cristal produce d•form•cionea cristalina• •n •u v•cindad tal•• 

qu• la enRrgla r•qu•rtda para 1• tr•nsiciOn • nu•v• configuraciOn 

•• minimizada por la •nergla de defDf"'mactan 1tn •1 •itio d• l• 

imp•rf•ccton. 

1.2 MODELOS DE LA FRONTERA DE GRANO 

Va •• ha analizado la eatructura d• la front•r• d• grano a 

partir d•l desarrollo hiatOricc d• lo• mod•lo• uaado• para 

explicar geom&trieament• sus propi•dadea C3>. Ahora r•pa .. rlHM>S 

la• ideas ml• importante• del modelo m•• riguro•o y O~tl d• 

todos• et modolo d~ eolnctdencia de la frcnt•r• d• grano. 

Si do~ rede~ aon rotada• una con re•p•cto a l• o~r• un 

Dnguto determinado, •lr•d•dor d• un e!• coman, •Ml•ten · atttos 

dondP. •tDflloa d• ••b•• r•de• coincidan Cflq.7>. Eata• •aitlo• d• 

coincidencia• foratan una nueva red tridimenaian•l can una c•lda 

unit~ri~ mAa g~•nd• que Ja de las dos r•d••• SOlc para AnQula. 

e•pactfica• •• tiP.nen alta• den•tdade• de sitio• de cotncid.ncta 

C4,!5,b>~ 

Un blc~t•t•1 ~• dibuja tntroducciendc un plana fron~11ra .,, 



cuyas ideas bb51cas sen• 

frontera puede t•ner cualquiar inclinaciOn, propon• qu• la 

front•ra se encuentra en un plano de alta d•n•idad da sitio• 

d• coinc1d•nc1a, ya qua con esto la frontera tendr• un pequ.rro 

e11peaor, un campo de ••fuerzo• de corto alcance y 

energla <AB o CD de la fig. ea>. 

b> Si la frontera no coincida con loa plano• d•n•o• de la rmd d• 

coincidencia, tendera a hacer una eatructura ••calonada de 

tal forma que tendrA una euperci• m•Hima en lea plano• de 

alta d.naldad de coincidencia <BC en la fiQ• Ba>. 

e) Si la relac10n de ortentaciOn de le• do• cri•t•l•• •• d••vla 

liQ•r•m•nte d• la relaciOn de cclncidencta ideal, 

esta deaviacic~n con una red di •1 ocaci ene• 

ncbr .. pueata en la frontera de coincidencia id••l Cflg.Sb>. La 

eKiatencla de tal•• di•lccacionea en 1• frontera de grano ha 

sldo confirmada eHparlmantalmante por Schob.r y Baltuffl (10). 

··- -· 

- ' ~ o ~""A" .. , (bl 

Flg.B Eistructura de una frontera de Qr'ano de acuerdo al 91Ddelo de 

Prandon C1:S>. 
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TABLA 1 

Par-e• •J•-Angula p•r-• fr-cnt•r-•• d• colneldttncla .., •••ttMt•• 
h••t• ~ •19, • 11• y •b• diatingu•n p•r-•• d• difer9nt•• 

cObico• 
d•~C17>. 

r-IKf•• d• •itioa· de coincld1tnci• con lo• mi•mo• valor"•• 

.. E .. E .. E .. E 

(100) AIÚI (221)A11b (410) Axis (522) Axis 
22·62 • I" 61·93 17b 107•92 llb. 160·2$ 17b 

"'" 17• 90-00 • U2·7J • 36·87 • 112-62 ,,. lllO-OO 17• (5]0)Aili 
51•13 • 143·13 ' 142·14 ,,. 
6HU "' 180-00 • (411) A11b 180-00 17• 
67·]8 "' 9J•37 17• 

JJ2·62 "' 129·52 11 • (5ll)Axh 
lll-07 17• (310) Allb 153'47 ... 99·59 " 126·87 ' 76·66 ,,. 180-00 • 126·22 11 
l4l·ll ' 

.,..,, 
"' 160-81 • Ul•9l 17• IJ.f·l8 7 

UJ-93 17• 144·90 11 (421) Allb 
157·18 13• 180-00 ' 113·58 " (5l2)Allb 

U5·38 11 180·00 ,,. 
(110) All.b (31J)Axis 

26·51 "' »70 " (4]0) Aw. (5ll) Allb ,. ... • 67·11 • 118>()7 17b 105·35 "' 50·48 . 11 9.!•74 ' U7·l8 13b 130·83 llb 
70·.fl 3 Jl7·82 " 162•66 11 .. ., 17b 146 ... ' (4]1) Allla 
9]•37 17b 180·00 11 137·17 " (551)Axis 

109"47 3 ..... llb JIO·OI ... 
129·52 11 (120).klb 114·41 " 141-06 • 71•59 ' 19b (412) Allb 164·06 ll• 
Ul-47 "' 10<>48 . 11 121·76 ... 

121·97 17b U8·96 " (55]) Axis 
(lll)Ads 149-00 7 ll7·ll 17• 

27·80 llb llJO-OO 13• (4ll) Ali.Is J6J·l6 " 31·21 7 142•14 ... 
46·83 ,,. (321)Axls 180-00 17b (610)Axb 

"'""' 3 86·111 " 161•33 ... 
71·17 ... 123·75 • (441) Axis 
111·79 7 150-07 " 1 ... 2' 17• (611)Axls 
92·20 13b lllO-OO 7 180-00 ... 

147·80 llb (510) Axis 
U8·21 7 ll7•17 " (7Jl)Mis 
166-11] ,,. (322)Axls 180-00 "' 110-01 ... 
l .... 3 107·92 "' 134·41 " 152·73 • "'""' ... 

(210)All.b 110-00 17b (511) Ali.Is 
41•19 " 71•17 "' (7Jl)Axb 
7NO 7 03J)A11b 92•20 13• Jl7·l3 17b 
96·38 • 6]•112 17b 120-00 • Ui5•16 " 131•81 3 82·16 11 J,58·21 7 

180-00 • 110·92 7 (7J3)Axb 
IS4·J6 ' (520)Axb 139•74 19b 

(211) AJll:b 180-00 ... 121•76 ... 166-07 17b ., ... 11 'U8·96 " 78-46 " (332) Axis 
101·54 ' 99-08 ... (521)Axb 
135·58 7 133·81 I" 119-81 17b (751) A11!1 
UIOOO 3 180-00 11 180·00 " 166·83 ... 
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TABLA I Cr.onttnu~c10n} 

Forrr..o. gP.neral <'Jnl conJunto r:otr1pl•t.o de 24 pare.1411 •Je-•n11u10 par• 

fran';P.,..ra do C'CJtnctct&ncia or etatemas cObicos. <40> 

1 ' 

" 

'" 

·IPh 

~, .... 

12h 

rr" ""•"Y .,¡, 
1 ,,, rr11·¡"' 

111rr 'ª"-e 
<111:> 

~~ ~i-¡·· 
12r111r ~~~ .. 
10 u· · 

n.21·¡
.11.111" llnot 
1!11.21' <111> 

". ~ . ·-: . 
!lo.•r¡M 
•nd '"'"lt 

129 .. ~z· .. '-lln>- .· 

·22n·¡ · 
61.Jr "" 

112/U' ume 
1!17.Jll' '_<_IDO:. 

27.BO" I"" -.·. 
91.10" •antt 

147-11"-<111> 

•11 19' nn <210> 
,0.70" C111 <.UI> 
711.•t.• Jlfl <211> 

2 nr 116.111° un <.111> 
2 "' 9?.,or l'fl <'31> 
2 .. r llJ .•r ""<•21~ 

l'il.Uº "" 
. · 111 nr¡' ' 
. ll!IOr :!";;;,.,. 

1~1.9,. .. ,'.. ·"' ·'· -

6nf WI' '"' .. lntl:-
11 ofl211" l'fl ·~ 111"' 

~ ,,, 111 ~ '"}"" 
J ul llPI ,, '~"ot 

.. ;1111:-

... 1 "''·u· ,..,.-111:

... 11111 H" "" •:Zll;. 
• "' l•• 11" ''" "".111' 

J nr 7.1 •ll" "" -:110:
- J ur 110.92" •~ r.:J.11> 

J 1•f llJ .Jr CMI .-.1rr1.-. 

1 .. ·,·--6,,11>~:~j.¡'.>·:'· 
Z .. r 'M" '. ·"" 'UI>. 

:- 2 .. r .·'1fi _, •• '"' <21n:. · 
211r12fl"·· 1111-:511> 
• Df llJ,7~·"" 0:.121> · 

1 ni 
0

61 'lll" ;'" ":.Íll> ·;.. 
lul lll1f1•1111-:J.U:o. 
2 ni 1~14l" ...,. "".JlO>: . . · 

, • nf 111111º 1'" <!111> 
, 1 nr rn n• __ on <OI>--' 

• ni '921!1""" <Sii> 
.. 4 "' 10191' 1111 <JU> 
·,·.• 111 IJ.1_111•. ''" -:JJl> 

-Jl'f 166</m<JIO> 
J 1•r 101.91º '"'<•ID> 
J nf 111.fil:.•'" <111> 

111 O' Clll <Jll> 
u.a,,.''" <551> 
,,. 4l" .... <711> 

1nf1J1,J1'llll"".OI> 
1J1.1r º" -:510> 

1"·r1$1'1.0T'_nn <:,\JI> 

•ni 9.1.JT' ""<:.111> 
• ,.1 IOS.3'º '"' r.:HJ:> 
• "' 1.1! ,1.1'_!"' ~'~.J>_. 

2 nr- 61 9J• ~ ~11¡·:;.:-· ··2 .,r 111 or"" ""•10> 
2 ..r' UJ.«r ""r."1.11> ·2 ar 111.°'7' 1m r.:JlO> 

M; 6)" I "" · • nf 1.17.H" '"' -:7JI> 
9.1.)7" •• ..w ... , 1~<1.••· .... -:~21~ 

r.:1111 ... 
16~1"Jnn · 2',.r·1.117•...;'.;s11:. 

·1n'4l- _,~ic:- - 2 111 9.111!" '"' -:JIO> 
-:110:- 21•f wur '"' .. ,,2,. 

11 7Q' I''", _ . 
'l11:r '-'""' 
l'I 7•1"- ··trr:• 

2 ••' 11111'1" ''" ... 111>·. 
4 ,_,112,1.rr~· '"'·'" .a.1l .. 

J or 71 ur ''" •.J}(I"• 
.1 •• 111001· .... ·:,.•1-. 
.1 o•l 1~1.th'. '"' ".,:11-... 

~ ~~ '1?.~ ~;: :: ~-~:g~ 
.11•1111 O'. '"'··~H.~ 

J "' 1-Jfr '"' <:lhl .. 
11 of Ulrr" '"' <110> 

6 nf Lll 111' ""<Z/O.• 
6nf l•t.•.a• un""~"'" 
J "' lllll" '"' r.111-. 
• "' 154.11> "" r:Jll '> 
1nf11111" '"' .-.2111 • 
J ot 1111'1' "" -=:.11u-. 

J11r1H.'J1' M<lll;• 
J .. r 140!1T' .... -:.1:11~ 
1 .. 111.1121· ....... 11-. 

.• 1 •• 11,.1" .... ~ 

zar IJJ.1J' "" <410"' 
l 11f IJZ.1J".nn •-111> 
• "' 160 •11•"" -=:!JI> 
111r IJllJ" CMI 0:221> 
1 al lito'_· ..... -:•11> 

lnf 1•4.9'T '"' -:JIO> 
4 nt us.n• "" <•JI> 
1111 lfi2.ffi" "' ,., IJ> 
111r 11111'" ''" <Jll> 

-, ,,, 1110" an -:.1.12> 

4nf16'1,M" Dll <:551> 
J al' lllJ" r111 <:Jl11> 
1 ni IM' __ nn -:.UO> 

J of IJO ll' ron <'1J> 
J ur 157.JI' ion -=:•10> 
J ar 164.fll'io' ,,., <711 > 
.J 1111.llQ"- ""-:•H> . 

1 111 IJll.96" "" <•H"' 
ln.9r.' 1111 <SJO> 
,,,,,,,.. "" <'51> 

z .,r 16,, lt.." º" <fJI> 
11111" ""<,11> 

•11r 160.U' nn <01> 
2nr /RO" '"' .-:on> 

...1 •·I IM' ""-:,,,, .. 

1 ni' 160 ,,. ª" <~21> 
z "' 166 07' "" <7Jl> 

llO', "" -: 122> 
i•rr '"',.._u:. 

1,,,· 10 14' '"' r."iJI> 
: "' 1111 ,1)' .... O:t.111;.. 

· 'ul lfoll •'º •tn -:1H-.. 
l'fl' .... -z.111-. 
fllll" '"' ... r.11-... 

_1 ul J lq 71• ""<:1.1).,, 
1 •<I 10 1~· '"' -:~l(J-. 
.1 .. 1 1~1 .rr. ,.., --=~11 :o·· 
.1 .. 111111- .... ~~.1J> 

; ) o•r 1:11.1'' ''" <Jll> 
J ul lfo12'º- Oft 0::~111> 
) "' , .. 1 . .a•· ''" .. q, 1.,. 
·' "' 1111r ,.., ,:~11 :o 



TABLA 1 Ccontint111) 
1111! ••.•O"'"' <211> 12• u• 1111 <UI> "" 10" m <2!0> 

5~.•0" on <21!1> uuq• M<UJ> lf>l.25• ""<Oh 
19.0l" on <lll> ua.u• '"' """'º=- JoflfllU"•Ml<,U> ',, ao.•1• on <~11> 1 .. r1c1.19°•>n<HI> 21•f lt.l.0° ""<1,.1:>" 

J or IOJ.1r m1 <4JI> J nr 1•4 o~·º" <!>U> ,,,. .... <4JI:-
2 "1113.lllº or> <1JI> 14'.05' on <MI> 

:U.\ •o •5• on <lll> 111 iti• "" c1n> uc "'"º .... <,11> 
5,.56° C>ll <JIO> U1.4Q' '"' <610> IM 11.1' "" .;.:IO> ',, U.01• on <•21> l3011ºC111<ln> 1 rir lfl~ Nº ""<~JJ> 
!6.15° on <5))> 10.56º '"' <'~11 > 2 <•I 16' N' "" <Q)I> 

2 <1f 102.55° rm <)U> 2 Clf 10 56' CV1 <7''> l~I' """'."'1:-
2 nl 107.12º e>n <~U> 2 ol 14'.10" on <~I:... 

12'1 
11\.25° }"" 

. ,, 9113'<111<111> •nllt.11"" an<lll ... 
ll.15° ume • ,,r 111.ID'"" <OJ> 2 nf 1~0· ""<A.111> 

106.25' <100> 4 .,f ll9.~ on c::44.1> 2 ol IKO' ""<llO,.. 
16).75° 

125b 51.6!" on <Jll> Jol 120" 11n <HI > '~"9J-tin<211> 

'º' 61.ar on <lll> IJl<l.MJ° on <!>Jo:. 2 .. t 16.1.15• hn <11'2"" 
13.lS' on <221> 2 "' 129.10" "" <1'>21 > JU Slº t"' <.111> ... on <•Jll> 2 of IJZ.h' m1 <"21> 1f.lt.lll"•,...-:H5:>" 
91.llº on <551> 2 o! 145 O'I" on <".1HI :.> """ "" .. ~,, .. 

111.10• nn <5~> .201 tn.u• "" .-:f>'I> 
IJ7t 

,!~:!~I :- '"' 10~1· ml< .. 11> 2 .. 11•6 .. •º "" <1" ... 
2 .. r 9'.H' na o::5:o> 2of151.82""" <,10'" 

<110> ',, 'il! .10""" <")> •oflM .. 1fl"m<MI:> 
2 .. r 114 n~· '"' <M 1'=" ,.,. ""<Sii> 
4ol 122 .• W on <75.\> ..... m <"2~ 

12lb 35.42' an <110:>- 2 .,f 114.o~· on <532> 1 <lf Ul.12' '"' -:l)l:o ... an <Sil> 112 so·'"' <Qll> lflol.)6°"" <11( ... 
19.Jlº on <Jll> Jt1l lll lll' "" <5J2> 2or1~11.Qr '"' ... ,~1,. 

2 or 9•.u· .... <•n> 146 .u•"" r:l11> 161.'ilr nn <11.b 
2 ,.f 9S.JO" "" <131> 14! 42" ""<110> , ... • .. <lJI,. 

11)9.41° ""<•11,.. 2 .. r 1411 42" '"' "'='"'> 
u .. 0.111·} .... 

. ,, U.'I)' '"' <,21> 4 nf l•q ,,. 1"' <"2> 
46.39' ""oc: . ,, Q119:• 1tnr:1H:o 2 fll 1Jll" ""'"''!" .. IJ),61º <lro,.. " ... 141 f>~· "".-:11,. ... 2 ni tNr .... -:1.lll:i> 

136.l<r' • 

1Z'1b •6.)9'"" <121> 2 ,,¡ 116 6!º '"' <:::'H> 1 .. 11411,,·, ... <lJl:O 

'"' 6".flJº "" <Ul:>- lnl U-11•11' 1111 •.'tll> ir ... QJ' "" <1J: .. 
76ur ""<HZ> l 1•f l.l.l "1° '"' •.Ml> 1t.i.11r ,.,..::,u .. 
IA.Ol" n11 <llQ> 1)640• ''" r:••o> 1 .. r 111v.,,.. "" <11H:• 
91.9) 0

"" <UI> 1of141 M. "" •='"~,. 11111· '"' <•12 .. 
111.19" ''" <110::> 149 ,~ ..... .-:211:--

1311 l'f.90'} ('11 ',, 11> lCl' m ~.'In> 1 .. r ur. f>l' ,.,. .. "·'-. 
101.10" umt l .,r 1n1.111• "" "'r.iu:. J "' 111~ 41" .... """'". Ul,QOl <111> 1 .,r 11•.n· º" <JJ.:> J ur lf"1. in· "" -: 11 11., 

J .. 11Ml' an<MI-,. 
I\lh 52.19'C'fl<111> 126.61' '"' r:Jll> •~o sr '"' <l.10> 54.49" on <JlO> 116 112' "" -:111 > 2 1•1 U'1 JJ" on <l:I> 12.15' on <"J> ll5.lfl' """!7211> 21•flMAI' oon.-:l'o&.1> ',, J0.70' on <431> 1 º' 135.211' "" <6'11 > lto'1.1n" 11n <115> 2 nr 102.10" "" <751> IJ1.91º ""<511 > 11111· un r:HJ:o 2 t•f 111.93º "" <"'1> 2 of 1411.14" on <115.•> 
1'~· l~~.~i:J =- ',, lfl 111º ""r:1U;oo 2oJUtir.r, ... <,4J>' 

"' 91. ll" rn <·UO;- : nf lr.S 117• "" -:11111> <lln> _ ._ 2 ul llJ.l P:" ""<·U)> -~ .. 1 nn nr."" r:'illl:o 1 of UW.9'' ""<'ill 1> - ..... un<::OI> 4 offll.01° on <SU>. , ... "" -:1111:-IlJb JJ.5'º en <lll> 117.IM'on<lll> 1 uf isu11• '"' r.:u1~ 60.91• º" <00> 121.01• on <110.,. 2 "' lfls.11r .... <6~l .. ',, •~ n• on <~11> 121141' "" <llJ> Ir,, llf" .... <7~11 ... 91.7)'"" <JJ2> 2 ni 131<1.25º '"'<O:!> 2o•fl7!1.0:•un<ll 11'• 1 pf llN 02' on <1'1:1> 1~9.12' "" <11'> 1rn· ...... ,..1. J r>f lo.&,95• "" <1~~> 149.71'" un <11.11> 
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TABLA I (cont:f. riaia > 

11~ 

.~~ ~~' :tnC ',, ro 9!" ""-:JU> z .,1 t.10 lSº "" ... ,:n> ',, 76116•"" <SJI> 'uf Uf .JI• '"' -:7,12:-
~110> l "' UIC n2• "" o::S•o,. 2 .. r 1111.nr "" "'11\S:• 

'11f IJl.•I" on <9~1> .. ~ "" -:~zl .. 
l ni 1.16.1'\l" ""~fU> .. ~ ,,...,._,'l..j ... 

1''ª .)•.oi• Oll <:111> uv.os•"" o::s10:- U2 n• l>IÍ-<1111-:. 
61 l'>J" on <JIO> IJZ 19""" <111> 1'4!!-4º .... ~su1 .. 

'º' B09Sºc111<7JI> 112 119" "" <:S!l> 1 .. r 1M1•• ,..,-:u1 ... 
UHº Dll <Ol> lar IJT.91""" <1'>0>- l ol 170.JI• nn <llJI-.. 

Z etf 106.60" 1111 <SO> l ni 150.63º "" <911 > 
,..,. ....... ,_\l.• 

l"flOl.•6"n11<UI> .,, ,, ..... «;JJ.1~ 

IHh •l.ll' 1111 <JJI> l ni 119.0S" 1111 <01> 2 .. ruzn•,..,.:u1-. ,., 66.CO" an <:OI> l nr 122.119"" "" <121 > 1t.ri.~·,..,·:4n~ 

RO 9'" 011 <,,.\> l "' 1.\0 00" '"' <9Jl> Z tof !M.Z•º '"' -:74z-. 
111.)7" an <SJO> lll.911" .... <6'0> 110.Jr º" ... 11 __ ,,., 
9-C.90" on <JJI> .,O.fil" n11 <:9S!I:> 11111" ,..,o::M.\> 

106.60""" <llD> lo,U06J" ... <11.JI:-

l:Jl1 11.91"}"" 
. ,, vi.ss• .... <611> 4 "' IM.1'>1'1" "" -:,.,,!:-

11.or ume 4 or 109 1s• ... <lJS> Znfl~ '"'""''"' ... 10192' <100> e nr 1.11 ,,.. on -:17!1:> 2 .. r 1111· ....... ,'O ... 
161.03° 

1Jlb 4J .IJ• 1111 <JIO> u19_1s· '"' <n•> 1 "' "l.IT '"' <:M.1> 
"°.S1"' ""<Sii> Ul • .16° 1111 <11.11> 1610'1" '"' <1U:-
"-'6º "" <lll> 2111 IJV.111• '"' -:UZ> lf.flM"•"'<IUI:• 

' .. 91 ss• on <!ll> IJ9.lll""" <:llh> 2 ,,, 110.sr .,., < 11 ":-

'"' •'1.1S' Clll <421> 141 62" "" <441> '"' , ... <1111::> 
l ni IDJl.91" on -:r.11> l of 151.•!I" rn <Vl.1> 

1Jlc ,o.sr} '"' ' .. , 11 ar.• nn <00> J ,,, 1n.1r • .., <7•o:-
6'1.•J• u- J ni 109 7.S" '"' <111> Jnr 141.6l•,.., <,U:. 

170S7" <111::0 3 .,r n• !'l'-1" ,.., -:1.111:. '"''"·""1 ........ .u ... .1_,,, 1111:1" •• , ..... ·y1 • 

1)91 12.21•} °" 'ol 15.1.a• on<SlO> J .. 1 u2 arr 1111 <9,5> 
17.79" --- J nf 111 Olº on <llO> 3 ar 15l 1.1' ""<l~O:o 

152.11• <fl I> '"' 111.1, ...... <11.\:- lalf6F'r""<t.ll> 
l11f IM" .... <1'1> 

:t.1Qt. so.11• on <311> 112.sr ""<SU>. u2.u• '"' <11.jl> 
S6.SJº on <SJI> U6,U• "" <6U> UJ Uº"" <U)> 
lJ.62• on <J21> 126 IS" an <ll2> '"·º" ""<IJI> lS.14º nri <432:> u1 811" nn <ni> 161.Sf' '"' <SJZ:-
11.10" ª" <151> lll.10""" <11 .• H> 161 01· ""<6'4> 
94.40" an <S'I> UD 19" "" <70> 161 01".,.. <U1> 

111.or on <6.lf> 140.29'" on <UI> no.u• Clll <91!1:-. 
111.IJ" Pn<9'J> 141.r.s• C111 cSJI> 1101:1'" ""<11.!l.I> 

l:01 ~~:;f.Jan 
. ,, 90.6r an· c91 I :> ~ar 171.0S""" <991.:-
4 "' 1 U u• .... <S'4> 2 ar l•O" t111 <S•o:-

101 t.1º IUIC 4 al 121 !16" Dn <:1-.,.1> 2 nfllU" .... <9tn ... 
161.JZº <Un> 

1•1h •0.111•"" <210> lar lll.lJ• an <9H> 2 "' l!l•.cr ""<nJ> SS.Ir at1 <411> 121 ~6· Clll <111> 162.0Jº '"' <: 11n·· 
11.7Sº an <SU> 2 "r IJ4.0S" rm <91J> 161.Jl" '"' <UI ... ',, 90 68' Dl1 <1'3::> 1.11.]J" ""<"61> 1 .. r 161.1r ,.., <~•1 ... 

z ,., 97.00'"" <611> l'J ftt:r' .... "!1\10> 1111r ,..,.,.n ... 
111.95• M<l?l.,. 2 .. r1n91·C111-:111,:o- -

.I41\' 1~!::;:1 =- 2 nr 61.61 .. "" o:SJJ> z .. r 1•1.,2· ,.., -:11111. 

'"' 11.u• '"' <•.11> 4 o•f Ul.91' '"' .. 11 ,, • 
<llfl'" z n 10: 611" un .. 4.\11:- 2"1lt.l12"1"' o:UJ • 

• "' 111 '6" '"' <:741:-o 1•11" 1on •:JJI" 
lnlf.IJ0.,"•1<10::11.H'• _ 1110" - '"' ... 1111~· 

~·'· uu"J"" J ,,, U.9r '"'~11111 ... ·' "' ll!'I ,, ..... o:'J 11. 
ln.111:· "'" ... ·'•·I .,,,,ir ...... _711) ... ~"",,,,t.?"'"' ~llll. 
l.1!'111:· --111 ~ º.lol,11'•'.· ...... 71,,. l uf fll.:1· '"' ..-1.1.11:-

1 '" IPn" '"' •:lt.1:• 
~~lh :f 91" ""O::llO:> l o•f 114 1.1" '"' -•• r.1,1-. ·. 2 .. r 1r.2 J1"' ,., ..:."1 :-

MIN"'1..,<lll> 11~ ., ..... •!ll 11 ~ ICtl.t.J• '"' <:VJn,. '"ei:• • ..,-i;.a11 .. l hf IJ• 11'1" '"' o;M_1, 111.lJ" un <.Ul:o 
l o•f <lt ,~· .... -:9)1:• : "' l.IJ ,, ...... "'~ ... J '" 111.2r ,., -:-11.11 .. 
l••f 119 1,~ • •~• •. H 1,. 1~1!11" ...... 'Nl!o 1110• '"' •:011:-

ltl-i 111• "" ..,, .... ,_,,!" ....... .,111,. 
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L.n RED ose. Es l'f>t 11 Anlldi". ricrque ea la red del pat,.ein d• 

desplA:aimtent-o;. de le. red de ccincidPncia. L.a r"ed DSC d• un• 

f,.ontera de gr•nc particul ... r da-fine todo• lo• vact:ore• d• 

dt.·~::Jlt;;:a.mtanto dP. lfl -ed 1 a l~ r"d 2. 

Una p,.opiedad lmpo,..t11nte df!' la red ose e• qu• •l ••P•cl•do 

C:r la red en el plano perpPndtcula,.. 02;1 eia de r"otaciOn t.lend• a 

varia,. recfprnc~mentn con el ~•p•ciadc d• 1~ r•d d• colncid•ncia 

defina~o~ L co~o ~l 

:-o~ncJdancl• con 1.1 ... vo1u'Tlan •1c. y e; el lAño dP1 cubo formado por-

?.11 r..-d DBC Cr-'"l 11., volumel"\ V'!!.. Dr la f-il]Llra q ob•Prvamo& quft 

'J:l quP Ve• t.la ., 
V• 

s - l 

VII • 63, 

lL I 'E.)~ 

I~ 

Ve / Z.,~ 

por lo qua no!1 f:aJ t'" damo'lltrar qu'!' o!!il 81t1mantar L. • Ve c,.•c• maa 

1 nntament.P.. 

t"~bel'l::>R qHr. 'I.. = Nt:'"'t~l I Ne Ntntal • N.-, + Ne dond• 

Ntotal ~" "l nl"llTleorr> tntal d• pl1nt,..!!I- d., la "cPlda unt.t•,..1•" d• la 

-··,• dC" c:eoincidF'"t"i•"'• 

,'!!e· la 

t" ... ~ncldencJa, Pnr lo r:,.,n•t.,11iant.e 

it:in.Jn ~ r.f\ "1 r:t~ "\ml"'t ... n r1el r:tt">Jf"tr- ro1nc-•u1o an cada punto d• la 
r-.~.I --tis r:'llnt'"l>Jrnr.t r. F.., .. ~.,t:t"'"!I 1 Ieoamot" a 

•• 



Ve = ( N~ . • tI:..- 11 ,?._ <L- .. 
!Nr a> l) 

r:--.,.. 'º tnl"'tO Ve « z::3 
C:.-"º . ' '1' I!!' demo•trat'lcs qur- Vs at1ml'!nta cuando ::?'.:.. dt1cr•c•. 

SL 

ose 

(b) 

(001) d• 

rede• ctiblc11"! orionple11 rot11d11a un1111~ con r••pect:o a la• ., 
otra!t. <a> 36.9 ( ~ .. S> .. 

D 

(b) 20.1 ( 1:. - 17). L.• b••• d• 

LI". l!!°·PO""t"n;tn r1e> CP~t:,. red e>• que definP. Jo• vector•• d• 

Buroerto pc-~tl\lf's dn tort11• 1•• dt•loc,.cton•• d• frontera de arana 

qJ~ ~~'~ton ª" 1• fron~•r~ ffi~.9>. En el c~•o de front•r•• de 

bll..lo bn1J11? o ,;a hl'I con.firmado que la ••trur=tura con•t•t• de un 

(34). • •• 

17 



orirnt•cie~ dR cotncirl~~eta, l• d••vi•clbn d• l• •M•ct• 

crtent~ciOn· de coincld~ncta P~ cn~p~n•Rd• m•dlent• un arr~vlo d• 

di tslccaci cnl!a f"'!:'fe .. ldais como di elncacl D'l1t• int:rln••c•s 

lea cuel•• sen cepacea 

de aco~odar pequeh~~ d•tsvi~cicn•a de l• coincld•nci• •x•ct•

Estaa dislo=•cion&a t:lonan vftctor•a d• Burg•ra qu• aon m•• 
pequunoe 

la red 

qu• los d9 1•• ditslocecion•• cri•t•lin•• y p•rt•n•c•n a 

'de vectores di ferencl e <DSC). El contraet• q111t ••t•• 

dlnlo:aclon•• proaentan en el microaccpio •l"ctrOnlco •• d• 

lln••• paral~l•g p~ribdlcats • tr•v•s de 1• front•r•· 

Otro tlpo do dinloc~cicn•• pr•••nt•a •n la frant•r• d• 9r•no 

son las Jla~ad•~ axtrlna•coa. qu• aon p.,.turb•cion•• d• 1• 

eatructura de la front•r• c•uaadaa por 1• int•raccl&nJ y poalbl• 

•cDlllOd•ciOn, d• laa dialoc•cion•~ criat•linaa con la front•r• 

C3S>. El contraate d• la• dialoc•cion•• cristalina• •• 

aup•rimpuoato • la• franJ•• de eapeaor de la frcnt•r• 

diatcraion•ndolaa en fcrma caracterlatica. 

1.3 SEGREGACICN DE Jl'1PUREZA9 A LA FRONTERA DE GRANO 

La concentr~ctbn de tmpur•z•• <•oluto> •n 1• r99i6n d• la 

~ront.,.a do Qr~no puede dtf~rir apreciabltM19nt• del cont•nido 

promltdlo en el cri•tal. Este ..,reto ea ll•••do aeqr•9•cibn • 1• 

~rantera d~ grane, e influye drAftt!camrnta en vartaa propiedad&• 

d• loa matalf!!1~ en particular puff• lncr .... nt•r 1• prop1H1•ton • 

1 • fract;ur• tntargr.:inul ar e 11 >. 

El tratamf t:'1tc tC'rmadi n6mi ca di!l r'"obl em11 de 1 • ••vr•fl•CtOn 

ha •i~o do~ar,..ollrrlc p~r varios •utcrna tnnto IH1 •lat•••~ 

'ª 
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!J!n.:i.ric3 co:no nr. i:1:-<tP.'lli'l!S ru!l<ticornponent~'!' (12,13,14>. Sin 

emb.:r-g!l no extnto;i. 'J"111 t.ecrta copaz ~P describir en·d11tall• c6mo 

!!& prock:-:~ ll'\ sP~rng•citln a una frontera de grano ~ .. " particular, 

to~ando ~n cuenta eu e~~ructura, y ~ue sea capaz de predecir cOmo 

ta• ,,.~ect•n E'.u~. pr-cpiedades. 61 ésta •eh• de d•••rrollar, la 

a•t.r~ctL•.ra atOmtca de l• fronter<" de gr-ano d•b• ser t:omada en 

cuanta. Como lo• /'ltomoB del w.oluto deforrn,.n la red. podran 

internccionsr c:on lo"' Ct>t"'lpn!i ctr P•fL•e-r:!!o~ a•oCilldO• con l•• 

fronterar. da grano. 

frontera eapeclnt. Hart. 

ospecJe9 §egrogada• pu~den form"'r estructura• ordenada• 19'1 la 

frontora. 

La interacclOn de !o~ 6t~m~~ del ~~luto con las fronteras de 

grar.o r.!I de 1:nro1•"tpnc'ta pr•ct1C'a ya que todo• loa m•t•l•• 

·cc.r.t:ionen C"i~t..'l proporcJ.l!ln dr. impur•Z•· LA fu•rza motora para la 

u11o•·e['n:-J.6n ~a propnrcion~l " la red1.•ccien de- la •n•rala libr• d• 

la frontera de 9r~~o. s~ dJ.5tJ.ngu~n do• tipo• de interaccitwll 

J.. CuAndo i,-. fuer:a ~otrf::: eoia ia atr,.ccll!ln •ntr• el •olut.o y la 

'r~nt~r• (geqrPg~~•~" ~" ~~uilibrio). 

:?. Cun!"ldo h"y u .. n fuP.rza motr•:r .ndic:lonal P"r• qu• •l mav:lt119"ta 

cuando hay un 

grftdi~nt• de conc~n•rar.t6n d• eoluto o una interaccitln •ntr• 

2"-nl1.1tr.o y Vi!IC.11ncf.a. <cr.qre!g,q,c:ifln rn .,o equilibrio). 
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El problema en •l estudio de la •egregaciOn • la fronterA d• 

Qrano astA en qu• el aoluto •• distribuye en un r•nqo Psp•ci•l 

tan estrecho que,. de hecho. &•ta reg!On ca d• al9una• dt!ci,.a• de 

m1cr3~ alrededor d~ la frontera <16>, A pesar de e•to, el eatudio 

de t•l fenOmeno •• poalble, en principio con la microaonda 

electrOntca adapte.da a un microscopio electrOnico.La mtcrogonda 

tiene una re~oluciOn ••pacial adecuada <<0.1 micra> y la 

••n•ibllidad auftcient• para resolver ••te probl•m•• al menea 

cualit•ttvamanta. ( 

1.l ••o-•o•ci~n L•s t6cntcas para inveatt9ar , u pu•d•n dividir•• 

en dtr.ct••• en 1•• cuaJea la concentractOn •n la lnt•rfasff o la 

vari•ciOn en l• en.,.gla de la frontera •• nued• medtrt • 

tndir•ctae, 

••orogactOn 

en las cuales alguna propiedad relacionada con l• 

º" mttdida. Dentro de l•• t•cnicaa directa• eatan la 

e15pectro15copla AUger, la 111tcro•onda , autoradtografla, 

microscopia d• campo IOnlco, diaparaiOn inalAntica,etc. La• 

t6cnicas indtr11eta• eon •l ataque qutmlco a la ~rentera de 9rano, 

obaervactOn par rayoa X, medidas de la conatant• de la red, 

medid•• d~ r••iattviltd•d y 1~ m!crodureza. 

Las tecnicaa qu• •• utilicen para medir 1• ••9r•g•cien d• 

Srnpurez•e • 1• fr~nt•r• dm gr•na, cuantit•~lvamente. 

cumpllr lo• aiguiante• raqui•it~~= 

a) ReaoluciOn ••pacfal de ~~roxtmadam.nte 10 a. 

dPben 

b> lden~ificaciOn qulmica, con la• pnaihlea •wc•pc!cn•• del 

hidrCgcno y gasa~ raros. 

e) M~d!daK cu!'nf'.11t"at!vns, con un 1lrnitt9' d• det•ctabilidad 

inferior al a~. 

tf> ~1 e:;t ado qut mi C"n -ciel !U!!IQr•gante. Un requ.,.1 miento futuro para 
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l•• t~cnlcaR ~~rA l• ln.form~clbn •obra •l anlac• qul•lco d•l 

~o!uto con la front•r~ d~ qrano. 

o) r~o e:(poner la mu,.stra a •efuer!!c>I!! que pul!dan -fractura,., 

ea• moda dost,.ulrla 

1.3.1 TEORIA D~ LA SEGREGP.CIDN 

y d• 

La> 

equilibrio 

nociones teOricos bAstcas d• Ja •e;r•gaclbn •n 
de la .frontera dP. grano h~n sido cantrad•• alr•dltdor 

da la isoterma d~rivoda por McLean (17>, la cual •• anAlDQ• a la 

taotarma de L•nr;¡mutr p~ra l• ad•orciOn aup•rflclal ClB>. Uaando 

la mecAnlca ••tadl•tlco v ••umlanda una funcl6n da partlclOn dal 

aoluto entre la r"'•d v lea •ittoa da la frontara, tratar•mc• d• 

dcr un repaao a las do•· aproMlmaclonea aMl•tanta• Cl9> para al 

problama de la 9agr•gacl&n d• lmpuraz•• a la frontera de Qranc1 

deadc el punto de vista de '.!a tar"'modinAmtca clA•i ca y la 1necAnlca 

eatadlat.ica. 

ParA prcpbmitoa de dtvcumt6n e~ conveniant• cla•iflcar • la• 

inter"fiusos, o ruper'ictee, general••• 

auperficies extern~• y superficie• int•rn••· La prlm•r• catagorl• 

partar.ec• • Ja tntt-rfa•o ant.r• 1• fa•• a6lida v la faaa v•por, o 

•nt.ra la f••• a61lda y la faaa liquida. La 6ltim• catagarl• •• 

•ubdlvldida an lntarfa••• ontr• c~l•t•l•• d• la Mi••• fa••• 

llamada• fronter•B de Qr~no, y l•a intarfaee• entr• ~•E•• d• 

difmrente ••tructur• y compo9icton. 

1.3.1.l APROXIMACION TERt'IDDINAMICA 

Bii;¡ui endo • Gibb• (20) la• 
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El t.erminc e .. ntid"!ld Pn PMr.e•o ••rA muy ut.ilizado •n ••t• 

anl1t?ts v P~ cnnv&ntef"I~~ ~Pfi~tr1n. 

~l rnrfict~.,t~ ~P ActtviM~~ f eP define A partir d• la 

• .. L - fb I P¡, ) X¡, 

ojcnda a¡, ei• la •cttvldl!trl del COl'lpOn9flt• t, PL •• la pre•iOn d• 

·,,e.por del C'Dlt'pOnP-nte 1 en e!ltedo puro, X\. es su ccncent.ractOn y 

b ~~ una co~stante cuyo valor depende d• la naturaleza del 

sol uto y dnl sel vente. 

l.:11'9 rsolucioneg. so puedef"I clasific•r de acuerdo al valor qua 

teme f 
dacir 

Una 1101 uci On t d1tal •• aquella en la qu• i • 1, 

• ¡, x._ 

•• 

a ••t~ eMpre910n •• conoce como la l•Y d• Raoult. 

La e anti dad t p1.•ed& eer, ad--.••, mayor- o menor qu• uno para 

al •oluto en una •cluctOn no-ideal, P•ro •• 1ndep9ndient• d• l• 

composicton cuando la conc•ntraciOn del eolutn •n p•quefta. A 

••t• t.ipo de 11olur:iOri !OE? ce,nocP como diluida no concentrada y 

obwd~c~ 1~ ley de Hcnrys 

con '/. • 
la 

l'I¡,.,, 

constante. 

quft funciOn 

•oluctOn concentrada •• aquella ... •• compo•icton y l• 

De.,tro rle r?"!tP tipo di!' •oluctOn t:•ne1J10• l• 90Juci6n 

regular <J9>, cuya ent&lpta ~e m~zclAdo que pre11enta •• difar•nt• 

d1t cero pe..-n su r.ntr-npt.'ll de mP.:"!Cl•do ... iQuaJ qua par• un• 

!latucit".ln id•at: 

~Sm • - ~ <Xa ln Xa + Xb Jn Xb> 
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Cpara una ~oluciOn ideal adem~s de'ª eMpresiOn ~nt•rior p•r• 

~Sm, 6.Hm O > 

d~•viacibn entre lo• valorefi prP.•ent•do• por l•• c•ntidad•• •n 

~oluci.cnas no idaala• y las obtenida• para una •oluclOn id••l· 

l..a• reprcaentaremo• por el •Upertndice "M•"• 

El suparf ndlce "o" a•r• u••do para referi rnoa • ••• 

unr.remos 

propiadade• par.A danot:,,r taa cantidad•• 11101•1•• parciales. 

Con•ld•r•mo• una •Uperflcl• pl~n• •ntr• la• .fa••• o(. y(!, 

1•• cantldadea •n eMC••o de •• 
oauperficle 

•• la 't..,,..iOn aup•rficial que es el trl!'ba.to revar•ibl• 

nacaaario para cr•ar una •r•ft unitaria de aup•r.ficl• bajo 1•• 

condiclon•• de temperatura y votum•n con•tant•,¡11.:•• el pot.ncl•l 

qulmlco y 'l&. ets la concPntractbn. 

Pero 1~ variacien total d• Ja en•rgfA dal •i•t:•m•, ... 
rola=tnnada con la cAntldad en eMC•ao, dU , por 

el l}"'l.:. d l} - d \} ... - d l] .. 
Tanemc::;. que para 1•• .fa••• volufll~ricaa 

d l}"' " ,.. c:I '!... p .. el., ....... z;. )(.; cJ rt~ 
~ 

el lJ~-::. Te!~!' ?" d '1~ + l; JA• d vt~ 
~ 

':·- ~':IMC:P~ 

dw ... d\J-Td~ 
~ volumen ronetante. ln enarQf• li~re de Helmholz •• 

'" 



F = U-T S 
por lo qu• d ¡:"''!. = - ~""'"JT + 

y G'" = \ QQr:•) 
Si •• int.e;r• "' y lu•go 

di ftH•·•nci el t.otal, ~• •ncuentr• que 

J ~ "'!o.d ~"'·JT +A (J"" + T l'l¡ P.• =O 
><!> 

Definiendo to. concent.racl6n •up11trftcl•l, rt, como tlt/A, 1• 

•• d•n•idad de •nmrgla eup.,..ficl•l, Uta 1 como U I A y la den•idad 
KS 

de ttntr"opta B , como S / A, obten••o• 
• 

J(f" = - Sa. dT - 2i- TI dµ. 
(2) 

qu• •• la ECUACION DE ABSORCIDN DE OIBBS. 

(3) 

La •Hect.a pamlc16n de la front..,..a •• arbtt,..arl• y por 

conveniencia la definilfta• coao •l plano donde 

T'f.> " - ( ~~ ) T 

.!'" : ,,ti~ + 'R T J,,,., Q f.> 

dp,.. : R T d /,.,., Q~ 

una nolucton diluida d• 

f'-., =O, 1tntonc•• 

14) 

ae •plica la l•y 

Lfenry ( 'P.:= b><.: > con ~f' • et• 
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entonce• 

: 

La acuacion (4) f.ndica que la energla interfacial e~ 

miniml:ada por la adicion d1t •oluto {:!> 1 a conc•ntraci On er1 

•P.ra positiva. E•t• •cuacibn tambi1tn nor-. 

pro":?C!- de un medio por- el cual la conc•ntr-aciOn •n •Mce•o de la 

"''-'f1~r-fici<! •e pueda rn~dlr. 

v. qua la ab9orcib~ rle impure2as ocurr• en c:tarta11o 

frontera.a, pueato qua (f9 •er• reducid11; por la •b•Df"'ciOn d• la 

mayar!A de impur•zas, Í'a ••r• po•ittva. 

~ partir d• la ralaclOn de Qlbba-Duh•m, qu• no• die• 

=o con 

t•namo• para el •i•t•ma binario 

')(o!. d.,,u ... ': -'X~dµ¡! 
que GU•tituy•ndo •n <3> t•n•mos 

J (i'": -r ... \- ~~) dµA T1p., J }(p., 
entone•• 

\~~~)T = -r" +ro<. t ~) 
Para un8 enlucif'Jn diluida dlP (!i •n o(,, a partir- d• la l•V 

d• H•nry, se obti.ne qua (X.e. t\J 1): 

T'I!> = - R ~ ~ ... ( ~ L x,.. ),.. +- ')(/!> T'o(. "" 
antonce•, para una aolucien uu•tltucional, rol.:: -1',. ai la 

densidad ea conatante y para una soJucibn int..,-aticial de f.. enG(., 

1'.._: O , la ~uacton <S> •• ,..educa a 

T' I!> "' - "R. ~i'l'!> l el 14 Xr.. )T 2• 



P•ro un• front•r• d• gr•no no e• pu•d• introducir ua•ndo •1 

criterio del pl•no para el cu•l 1'1oe.: O ya qu• l• ••gr-a•cibn d• 

lan i~purez•• me esper• que ••• •im•trica •lr•d•dor d• la 

frontera y no hfty una superfici• dtvi•cra. 

La dependencia de ,,~ 

con la expr•siOn1 

á} ( T"'p,, / ')( c. ) 
'dT 

APRDXIf'IACION ESTADISTICA 

Para manejar la ••or•g•cten d••d• al punto d• vi•ta d• la 

•atadl•ttca clAaica, conaideremoa do• ttpoa d• aitic•• 

a> Aquello& fuora d•l campo de ••fuerzo• de la frontera• 

b> Aquello• dentro del ca~po de ••fuerzo• d• la frontera. 

H•brA N atttoa ~.,_1 prin19r tipo los cualea ccmtenQ•n N 

A.t.OMD• •ol11toa y hftbrll n •fi:io• di•toraionados d&l -gundo tipo 

con n atomoa. Por almpllcidad aauatmoa qu& todo• loa aitioa 

dlat:oratonado• son equlvalent•• y que lo• atamos aoluto• en ••toa 
-i. 

11lt:ioa tienen un• •nt:alpla H& Fu•r• d• •• frontera cada 

tmpuro:a tcndr& una entalpla "ª A~I qu• 
-i. it 
ti&- ' •• , . 

enor-gl• de enlae• d• l•• impureza• •n 1• frantllf"•· 

Na At:omoa •n N ati:la• y ng 

entoncr.-.s 

26 



A¡;,"" ... k .L.. W " - R (\lle. J,,,,. '°' ~ ~ + rte. L.. .!1L) ... 
- " vt· rta 

- R t ~ R.., 1"1-t-l'9 T n J;... l'l·l'l.a) 
N r\. 

La en•rQfa ltbr• dlt'l crl•tal qu• can•l•t• d• ( Nt-Vl-~&·'te 
•toma• dr. !:IDIVl'.,tr. y N'el + '1.ei J ata.o• dll' •oluto •• 

A6im: A""' -T"A !:,,,, -TAs.v.•" 

:. (N +\'\.-Ne. -Vle.) " .... Ne, i\e. + n"ii ~ -IA~ ... -"'TAS"5 

y l• •n•,.Ol• llbre dll'l cri•t•l qu• contiene C Ñ"'l-Ñtt 00 flg J 

atD11C• d• •alv.nte puro y e Nt.• f'lta J Atl»ICa d• aaluto pura 

Fuura d• C Nt.°"V\.t; >. la dlatrlbuc16n mlla pr-obobl• •• la qu• 

111lnJmlza • AG.rn• Buponl•ndo qu• d.Nti= .. J'1.ia •lnlalzaclbn 

d• AGtwti can r•tipmcta • ri.. l•pltca quin 

Ol A. Gun = o 
9"tcncaa óllh, 

(. ii\- i\,,)) n,, __!!!__ lt')I. ¡> \-" lctT n- 11.e. N-N'!. 
Le fraccton aaJar da aaluto •n la front..-a da grana •ata 

dada par 

dand• ~· •• la ra::6n d• .nriqu•ci11tl1tnta d• la frontera dt" grana 

qu• •• la propmncldad de amgr•oocl6n d• •l•mitntos i11Pureza. L• 

fracclan malar d• aoluto en •l valu.-n d•la crlatal eatA dDda 

27 



por 

La anergla da •nlace del salute • la frontera de grano ••r• 
i guaJ a -&J, donde Q.: ( H ~ - \\ 1>) , •ntonce• 

vb _ 
"P.. -

Xe. e'lt" ( O./~T) 
( 1 - ')C.") + X" e.')t P t O./¡q,T) 

a.neralmente tannmca que ')(" .(..( 1 por lo qua (1 -')(") Ni 

entonce• ')(.r, e.)Cp (Q./~T) 

1 + ")(." e'ltp t Q./h.,T) 
Adem••• a:I la temperatura •• atta, Q/kT << 1 

deapractar el exp0t1ente del denoalnador, nea d• 

pOd91ftDtl 

En v•neral Q ••t• en el rango de O a 20 kJ/mol, .,,tancea en 

l• reglan de 1000 •te la razOn de enriqu•c:l•i•nto e•t• dada por 

(6) 

o•to ea, la razOn d~ anrtquectmlento eata en relaclon inversa dol 

limite de goJubllldad •Olida. Eata correlacibn, de acuerdo con la 

ecuactbn <6>, •• IMla•tra .., la figura 10 donde •• tten~n 
4 

factor~• de enr:lquect•l•nta •lto• eso > para cu-as c~arado con 

. el anriquocimiento pobre de CU-Au. 
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i 
4actor de ttnriquecimi•nto d• la 

fronter• de grane, ~ , y el inVl!rBO d• 1• •olubtltdad 

a6lida. El •l•mttnto de l• matriz ••tA •ubrayada .,, cada 

par Ct7). 



CPPITULO 11 

P1IC~OANALISIS 

El •n6llsl• qulmlco de un m•t•ri•l dasccnocido (21> •• un 

probl~ma frocu•nt•mente encontradn tanto P.n la inveatlgaciOn como 

•n la tndu•trla. La identjflc:aciOn de precipltadoa •n una 

aloaciOn m•t&llca, o del~• lnctuaiones en una fibra alnt•tlca, 

P.l d•••r"r"ol la de n11•v•• •1 •acion••• el ••tudi a d• 

tranaform•cion•• de fase en •i9tem•• metaltcaa o c•r••tco• v •1 

control de la eapectficactOn de un mat•rlal dur•nt• au proclucciOn 

aon algu~•• d• lae aplicaclon•s del microan•ltala, 

de hacer una corr•l•clOn 111 escala fina entr• •l an•tlala qulmlca 

y la micro•11t.ructura du la muestra d•ntro d• un• r•;ilOn ••nor d• 

una micra drJ dlAmetro. 

E!f'l-.t.-n cuatro t@'cnlc•• dt•ponlble• para r••l:lzar un 

an•ttmta, t111nto cualtt.111ttvo come cuanttt•ttvo, d• un r•nvo 

granrto d~ r.l•mr.ntoa en un111 esc111lft mlcraacOplca1 mlcroaonda 

el•ctrOnlca, r.spactroecopla de eteetron•a Aug•r• ••PM:troacopla 

da am,stOn tontea y la •lrropru•ba t•nar. La tabla 11 pr•a911ta 

Jan dato• comparattvow d• ••taa ttcntCaa. L• ••l•ccton de una 

mi c,.caonda 

vrr!f!l.tt J. 

p•ro •• evid•nt.e que la 

el•ctrOnic• •~. •n el pr•••nte, •l tn•trumento maa 

Loa ot~o• ln~t,.um•nto• tten.n grand•• m&,.:ltot1 .n' 

•plicaclon•• partlcular•e. 

L~ microsondn electrenlca mld• la tnt9"aldad V la lonottud 

d• onda ~o 1~ r~dl•ciOn car•cterSstlc• d~ un •l•m•nto al .. ,. 

eMcita~o por un ha~ dp electron•~· La ••P•Ctroscapla d• 

el~r.trnn~a Aug•r rP.coge y cuenta •l•ctron•• ••cundarta• .,.ittdotl 
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dantro d• un• ci•rt• b•nd• d• 9n•ral• car•cterl•tic• d• lo• 

atemos del •Olido. La •spectroscopl• d• emtston iOnica mida la 

ra~On carga/masa de lo• tone• n•cundartos emitidos por •l sOltda 

•1 G•r oxcttado por un haz prlMarlo d• ion••· Y, pcr aJttmc, la 

mtcra~onda lA••r analiza l• •miaten •n la banda vi•lbl• d• 

AtOl:lc• volatilizados d~ la tM.t••tra por un l•sar, na •• muy 

•~nstbl• (10%> p•ra •• barato y puad• U••r•• al atr•• 

TABLA 11. cotFARACION DE TECNICAS DE MICRDAHALISJS 

FACTOR 1'1.E. 

R .. olucl&n eapactal O.S-t 
d•l analtsta,)4• 

Profundidad d•l o.s-2 
an•ltat•• J4 • 
ftA•• elntma d•l vo- IE-12 
lumen 1M.1••tra•da, ar 

LIMlt .. d• d•t•ctabt-
lldadl l>m•••• gr lE-16 

2> con e• wt PP• ~0-1 ooo 

El•m•ntoa analtzabl•• Z>9 

Pr•ctatCn cuantlt•
ttva 

Yacio requ.,.ido, t.orr 

1-sx 

M.J. E.A. 

1-2 1-2 0.1 

1-2 <O.OOS <O.OOS 

1E-B JE-13 lE-16 

5E-10 JE-19 lE-19 
1-10 0.01-100 10-JOOO 

10" 

' JE-B lE-10 

narro cauaado a la 
.ueat.ra 

IE-1!1 

81 Deatrucci&n CDfltPl•t• Rara 

Tt-.pa d• •Mpoatc1on· 
para el anliltata, seg 

100 

ft.E. 

"·L• "·J. 
E.A. 

• •lcroaonda etectrentca 
mi croaonda 1 Aser 
emtaten t6ntca 

• eapectroacop.I a Auger 

v•• 
3E-B O.OOll 1000 

31 



Dasde el punto de vi5ta analltico, el m&todo Augar tlan• une 

con5idorable sup•riorid•d sobre el m•todo d• la mlcrosonda, ya 

que lo~ elementos ligaros amitan alactron•• Auger con m•yor 

eficiencia qu• rayos "' •i•ndo l•s anargla• da lo• •l•ctrcn•• 

Au9ar •Ucho ma• f•cil•• d• d•tactar y m•dlr. La ~lcrosonda .Olo 

pued• d•t•ctar •lam•nto• con nOmaro atOmico mayor d• 10. 

Otra v•ntaJa da l• •&p•ctro•copla Au;ar •s qua •• cDlllblne 

·f•cilmenta con al mlcro&coplo alactrOnico d• barrido1 an •l 

probabl1tmente, 

len modo• da op•racibn del micro•copio elactrOnico d• barrido. 

Tanto las tecnlcaa d• micro•onda , espactroscopla Au9ar y la 

eapectroacopla 16nlca raqularan da un medio ambient• da ultra 

alto vaclo •lradador da la •u••tra para •Vitar cualqui•r afacto 

espurio d•bldo a la contamlnacion da la muastra, lo cual a• una 

da&vantaJa d•bldo • su co.epl•Jidad y al costo dal •quipo. 

En •l di•e"o d• l• •lcro•onda •l9Ctrbnica •• uaan dos tipo• 

d• •9Pectr0119trD•1 •l ••P•~trematro di•p•r•tvo da longitud da 

onda CWDS> y •l ••P•CtrOmotro da di•parelbn da aner9la CEDS>. 

Loa dl•par•or•• de longitud de onda analizan eata Oltlma 

difractando la radlacibn caracterl•tlca d• la muestra ID9diant• un 

cristal adacuado. Aal, uaando l• ley de BraQQ y la oaom•tria 

dotactor-contador puada medir•• la longitud de onda da la 

radiaclt.ln que llega •l detector. 

En •l di•peraor de energla •• u•a un detector da eetado 

•Olido colocado cerca 

inteneidad 

de l• mu•atr• qua prcduc• 

a l• •nerota da 

un 

•• 
pulso de 

radiaclbn 

Conociendo •l nftm•ro de pul•o• y eu intaneid 
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En •• t&bl• JIJ •• d• la c01J1paraclOn entr• la• 

••pactrOmetroa WDS V EDB• d• dond• •• pued• concluir qu• Jea do• 

tipo• no aon comp•tlttvoa atno coaplomentarto•• ya qu• mi•ntr•• 

EDS pu•d•·Dbt•n•r un ••p•ctro rapldam91lte, bu•nc• reaultadoa con 

TABLA JI!. COl'SPARACJON ENTRE WDB V EDB 

FACTOR wns 

Tiempo para 2~-100 
DEpcctro, mln 

Razen de 1000 
conteo, epa/• 

Razen ••n•l- 1000 
r"Uido 

"ªMima razOn 100,000 
de conteo, cpe 

"lnima maaa S0-1000 
detitctable, ppm 

PreclalOn 1-2Y. 

No. at6ati co 4 
11t nt 1110. 

EDS 

0.!5-!5 

10,000 

"º 

30,000 

CAUSA 

Eficiencia de colec
clon. 
EDS mld• •l e•pectro 
completo at.ult•n•a
m•nte. 

Ef.tcionct• de colec
cibn. 

EDS recolecta mayor ra
yoo x eapurto• y tt
eno mayor ruido ln
horonto. 

EDS •o &atura al con
tar todo• loa canal••· 

1!50-200 WDS inferior a ED9 
•rriba de 25 RV par 
falt• d• crtat•lo• 
•decuadaa 

2000-~000 WDS una m•yar carrt•n
te y lDB picea •en 
mAo dof i ni da•. 
EDS r.aJar a b•J•• 
ccrrtontoa. 

6~ EMp.,.J.mental. 

10 EDS uaa v•ntanaa d• 
b.,.llio V NDS CDlDdicn. 

bu•nD 

:s:s 

EDS ••nsible a la pc
aicten de la <fuonte •. 



baJas corrientew y el an&li•i• d• sup•rfici•• rugas••• con •l WDS 

c11 obtiene mayor preci•iOn y re!lolL•CiOn, menores limite• d• 

detectabilidad y et m•yor deaempe~o con elemento• lig•roa. 

D~bido • que el eapectrOmPtro EDS es fAcilmRnt• •d•ptabl• a 

cualquier ~icroscopio, se• de barrido o tranemtaibn. naa 

concentremos prtncfpalmonte en 61. 

Como estamo• tratando el an~lisia de toa elementos pDf"' m•dio 

de l~ radiacien caract~rl•ticns veamoa, 

eo~prcn~ivo, e~te tipo do ~P~aJ. 

Les r•yos w ei.c.ori Lln t t po de radi aci On •I •ctromagn•ti ca cuya 

r~nien en eJ eapP.ctro ~l•ctroma9n•tica eatA •ntr• o.os y 125 K•Y. 

Ce producen p~r el bombardeo d• un blanco <la mu••tra> con 

3Jectronea acelerAdcs por una dif•rencia de pot•ncial •n •l 

vacfo. La •n•rgfa de los rayen w emitido• por la mu•stra pu•d•n 

ser U••dos para d•terminar loa •l•m•ntos qu• conatituy•n Ja 

niu•atra ya que lo• l.tomoa d• dlf•r•ntea •l•m•ntoa dan lugar a 

Plectrcnes que •o mueven •n diferent•• niv•l•• de .,,ergla 

alrsdadcr d• él. E•tca nivelas •en llamado• "'K", •1 ••• prOxlmo 

~l Atoec. que puede ~comodar 2 alactrane•1 •1 prOxlmo •• •l niv•l 

"L"' el cual pued• acomodar e alectron••I el t•rcttro •• llamado 

''P1"' con 18 •lec:trone•. Los otro• niv&Jfl"a, 1Ja1tado• "N" y "'º"• 
pct•rAn tallbien ocupados en lo• Atomca d• loa •lemttntoa .aa 

pe~aMo~. La cnergfa de estos nfvpleR docrer.a confor•e aumenta l• 

dimtanci• al nOclec. 

6• 

on&rgl"' 

qr.•f' 

H 

un atomn Pata. •n P.J "eatndo baae• 

mfniml". ~uando un Atomo de un 

cuando 

elem•nto 

•u 
ea 

bnmhArdeadc- por un ha~ el ectrbni ca, J D!I el ectronea pu•den a•r 
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movido• a nivele!I de cnergta no ocupado. A eate proceso se le 

llama "e>ecit:acil!ln", por lo que el &tomo ••t•r• "•>ecitado'" .. 

La enerQl• mlniM• •• al;una• vec•• llamada •nergla critica o 

borde d• absorcll!ln. Para e>Ccitar un •l•ctrl!ln .,, un •tomo, •1 haz 

dabr tener una .n•rgla m6a alta que •l borda de ab•orct.on. Si un 

electr6n tiene baatante energl• como para e>Ccitar lo• electron•• 

K de una.•tomo, ea tambien capaz d• e>Ccltar lo• electrone• L y M. 

Cuando un electrOn e• "•acado" de un •tomo. el •tonKJ •• 

queda ccn un .. hoyo" en su eatructura y en un ••t&do energetico 

Para que el atomo reore•• a au ••tado ba•• nec••ita 

h3cia Ja posiclOn vacantp. Paro aJ 111over11e el et •ctrbn h11ci • eJ 

nlvol interior pierde cnergla que P• acomp11ftada por la ••1•10M de 

rayoa )!. 

LoB &nerg!as de lo!I rayos M aon clasificada• de acuerdo con 

el tipo da tranciclOn que l•B provoca. Por •Jemplo, lo• rayoa H 

"K" reGul t:an de! una transi ci fin de otro nivel hacia •1 nivel 

loo. rayoa M '"L" reaultan da la tranv.lclbn de alectronea de otro• 

nivel•• al nlv•l L y aal euceaiv••Dnte. 

Tcmbi&n aabamoa qu~ •Mictcn aubnivelea dttntro de loa nivele• 

debido a lig~ras diferenclaa de energla entra lo• electronea d• 

eatos1 •l nivel L tiene tr•• aubnivelcs1 el nivel M ti•n• clnco y 

el nivel N tittne aiete. Ya quo c•da aubnlv•l ~ien• difer.nt• 

•n•rvt•• loa electrano• en •lloa tl•n~n valore• de energla 

dlferentea. DDbldo • •&to, la~ energlas do los rayo• M 

' relacionado• cuando lo• •lactrones d• l~• •ubcapaa hac.n la 

traneiciOn a una capa interior, variaran li;eramDnte. E•t~• 
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variaciones roen tomadas P.n cuenta y. pe .. ejamplc,los rayos M "K" 

son subclasificados e~ ~-•l~a tKAJ, K-betA <KBJ y K-9•m• <KG>1 

loo rayo!i' :• "L" !Ion divididos •l L-•lfA (LA>, L-bat• <LB>, L-Q•ma 

tLS), y L-l11~ba <Ll) y aDt nucesivalM!'nte con l• seri• M. 

El procedimiento nor~al 

r ... zon de conteo para un •l emento dado, prini•ro • partir da una 

~reltll do li\ n-.uE'atra y lueqo d• un eat•nd•r d•l •lemento puro o d• 

un1t 111leaciOn cuya ccmposiciOn n• conocida. La razon d• la• 

intensid•des da los ol•mentoa d• conc•ntr•cibn desconocida con 

les d•l ••tandar, k, •• la medida experi..,,tal bAa&ca. 

En primera aproximaciOn •• puede tomar al factor k Ca.ID la 

ccmpoa1c16n qutmica d• la 11\Uaatra. 

La diferencia •n la amisiOn a partir de un •lamento 

qUl•icamente puro de 1•• que •• obtienen cuando esta rodeado por 

al9una cambinaciOn de •lamento•, pu•d• ••r ttxpr•••da por un 

factor de ccrr•cciOn aplicado • loa valorea experim•ntale• da k. 

H.9y cinco procesos ftaicoa que con Qa>neralment• aplicados ccmo 

corrvcciOn d• I<, •atoa aon1 

1. Correcc!On de loa electrones retrcdiepereados. Una ciert• 

fracciOn de loa ~lectrcne• incidentes Aon r•trodiaperaadoa en 

la a:.tperficie y no pueden produC"ir rayo• M en la muestra. 

Esta fraccibn •• incrementa con el namero at0.1co d• 1• 

mue&tr'a tsi ende, 

sup•r'ficjaJ. 

par lo tanto. una funciOn de la compoaiciOn 

~. Cnrreccib~ del poder de frenado. Ea r•lacionado con la 

eficiencia de produccibn de rayo• M. El alcance •l•ctrbnico 

medio aerA maa grande en un elemento ligero p&ro la •n•rgta 

de i oni:: aci on por unidad de maa.a ea al ta y l • 1gen•r•ci &n da 
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rayos x •• baJ•. Como ••ta corr•cciOn y 1• primara •on 

controladas par •1 n6m•ro attunico, •on • m•nudo •tiqu•t•d•• 

Junta• con •1 nDftlbr• d• "'corr.cctOn d•l nt::uaaro atO.lco". 

3. Ccrr•cclOn por abaorcibn. Lo• rayo•" aan gan•radoa a varia• 

profundidad•• a trav•• d•l volum•n d• 1• mueatra. ·La 

fntenatdad qu• eacapa d• I• 111U•atra d•P•nd• d• la cantidad 

d~ absorciOn qu• 

suparftcf•• E•to 

•xp•rim•nt•n durante au P••o hacia 

d•pmnd•~• d• la ••did• d•l volu~n 

l• 

•• 
int•raccfOn, d• Ja ab•orci6n d•l mat9f"'ial y d• l• longitud 

d• onda d• loa rayoa x qu• aer•n •H•minadoa. La longitud da 

la tray1tc:tor1a d• •b•orci&n tambf6n d•p•nd• d•l angulo d• 

incidencia d1tl ••pec:trbnl•tr-o. E•t• corr.cciOn •• la mll• 

tmportanf=•· 

4. Corraccten d• la ~luor••cencia caract.-rlatfca. Loa rayoa ~ 

aon producidot1 tanto por otr-c• rayoa " como por •l•ctrcn••· 

La ••l•lOn d• alQuna lln•a c.,..act.,.latlca ••r• cauaad• PDr" 

el haz prl•.,..io y por alguna linea caract•rl•tica d• otro 

efecto d9Jaend• de la co19Poalc!On. el• la 111.1eatr•. 

s. CorrecciOn d• la fluor•acencta continua. Proviene d• la 

ncrM•lm•nt• 

aeparad• d• la correccl6n d• Ja fluor .. cencia caract•rlatlca 

d•bido a qu• .. calcula dif•r•nt• Y porqu• •• la ••• P•quafta 

d• lea corracclcnaa y •s *r•cu•ntem•nt• ignorada. 

Para un mayor detall• d•l tratami.nto de Jaa corraccion•• •• 

pu•d• conau?tar en •1 libro de Gold•t•ln <22). 
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CAPITULO III 

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

L• ~arta eKperlmental d• esta tesis •• dlvldlO en da• 

secclane•t la pr•P•r•clOn d• mueatr•• para el mlcraacopla 

r.lr.:trbnlco del m~t•rlal • estudiar y .. 
mlcroscOplc• mlam•. 

3.1 PREPARACJON DE MUESTRAS 

En el lrea d• metalurgia d•l Departamento d~ Eat•do Bblldo 

del Jnatlt.uto de Flete• &P oetl re~ltzanda un estudia eKhauatlvo 

d~ l•• propledado• mecanice• de lna ale~cionea cobr•-antl111Dnlo. 

Dado que •• hn confirmado eKperlmentnlmente que el antiMonio 

seoraga .a la frcntera de grano del cobre l26>, dando por 

r~euJtado el debilltnm1ento del lftat.rlal, httntD• decidido realizar 

nuemtroa exp.,-lmentos de aegregftciOn a Ja frontera de grano 

utilizando la atoaclOn cu-o.~xSb. 

La muestra ta hemca trabajado en frie, to cual aumenta 

natabloment.e el nOmero de di•locaciane• en •• material, 

3umentando con esto &U •nttrgla libre, que actuaran como nOcleoa 

d~ recrlatalizaciOn al momento de recocer. 
12 

de 

Puaato que el nOIMtro 

" 
se t19'n'!!n Pn el metal d&upu~• de t.rabn.tarlo en frto, inlentraa que 

" despu&s dr. "º tl1m• 10 

dl :"l oc.1cl anos/cm ) , 



Para l•s medtdaa de concentractone• elr•d•dor d• l• 

l• frontera, motivo J:!Or •1 cual• dl!tSPUltB d• reccc•r l• mu••tr• 
D D 

por dlferentl!o ti•inpoa • t•mperatura d• 900 e y "ºº e, 

d•spuea de ••to. •eleccfonamo• un ti.mpc de r-&coci do d• 2 hr• a 
D 

"ºº c. En l!•t•• condiciones •• h•n tomado en cuent• qu• 

y que •• difund• •l •ntfmonfo a las front•r•• d• grano. A 

templ!tratura aeleccionad~, 0.5X de antimonio •• aoJubJe en cobre 

11>. El r9Cocido •a hizo •n un vacfo de tOE-4 atm p•r• 

•vitar ta oxidacien de la mu•atre. Despu•a de ••to •• t•mplb a la 

t•iitperatura del nitregeno liquido (77 ºte>. 
o 

· Cu-Sb Copper•Antlmony 
,,_ .... l"t:10-•··"'t'·• '" .. ~:· '·. ..~ 10 .. '. 

700 

600 
__ .. .,. ___ ..... ,.._ 

. " 
•- jY rf. --1~·"1 

~
;i-· Ir-·-.-.-·· Llr.---"1• ·, . j 

1-1-----ª-- ... L ... q_____ .;.:~~s~1~ 
' ' ---1: . ·. --i 

----tt----{~--- -----·---; 
11 •• ' 
11 11 . - • 

'º°c·'"'-~,o~~,,.--,•o!,'-~,,0-"o~o~~.~o-"7~0~~.•o--•"o--!sb 
JI h ~D'CI"' l'.t•;'I• Ft!Cf'l1C;lf t.~hmDnl 

Ftg. 11 Diagr•m• de fase do la aJcaciOn Cu-~b. 
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El cceficinnte de autodifu•t6n d•l cobre• SOO C R• C27>1 

:De:.,.: 0·1l <!.)tp (-1l1~o/R.T) """'ª -¡; 
y •1 incre~ento d• la v•locidad de ••Qr•gacitm del antimonio •• 

lnman y Barr C2B> encontraron que el cc•ficient• de difu•iOn d•l 

ant19'001D en cobre, qu• contiene concentraclon•• ,..nor•a • 

1.0XSb, eata dado por1 

l>s.b: º·3'4 e'l<p (- -i.2.000/A..T) c~2 
. ALI que •1 antimonio difunde 10 v•c•a m•• raptdo qu• la 

D 
autodifusibn dal cobr• a ~00 c. Sin •mbarQo Hoffman, Turnbull y 

Hart C29> •ncontraron que at el aoluto difunde ••• rapldo que •1 

aolvente, l• v•loc:ldad de dtfumtOn del aclvent• •• t•lmien 

tncre~•nted• por un factor C•KpCbK)l dond• x •• 1• fracc16n 

ata.tea d•l aolv•nte y b •• un parametro dep•ndiente d• la 

t•mperaturo. En cobra qu• cont•nga 0.791.Sb, I• velocidad de 

dtfuaio d•l cobr• pued• incr~mentor•• por un factor d• 2 par• 

b•lOO C27). 

La• a.uestraa ••taltcoa non transparente• • loa electrone• 

cuando tienen un ••P•Eor del orden de 1000 

correlacionar lae proptltdad•n d• laa mu•atraa volumatrlcaa con 

laa •ctructuraa qum pUltd•n cbeervars• .o l•• p•llculaa delgada& 

••tAllca• •• nlK:eaarlo ad•laazarlaa ain modificar o daatrulr au 

••tructura. E5to pu.et• hac.,.se por vario• m&todoa C30) COfltD aon1 

•l•ctropulido, ataque qul•tca. bo.bard90 16nlca, •te. Httalca 

pr9J1arada Jaa muaatr•• para •u oba.,.vacl6n •n el •icraacoplo 

alectrOnlco por ELECTROPULJDO. 

El electrapultdo cauaa una p.,.foracibn ecbr• la niueotra y 

las area• cercanae • la p•rforaci6n &en lo auficJ•nt .. ent~ 
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del;ada& como para ser transparentes al haz electrOnico. L•• 

ELECTROLITOr 907. Acido FosfOrico con 107. de agua. 

CATODD1 l•mlna d• aluminio. 

VOLTAJE1 :SV. 

DCNBIDAD DE CORRIENTE& 0.1 amp/cm 
o 

TEMPERATURA• -10 C. 

2 

DBSERVAClONr Al parar al electrcpulldc hay qu• lavar con 

3.2 OBSERVACION CON EL MICROSCOPIO ELECTRONICO 

Para la r•alizaciOn de la• ob••rvaclcn•• d• 1• mu••tra •• 

uso •1 aicro•copic •lect,.Onicc .:JEOL-lOOCX, •1 .cual ••t• equipado 

con el. •latcma de barrido EM-ASID4D, 

diaper"'aten d• enero!• d• rayo• x "KEVEX" Mcd•l o 7000 y 

gonlometrc EH-SEO de ttntrada lateral. 

El mi~ro•ccpio electrentco puede ••r operado de medo qua 

produzca un patrOn de difracciOn o una imaoen del area iluminada 

por lo• electrcn••· 

Una vez que loa electronea dejan la lente objetiva, pueda 

poner•• un dlafraQ•• en el pl•no focal del objetivo de l• miama 

manera que aOlo peraita paaar uno de loa hace• enfocado• aht. Si 

s~ deja el haz transmitidos hacemo• microscopia de campo claro1 

si •e deja uno de laR hacas difractado• para formar la imagen, .. 

hace mtcroacopfa de campo obscuro. 

Una pantall~ fosforescente Co placa fctcgrAftca) ae coloca 

an el pl~no.lmagen de la lente proyectara, de manera qua si 
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•nisten diferencia• en el nOmero de electronea que llegan a cada 

punto, •e regi•tran las diferencias correupondientea do la luz 

emitida pcr la pantalla. Si la lenta int•rmedi• &• anfcca~ no en 

el plano d• la primera i~Ao•n intermPdia sino en el plano fecal 

del objetivo, y la apertura dol objetivo •• quita, 

El Ar•a de l• qu• •e cbti•ne 01 patrOn d• difracciOn •• la misma 

qu• •• ve •n el modo im~Qen. Por lo tanto, para localizar dicha 

area con preci•iOn GB coloca un dlafraoma en el plano da la 

imbgcn. E•te modo de oper•ciOn s• llama difracc10n de ar•a 

a&lecta <SADtFFJ. 

El •i•t•mft EM-AS104D permite obtener dlf•rant•• tipo• de 

patron•• d• 

micro-mlcrodifracciOn y tunelaje. Para esto debemo• enfocar •l 

ha: &obro una Area reducida da la mueatra (aprcKimadotnttnte cien 

anQntrom•>, colocandc el brea de obcervaciOn ~n •1 plano focal de 

la lente objetiva. Loa elactronan emitido• por la mue•tra acn 

recoloctadcG con dotoctor•• apropiado& y •• utilizan par• modular 

ln polarizaciOn de reja de un tllbo d• rayo• catOdicoa, 

eatableciondo de esta manera una corre•pondcncia uno • uno entr• 

la cantidad de el•ctron•• detectad• y la inten•idad dal punto 

correspondiente en la pantalla del tubo. La imag~n complotad• la 

muestra Ge construye ~inal••nta por ~odlo do un gan•rador d• 

barrido qu• dsflocta al haz incidente y al haz del tubo de rayos 

catOdicos slncrOnlcamente de manara que cada punto del •rea 

bar1·ida de la muestra corrasponde a otro en la p¡intallo. 

El detector "l~EVF.X" es un cristal oc:miconductor de •i 1 ic:lo 
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dop8do con litio <detector Si <Li)). El crt~tal detector p•rmanece 

dentro de un alto vac!o y a la t•mparatura del nttregeno llquido1 
2 

::u l\rr.a P.!'\ normnlmel"'tP entra 10 y so mm y e• op•rado con un 

vo!L·llja do polinri=ar.tbn de -500 • -1000 volt•. 

Cuando ~P emiten ravo• ~ de l• muestra, astoa •ntran al 

dot&ctor a trov~a d• una vent~nR de ~erilio y golP••n el crt•tal 

dnt~~ctor c,..~"ndo u,.. pt\r cR.-ga-hcyo pn 111. Eat~ par e& aeparado 

pe,.. mndlc d~l voltaje de polnri%aclbn par~ formar un pulso d• 

cerg::>. qln.• •e cnnvtertu de!'Jpue• en un pul•o d• volt•Je que ••rA 

~mpl1f1r.odo y co~v~rttdo, ftnalmRnte. en un vnlor num~rico 

prcporr.lon"l a la r.nt:'rt')I~ del rayo >t quP. Jo o,.tginO. Loa volt•J•• 

aon c~leccic'1adom y ~lmacanado• como "cu•ntaB" en un canal del 

t::lpoc~rOm'l'trc MICRO-X7000. Citda canal del •apectrOm11tro 

Lau cuantaa que aon 

almeccnad3S roproaentan el ~~pnctro de energlo de ravo• x y ••te 

onpeoctro ca n1oatr11do coma un hJ-it:ograma dal nOmero dff cu•nt•• d• 

E:l S!!C3 CS!de Fn .. ,...•.· Goniometer-Entrart,.. rtP -;JC"lnib"'P.tro> 

dt sen'a.do po.ra permJ ttr f.ncl inacf.On 

do vi ate~ po,.mane~r.• ~•tartonarf.a cuando la mueatra ... 
f;'l l]':lni61t.trtro nos permtt• inclinar la mueatra ~60 

:;-::.d;:ff. aJ.-erfert..,.. dff UI""' "'"te quo er E"ncuentra ~n el plano de l• 

mu,,gt'rn. 



~.3 PROCE~TMIENTO E~P~PJMENTAL. 

U:-,., vez obtenirtn la 111uE!'stra par-11 el arir.li4ia 111Jcrascapico. 

dt:!ben 11.egui rsr J ns si gtti El'nt:es paso1u 

1. 1!1 mi cre>cn!tt i ni e ,.,.. .,..a,..i DO§ puntos que se encuentren •obre una 

linea quo sea pr.rpondi:ular Pl plP~c de la fronter• con •1 

propbcito de c-.lC't1lar la variaclbn de la conC"entraciOn d• 

nntimon:lo como funcion dE!' lSI distancia a la frontera d• 

grano. La saperaciOn entre des puntea ccneeruti ve• ••r• 

da apro~lmadamente una dbC"imn de mlcr• y eJ 

AdqusiciOn del o:pactro de 500 seg. 

tiempo de 

:. R•pctir el proceso nntericr para varice puntos a le l•roo de 

cada frontera d• gr•no. 

~- Loa patronas de difraccibn de ~rea ftP.lPcta de lo• criatale• 

qu~ forman l• frnntPra dP. grane para conocer la orientaciOn 

rolatlv• que exiato entre ellos y calcular la par•Ja Anvulo

•Je da rotaclOn de cada frontera. 

4. Micrafotografta" de alta resolt11::ion, a diferentes orado• de 

inclln~cibn p~ra tratar de rel2cionar el tipo de contraate 

que preaont~ la ~rentera de grano can su cantidad de 

segregsciOn y al tipo de P.~~ructura qua presentan. 

~.4 E~ECTO DE LA G~~l'1E'TRJA OETFCTOR-MUESTRA EN EL MJCROANALIS. 

Durante lB .;o.c-an\<Jicton do datoe para el microa.nAlie>is, la 

9:-n::-ct:.-ra qui!! prPSPn~an el detector d•l 11spactrOtn1ttro y l• 

muC"stra e-s un factnr importante qua deba tomar•• an cuanta par• 

el cll.lculo de la concent:raclbn de les elementos preaentes. Este 

factor ea considerado al corregir las intenaidadea de los rayo• M 

caract~rt•ttcos debida a la ~b~orci~n. 
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Es facil observar que •i variamos por ejemplo la di•t•cia 

que oteiate entre la muestra y el d•tectcr, ·el angulo •blido que 

•• igual que la tnten•idad d• rayo• M 

regiatrada. Sea Eftel •ngulo •ntr• la trayectoria d• lo• rayo• x 

y el plano de la ll'IUeatra Clingulo d• emerQancia) y e,- •l Angule 

qu• forma •1 haz alcctrbnico y el plana d• la muaatr• <An~ulo de 

incidencia> tel coma se observa en la figura 12. 

la magnitud d• la ccrr•cci~n por 

ebscrctbn para •l •nliltet• de rayos M d••c•n•• •n la ad•crcton • 

lo largo da ta trayectoria "d" en luQar del ••P••or total d• 1• 
muestra C23>, 

Ptlr lo tanto, 

donde 

d : t . 1:.C.rt e,. 
c.o~(eT-ee.) 

el espeaor de la muestra proy•ctada a Jo largo d• 

la dlrucct6n dol ha~ decrece cuando ~Ldecr .. ce. L• tr•v•ctcrt• d• 

abeorcibn "d" se incrementa debido a les efectaB de Ja Qeom~trta 

del detectar con la muestra. 

Fig. 12 Gecmetrln det~ctcr-~uestra 



rt>~UJt.ado De pr-e••'"ta rn la figura J;s. Al tratar d• ,..p,.DdUcir-

u•tD• valore• por modio del cAlcula d• Jntan•idad•• t:•O,.Jca. 

v.alor dt'l •spe•ar do la mue•tra aumt'nt~ tambt•n la tntonaidad d• 

aumentan al ••r- mayDf"' el nOm•,.o p,.a111tnta do la• At:omaa qu• la• 
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Concluimol"-, a partir de la grafica obtenida, que en nuestro 

c~so Dl rango Angular on el cual la concordancia con la tecrta es 

gcbern~da tanto por el dieeno del portamuestraa y la 1nclinacton 

cuando ol de 111 mne•tr.a con respecto ;111 detector. Entonces, 

portamuestrús as de grafito y s~ usa ~1 gonibmetro para la 

inclinaclOn del portamuag,traa, el rango Angular as de 30 a 43 

graden para la obtenc10n d~l ospoctro en microanAllsi•. Como la 

curva es plana en e~te reglOn nos garantiza que paquenau 

var!ac1one9 on Ja 1ncl1nact~n de dtferentos muestr~• no alteran 

Bl~ntTicativ.;o.mente los rf!sultados. 

Otro factor geo:rol!otrico nue •e tuvo que tomar en cuenta en al 

que form~n el plano de la frontera, el haz electrbnico y el 

detector dal nspectrOmetro debido a que fué necesario conoc•r la 

var1ac10n de lo• resultados como functon da la Araa qua preeanta 

el plano ·da la frontara. Al analizar eetu efecto conclulnioa qU• 

esta varinciOn, dentro del rnngo ant~~ mencionado y tomando en 

cuenta que el •rea que analiza el espectrOmetro tiene un diAmetro 

d~ aproximadamente una dbcima de micra, permanece coatante d•ntro 

de un error 

cuonta. 

de ~ 0.37. , motivo por el cual no es tomado an 

3.5 EL CONTRASTE EN EL MICR05COPJO ELECTRONTCO 

l.• ccndiciOn de dos h1u:·e!J ful> U!'!Bda parn estudiar el 

contrnt'"-~!" 'i'll qun es nece~e1rto a9egurar Que mientras un grano 

o:;!-~ ,,., -:onrtlciOn de dos hac:ea los granos vecinos no difractan. 

i;:"n~a dP. real i :!b oi-,P.ervando al tn-rna.damP.nte i mllgene& de •rea 

~~!ae~P y lo~ patr~nP~ de difraccibn de ambos lado• de la 

Fn. ssta ~ondlciOn, una frontora de gr•no 
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efectivamente una frontPr.a "ntre un cristal difractar y algOn 

matar i al Dl 

el l:!CtrOni ca s. 

r.ual no tiene otra BCCiOn qu• eHtinquir onda• 

El patrOn d~ difracciOn obtenido en el microacopio no e~ m~s 

qua Ja proyecciOn del' un plano de la red r-•ciprcca <aquello& 

puntos que estn m~s r.n~ca de la esfera dP. Ewald>. Es claro 

entcnco:; ·que al determinar a qut!o fi'mili• de planos cri•talino• 

portonece cada punto aparecido en el patrOn de difracctOn, •• 

pueda determinar la crientacion. d•l cri•t•l con reapacto al haz 

incidente. 

Ex i ~ten en la ar:tL~a.11 dad l'IUCho• rnl!otodos par A l •er patronea 

do difracclOn los cu•Jttw !!f!' encuentran flticilmPnta an 

l ! tcr.l.tura Cpor ejemplo (3)). L~s orientacionP•· asf, calculada• 

grano P.stuvf.119& eH~ctamDnte un al plano cAlculat1o. 

un p3tro~ d~ dtfrAcciOn sJm6trico alr•dltdor de una• lfn•a• 

hor-i:ontal y vertical d1bl1Ji!'das al partir del centro C24>. 

3. 6 Ct:iL~LO DE Lr.S PJ:'RE.lAS ANGULO/EJE DE ROTACION DE CADA 

FRONTERA. 

E"! e Al c:ul C1 de l ll.B parP.Je• Clngul o>/ Ce.tP de rotaci On) 

do cnd~ ~rentera dn granD cemprende la eonwtrucciOn d• l• matriz 

de tr-.:'!nsfermncJOn que ne• lleva rl• un cri•tal e otro (2~). A 

pilrtir do. t':!-at~ •~ obtiene el angulo y el PJ• d• ,.ot•cian co1110 •• 

muestra a ccntinuaciOn. Tenemoa qu• encontrar• 

o) La mAtri~ del cri~tal al patron da di~racciOn. 

b> L.a m.•trtz del microscepia •1 patron dff difraccibn. 
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. el "ª r::atri::! dP.1 r.:.-1 !:tal •• mt cro•copln .. 

di c. m11tri:: dt> un cr-twt11l •I otro. 

~fl\i\.. "' 
• 

• 
• 

0 ....,_ 1'lun~or.:, 
'P2.. ?l &~1 pa.ho~ 

• d2. Jt~fQtc.iÓV\ 
. . e "•· it,, e.} 

'P::. Fin. ··- x"'ic.. 
•I "" IT'n.tr1% deJ ert atl\l ol patrOn de d1fracc10n. 

1"' eua.1 fal'"m:ir"ma~ do l "11 al gtil •nt:o ferma. A part:i r cl•l pat.-on d• 

dt fr-accil!ln tft~. 14l tr:>•1H:ir"los c!D'3 ¡::nu•to•, por •1•mplo Pl y PR. y 

c~lculamo• •1 rJr. el~ zcnn 

P3 • PI M PR 

y calcu1a~cn •1 •J~ P2, dcndP 

P2 • PJ M P3 

norm•1lza~et11Ca esta. 

"" .. ((., .. !l., t.\ 
IPl\ ~~.·~i.~,~t 



que son la15 colu111n""• de ln mr1.tr1z Al. 

La matri2 quFJ no• lleva del crJ stal al patf"'6n dP. dt<fraccibn 
-1 

e: Al ,la cual ne definP. como 

A-L -
1 -

donde DetAt ea et determtnantp de la matriz At y Adj GttJ ea •1 

1.1.dJ11nt:o dP Ja 111,i¡trt z, def i nt do como 

A dj <.tq ::. (- l) •+ i 1 Ac; \ 
t.) L• l:'li!ltrJz d&l patron de rttfra!:r.iOn Al mt croucopio. 

~~ l• ftqura 14 teremo~ quP. Ja proyer.cJOn de PI, P2 y P3 

cobre los oJ~• ~ol mtcro~ccpto •en 

')(,"" \1'1\ c.o'!>Q 

~." \111\ o¡.e,r¡¡¡ 

e,,, o 

')( ~ = l'P a.1 !>e.\'\ e 
':! :i. = 1112.\ e.os Q 

i!.2."-0 

')(3:: o 

'.!a::. o 

i!:3 ·\1>8\ 
pPrO 11' ll = 11'.Z.I: 1 P3 I = 1. pue"R1:t'I que nue•tro •i atem11 

or-tonormal, por lo t¡onto 'ª mlll:f"'iZ que "ª del p•trtm 

d! frr:cct en al nticro•c:onto tt• 

(e.o s. Cl - s. IZ. \'\ Q o ) 'B1 :. ... e.V\ Q coa e o 
o o 1. 

e:> !.n mi'!trf7. fll.',. V• •~1 r-rt "'Ita¡ ., mtc-ro•cnpto. 
-1 

"' r;u~ A "~ 1~ r.o11triz Clue va ... 1 cri•tal •l patrein 

~I ~··ar-et~., y D l ~~ 1 ¡11 m:ttrt -z qu• va del patron d• difrac:cion 
¡ 

•l 

;:il :roP.cnp~ o, entone"~ 1" matri = _, quo va ri~t crintal al microscopio 

9 
1 

A 

"º 



. d) L.a inBtri: riue vl!t de un cristal al otr"o. 

Ri:!l\li:a.ndo el mismo procedimiento para el patrbn d• 

difraccifln del ntro cristal, p•ro obt•niendo l• matriz qu• va d•l 
-1 

mlcroscaplo al cristal A B 

obtenemos la matriz qua vo -· R =A e e 
2 2 1 

2 2 
do un 

-1 
A 

1 

cri•tal • otro como 

Va que tenemos lA motri: que va d111 un cri11tal al otro, R, hay qu• 

calcular mu eigenve=to,. can aigenvalor igual a uno, •l cual no• 

dnrb el eje do F"Dtacibn, e5 decir 

R 1J a°)..va')..1v con ").. - 1 
t t 3 t 

donde 

pcr !o que tcndremc• el 

(0.\\-1)')(~ 0.,-i '\(..... + a., l!i )(l!i 

0.-z.1 '/.. L + (0.u,• 1) ')(.'2.. + (l?.l!i ')(.?> 

+ :: o 
.. o 

O..t.1 ~L + 0.t.2.. 'l(.2.. + (.Q.\!!i•l)~?>::. O ·-· - \'\¡ " t. (a.\I -1) ' ª•1.' a.,?. 1 
vt" = L a.-i, , (O.-i-i-1), a. ... t.] 
t'\.?, .. ld111 'O..t.:i.., (0.,11-l)) 

entonces el 5i9tema <•> •quival• • 

\'\-¡ ·\/~ : o ·, 
Sl escogemos una par•Ja d• n•e, por aJ.-plo, n V 

2 
n • n •V tendr1tfaOS qu• V •• el •J• •n el cual 

2 ::s t t 
un crl'!itl!tl un cierto anQulo para coincidir con •l otra. 

n 

" •o 
Pera 

V al 

rata 

•• 
n • n 

2 ::s 
o, oGcogemca n 

1 
Entonces tendr"e~o• que Y •CM 

l 

'" 



,>t , x ~ aa el cJe da rotac:iOn .. 
2 3 

Adem.lls 

trQ.'tQ. 1l: 0.n + Cl.~-z. + Cl&'3 :: 1+ :l. CO'l.9 

por lo tanto { } a.,, + ªª· ;_ ª"!.'.\!. - i e = a..,..c. e.o~ 

c:cn lo que hemon. obtenido la pa~o-.1.i. ANGULO/EJE de f'"otac:iOn da la 

frontera .. 

Come sen varia• fl""onteras, ~D di•~~D un progra~a para la 

c:omputadorn al c:uaJ ncc dar& lo• vaJOP"~• d•l •J• y •1 Angulo de 



En e~ta •l!lcc1 tJri 

CAPITULO IV 

RESLA..TADOS 

obtenidos 

colocandoloa en t~blas p~ra au m•Jor entendimiento. B• uaarA Ja 

e1gu1ente nomenclaturat 

IF • NO~ero de la frort~ra analt:adn. 

AEO • R11tlaclen Angulo-ejc- da rctaciOn de la frontera. 

ROC Rel aci On di:! ori ~.,taci on dtt l • <front~• d• acu•rdo con el 

modelo de colncidoncla. 

GPO Grupo n la que portenece cada frontera de acuerdo con Ja 

algu11mte claslficaciOnt 

GRUPO I. Frontera~ qu• pr•••ntan m•• antimonio que loa 

granos 1111• 1 a• forman. 

GRUPO II. Front:oraa que pr••r.ntnn la iniama concunt:raclcn 

d~ antimonio. que loa arana• que la• forman. 

CRUPO Ill. Frontera~ que pr•nentan ftlenoa cDnc•ntraciOn 

que loe granea qu• l•• for•an. 

FS Factor de SearRQ~cl~n, que la hemoa d•flnido como lo 

c~ntirlad, ~AKima o m!ntm~, d• Anttmonlo relativo a Ja 

frontor~. Ea poalttvo p~r• el GRUPO 1, cero p.,.a •I GRUPO 

Il y n•g•tiv~ para ~J GRUPO III. 

C • Frontr.ra d~ coir.cidencta. 

e-e Frontera d~ no coincid•nct~~ tertandol• como aqu•lla• 

qutt ª" dtt$VfAn ~ grL\do".:J dflt l~ CM1tcta condtcibn 

C'!>lncldant:i •· 

N-C r Frort~r~ d~ nn eof~cidencia. 

FeA Fr~rtaran d~ bojo anguln C<lO g~adon) 
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21 
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- ,. ~-;~. ~-,~ 1··~-0~-;<,- C. • lI 

.. 

'-" e::-110/': t f~> .. _','.':: IlI 

9:".7/('Z20>· e-e "' 
93.71'~6'11>-- N-C I 

l.71'<110) FflA I1 

70. 7:'<:?11 > N-C lI 

89.11'(320) e-e II 

171.4/(~10> tl-C IIJ 

2!=.~<:::21 :o- N-C lII 

67.:S/<~32) N-C "' 
a.::s:..-::::?tt~ FPO II 

2~.5/(:;!:22> N-C Il? 

1\.:5/<IOO> "'DA II 

19. ~/!221 > e-e ?Y 

"'"·'(~1J > tl-C '" 
?~./.!421) N-C "' 
27~.! l'..1 J:o>.~~~C~c_ I 

40~"6/(42: ,":" ,·"·' •r.:,: -.'II 

Í06·~·:i::f~:?..:•¡ ">:- N-C .. , IIl 
'"!!..:." 

"i::s~'.f(o~-.--i:·'.-' "·c"".'C . .' fIT 

"'7~~-<t.2'1 >-::·;:·:-,·· ~! ~ , .. t" 

FS OBSE~VAClONER 

•2 PEGLIF.NA MIGRACION 

n SIN DISLOCACIDNEB 

O PEOUEN~ MIA~ACION 

-3 l="ACETEAOA 

-~ PEQUENA MIGRACION 

•3 PF.~UENA MIGRACION 

O FACETAS, DISLOCACIONES 

O FAC:ETEADA 

O PEDUENA MIGRACION 

-~O ALTA MIGRACION• DISLOCACIONES 

-~ · FACETAS. DISLOCACIONES 

-20 PEGUENA MIGRACION 

O PECUEl'llA MIGRACIDN,DISLOCACION

-30 DISLOCACIONES 

O DlSLOCACIONES CRISTALINAS 

O PF.CUENA MlGRACION 

-2:5 ALTA MtGRACION 

-20 AL1A MIRRACION 

-20 PEQUE"A MIGqACJON 

O DISLOCACIONES 

-12 

+I 

DISl.OCACIONF.S 

DISLOCACIONES 

FACETA9.DISl0CACIDNES 

~ --~-~~~~~~;~~'- :,;·: ... :..~-----------------------------------------
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----------------~-~-~---------------------~--~-~~-----~ 

•F ~!:O - Roe· ~PO FS OB!?E'RVACJONEB 

~~~----------~-------------------------~------------------

24 ;-:::!'(110> e-e JJ o MUY R~CTA 

25 79. 61(~'!3) M-C IIJ -:s OJSl.OCP.ClONES 

26 70/(11CI:-- e IIJ -:z MUY RECTA 

. 27 14:5/(110> ·e-e II o O?SLnCACIONES 

"ª 76. (:./'(~2('1> e-e r +J DISLOCACIONES 

,, .. 60/<ltJ> e IJI -1~ DISLOCACJONES 

:so 1.~-~"!110> FBA II o DJSLOCACIONES V RECTA 

:SJ 41 • .q/(~~2> e II o DISLOCACIONES y RECTA 

32 60/~111 > e lI o DISLOCACIONES 

:sz 37.4/(IJO> e-e lI o FACETAS,DJSLOCACIONES 

Z4 122.:1<741> e-e r +2 ~LTA HIGRACTON 

Z'5 ~3/(JlO> e-e I +:S DIEILDCACIONEB CRfBTAI. INAS 

':':6 106.1(110> e-e r +2 FACETP.S,OISLOCAr.IONES 

Z7 1::0:::?1<43:?> N-C lll -:s OJSLOCACIONES 

~e ::::?/(3:"f'-> N-C r rr -3 DJ~LDCACIONES 

~9 79.4/(Stl> e-e lI o PEOUENA MIGRACJON 

40 ~D/(:Z21> e-e ll o tfUY RF.CTA 

~----------------------------~------------------~-----------



TASI-A -V. 

r.l .'J.Si fica.ci on 

tU!•grcgnciOn. 

~R loa r1H1ultados a partir del f•nOmeno de 

GPO F<OC FAC:ETAS 

1 e N-c 2 N-C 

" e 
rr 9 N-C e 

4 FBA 2 N-C 

MIGRACION 

pr.querra alt• 

2 N-C 

N-C 

peqU•r'UI al t11 

~ N-C 

1 e 

paqueNa. "1 ta 

DISLOCACIONES 

3 N-C 

2 e 

2 N-C 

3 FBA 

rrr " e N-C 

FBA 

2 N-C :S N-C 1 e 

13 N-C e N-c 

Se han e11ccot do alguna• de <front•raa como 

representativas d• la• proptedade• qu• dtncuttr•moa an la 

s.igulentD •ecci6n y eu han cnloe•do en la• prOximaa flgur.nll. 

T~mbien ae muostran •ua p•rftlea de concentracton d• antimonio 

aRt como el neimnro que ocupa en la tabJ a IV Laa barra• de 

nrrnr en e~ta~ ftgurM& ~reeentan, I• 

en la lfnea hori:>nf'\tnl, r?>l orro- clllct•Jarro a partir de Ja •raa 

lln:.!i::ttd_,.: ±o.o~ "llr:r.!'le-. 
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TABLA VI 

Si claaificamaa ••t•• fronter•a d• acuerdo a la •aQr•Q•C16n quv 

-------------------------------~~-~-· _____ ;'~~.:.; __ ~.:._...;,:..._ 
GRUPO I 

NUMERO y e - o 

TIPOS DE e-e - 5 

FRONTERAS N-C 3 

TOTAL e 

-.:~_.\::" ,1' 

.... ~:~iif~~ 
. '11 

.e·' 

e·.·~·- 3 !:~-.-~ 

e-e -·.7 

N-c ~ 

FDA • 
lb 

·- _,,,,,, 
"e·::_::_··:,:-º "·.··,.:;- :;:,¡ 
. e-e: 

e-e 

lb 

-. 

4. 

• 

,.,..,~;---.. 

Fig. 15 Fronte~~ de bajo angulo 1.71<110> pe~lonecientu al GRUPO 

II. (130,000~). Frantc·r• no.maro 7. 
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ANALISIS Y DISCUSION 

Se estudiaren 40 ~renteras, r&sultando1 31 frontvra• da No-

Coinci dencl a (N-C>, de lae cualen 18 frontera• pr•a11ntaron 

relac:1one11 ors 1tnti11ci On cercana • 1 a or-i11ntaciOn dR 

coincid&ncia y qu1P hemos llamado C-CJ 6 front•r•• de coincidencia 

CC> y :S fronteras de? ba.to angulo. 

Lan fronteras e-e aon lea frontera• de grano con ralacionua 

de orientac:IOn 11ur. se dasvi11n ± ~ gradoa de la 11xacta r1tlaciOn de 

coincidenc:JA. Eeote rango se htt •lt!'gldo en forma arbitrar!• y no 

es mAs que un intente de tratar de claaificar lac frontera• dg no 

coincld•ncla <N-C>. Pero el analizar 1•• propi•dad•• qUR 

presentaren estas fronteraa y comparandolaa con laa pr•••ntaron 

las fronteras N-C no D& hallaron dtfar•nciaa. Por lo tanto, 

li!'. claalfJcaciOn utl li=:ada en eate ana1t~t• ª'"'"' frontera• dD 

colncid•ncla <C> y fronteran de no colncidancta <N-C>. Se 

mantiene la nomenclatura e-e en laa tabl•• d• lea reaultadoa nblo 

come pre&ont•ciOn de la retaciOn de orlentaci6n qua ;u•rdan con 

respecto do las fronteras de cotncldancia. 

Laa fronteras que presentaren antimonio 4ueron B (20.0X del 

total>, eiendo todag N-C. 23 4ronterae N-C re•ultaron •in 

nnttmonio. Por lo que reep~cta a 1•• front•r•• e, ninguna 

pro5onto antimonio extra de acuerdo con lo ••p•rado por el mod•lo 

da coincidencia. No hay aecr~gaclOn de antimonio •n la• front•raa 

do baJo Angul c. 

En el aspecto de 1~ eatructura de la 4ront11ra da grano 

cbtuvimoa dialocaclonea eKtrtnseca• en 13 de las frontarao N-C y 

en 3 fronteras c. Todae l•a fronteras qu• no proaontaron 



dialocacionen de oste tipo mo~traron migraciOn. De las frontar•• 

que 51 tun!an diolocacionea algunaa tambitm mostraban migr•ciOn 

y/o facetamientc. 

De lo anterior podemos concluir qu• no •Hi•te, haat• ahora, 

una relac10n clara entra Ja •a;regaciOn de antimonio en ]Da 

frontaraa de grano del cobre y Ja gaomatrfa d• ••t••· 

como ee puede observar, laa fronteras de coincidancia qu• 

obtuvimoa en nuestro anéliei• sOlo r•Pr•aentan •1 l~Y. d•l tot•l 

de frontorao. Este porcentaje esta de •cuerdo con al reportado en 

la literatura con el esp~r•do P•r• un m•t•l dado l38>. Entoncea 

de toda• 1•• ~rentara• que t1•ne un mat•l, cuv•• propiedad•• 

influyen dr•atlc•mente on l•s propiodado• d• Oate, aOlD •• pU•de 

analizar en termino• d• eetructUr• •1 comportamiento pr•aantado 

por una quinc•ava parte do ullaa. Aqul sa nota lo poco que •• ha 

avanzado en •1 estudio de las propiedad•• d• la front•ra de 

grano. 

Nuestro• reeultadon ~Dt•n de acuerdo con la teorS• d• 

•egrogacibn a la frontera de orano &laborada en bane al modelo de 

coincidencia en ol aentido do qua laa frontera• de grano d9 

coincidencia •on poco propen•as a la segreg•cibn da impur•zas, ya 

que •on altamente ordcn•d•• v posoon un alto Qrado d• 

parlodicidad da tal forma quo tcnd~rbn a praaervar •u aatructura 

original m&a fu.rtemento que las frontaras ••s. generalea. Sin 

embargo, en nuestros resultados, algunaa fronteras N-C 

presentaron tamb16n proptedadoe •e~p~cialen• Cdialocacion••, qu• 

no6 indica que la frontera tiene estructura que puodo aoatenarlaa 

V facotamlcnto, que se debe a le existencia do planea do mlnima 



energl a>, al iQU<"l que 1 ea fronteras e, y ne present•rcn 

segrogaciOn da antimonio. El modelo de coincidencia no eKplica 

este ya que estA baeado en con91d~racione~ puramente geom~tricaa. 

Incluso BK iston obaervaci enea 112Kpffrimental as indicando que 

fronteras de igual ~ poseen di9tlntao propiffdade• on 

distinto~ materiales <36 y 37). 

Va que la frontera de b8jo Angulo sim~trica de incltnacion 

conatste • como se menciono en el capitulo I, do di•locacionaa de 

borde con el mismo vector de Burgera y uni formmmentv •eparadaa. 

no tian& un campo de esfuarzos de largo alcanco, que ce piona.n 

quo •s la fu•rza motora de la seoregac10n. 

frontara no favorec•rA la •agragaciOn. 

Anl qun ••tD tipo de 

Por otro lado, una 

frontera do Qrano de baJo Angulo antl•imbtrica, qu11 eatA 

complurata por dos conjunto• de dialocacion•• con vector•• de 

Buro•r• perpendicular•• uno con respecto al otro, tione una C4rnpo 

d• &sfu•rzoa de largo alcance y repreannt& una regtOn 

prefer.nctal pera la aegreoaclOn d• impurezas <41>. 

Con r••pecto al facutemiento de las fronteras. • •• 
observaciones oMperimentele• que h•n •ido r•portadaD an la 

literatura (31) indican que la segregaciOn puede inducir al 

facotamlento en ciertos caso• o suprimlrloe an otroa. Esto •o 

puede int•rpr&tar como que lA ••gregaclOn eatabiliza alounas 

frontoras mDs quu otras y que por lo tanto debe aer sensitiva al 

tipo de frontera. y al •istema en qu& ocurru. Por ejvmplo BlBhop 

(321 observo que el facetamiento de ciertas fronteras de oreno 

ocurrta aOlc en reoion~• de alta pur•2a. 

Al rll'it.l t ~ o.o.r el mi croanlil i si a a 1 o largo da la frontera ee 

obtuvo que la concentraciOn de antimonio no •e modificaba 



apreciablemente. Sin embargo, cuando la frontera oataba faceteada 

con regiones planas, la concentraciOn en l~• facetas era manor, 

como se puedo obocrvar en la figura 29 donde hemoa reportado el 

perfil de concantraciOn a lo lar90 de una frontara facet••da 

Esto quiere daclr qua, aunqu~ la relaciOn de los oranoa qua 

formen la 

frontera 

frontera aea fSJa, la orient•ciOn del plano de 

tambi~n juega un papel determinante en la preaencia 

la 

de 

e~to fenOmeno. 

A partir do los reeultadoa obtanidoa, el facetamiento •e 

obtiene independientemente d• ai hay o no aegr•gacton <ver la~ 

figura• i~,161 17 y 18>. El hmcho que qu• la• f&cotaa contengan 

menea antimonio que el reato de la frontera implica que e>eiaten 

plano~ a lo largo de lo• cualea la front•r• da grano tteno un 

mlmimo "" 1• energla y, de acuerdo •l modelo do coincidencia, un 

majar encaJtr atOmtco. No hay evid11ncia concluyente que 

dcmueatre la inducciOn del facetami•nto por la •eoregaciOn o el 

ca!lo contrario. 

contenido 

ello• al 

de eoluto de la frontera. Vario• &KpDrimantoa, 

d• Au•t et •l C33), ral•clonan la movilidad 

•ntra 

da la 

front•r• d• Qrano con la cantidad da aoluto aegr•gado. Auat et al 

obacrv•rcn qua 1• movilidad decrec• con al contenido de impur•zas 

y claaiflcaron como .. eapeci•l••" Ac¡uolJaa fr-onterea que •iqran 

con mayor ~acilidad, ••ta •• aquall&a con menor concentraciOn de 

impuro~••· Esta doftniclOn de eapecialldad, ai bien •• 

orbltraria, es congruenta con la dafiniciOn da e•paclalldad dada 

por el modelo de coincidencia ya quB las frontera• ue~peclaloa" 



en eat• modelo <fronter•a de coincidencia> efectivamente migran 

maa rbpido y no pre•entan oegregacibn. 

Nueetro• ro•ultadoa comprueban e•tas obaervacion•• ya que 

nueEtra• microfotografia• muestran que aquella& front•r•• en las 

qu• hubo abundante migraciOn, avid•nciada por una alta 

irregularidad de la frcnt•ra, no conti9"en antimonio en 

cantidade& detecta.blee por nuaatro m~todo. Por •l contrario, eOlo 

fuo detectado antimonio en aquollas fronteraa menea irreoular••r 

ea decir, con una mancr cantidad de migraciOn localizada <v•r laa 

fiourao 1~, 20, 21, 22 y 23>. Entonces, como era da ••pararse, 

loa Atomoe de uoluto obetacu112an la movilidad da laa front•r••· 

Laa fronteras N-C y C preaentaron dialocacionoa del tipa 

&Ktrin•ecaa (ver las figuraa 24, 2!1, 26 y 27>. las cual•• •en 

perturbacionaa do la eatructura perJOdica de la frontera cauaadda 

por la interacción, y pc~lblo acomcdacion, dD las dialocacion•• 

criatalJnaa con la frontera (3~>. Su• im~goneB son ocbreimpueata• 

aobre ••• franjas de eapeBor qua distorsionan on forma 

caracterl•tica, a di~erencia de laa dislocacionea intrlnft•c•• 

CGBD•s> (ver capitulo l> cuyo contrant11 ao proaenta como llnRa.• 

paralela• p•riOdican a travAs de la frontera. D• nuevo •e obnarva 

qua la.a frontcraa e no •on laa Qnicam que poGcan un& amtructurc 

p•r!Odica, · por lo cual puede •oaten•r dislocaciones, Y• qu• h•Y 

frontera• qu• no siendo de coincid1tnci• tambiOn pr•••ntan 

dialocacionas. En muchaa aituacJon11• •ata• dialoc•clon••• al 

igual qua la• dJalocacioncB Jntrlnacc••• pueden ten•r una 

influencia dominante en laa prcpiedadeB y proconnn oaociado• a la 

frontora do grano. 



FJ nal mente. un re~ult~do que debemo• hacer notar a• la 

presll'nci .a de lo que hemos J 1 amado ANTISEl3REGACION• que ae 

prosRnta cuando la concentraciOn de •oluto en Ja frontera as 

menor que 1• pres@ntada por los grano• qu• la forman 

deol GRUPO IJ Il • 

(frantoraa 

La antiaegragaciOn •e presento Dn 16 d• la• 40 fronteraa 

analizadaat 3 de coincidencia y 13 d• no coincid•ncia. 

Este fenOmeno revela una zona e•trecha alrededor de la 

frontera en la cual hay una fuar-t• opo•icibn a la aegraoacton. de 

y ya qua la •&grogacibn 

t nduc• l • fragi 1 izacJbn de 1 a frontor-a, •• muy important• conocer 

el mecanismo qu• lo produc•. 

La ••tructura atOmica d• la front•ra de grano, en el •entido 

do mtnJma anergta, 

debe •~r t•l que Jo• atomo• ••tan en po•icione• de mlnim• anerg1a 

poa•en una fu~rte ccheaJOn y r•chazan a loa •tomos con 

••tructura •loc:trOnica. 

dif•rent• 

La mayor-ta de la• front.r•• que pr-eaentan 

pU•d•n m•ntanor dialocactone• •Ntrtnaac••· 

e•tructura do ••t•• frontera• •• tal qu• 

ant:iaegregaciOn 

Entoncua, la 

admit• campo• 

perturbativos d•l tipo eatructur•l y rechaza campo• p•rturbativo• 

d•l tipo •l•ctrOnico. 

E•ta• aflrmacione• no aon concluy911t•• d•l todo, por Jo qu• 

este fenOml!'no pre•cnt• un campo abi •rto • futuras 

tnvesttgaci enea. 



CONCLUSIONES 

1. La cantidad de antimonio •egregado a la frant•r• d• grano 

dependa do la oriontaciOn relativa qu• guardan la• arana• qu• 

la .forman y de la orientaciOn d•l plano front•ra mi•mo. 

2. Na &Kiet• una relac10n clara •ntr• la ••uregaciOn d• impur•z•• 

y las frcnt•r• de grana de na coincid•ncla, ~1•ntraa qu• Ja• 

fronteras d• grana prcaentan r•l•cion•• de coincid•ncia no 

tienen antimcnlo de acuerdo can lo pr•dicho por •1 atod•lo d• 

calncid~ncia. 

3. El facetamionto de la frant•r• de grano •• una variabl• 

ad~cuada pora al eatudia d• la relaciOn qu• pr•••ntan Ja 

aaaregaciOn y Ja •atructura d• 1• frontera debido a qu• 

Ja concentrac!On d• aoluto •n •11• y Ja parto no f•c•toada d• 

1• frantora aan dif•r•nt•s. 

por 1• aegrea~ciOn de impur9zaa, 

frontera& que na preEantan EDluta. 

Bitmdo Mayor •n lao 

~. Con Jo que reopccta a la eotructura d• la frcnt•ra d• grano, 

las frontcrao prcG&ntaron di•locacion•• dal tipa eKtrtn•aco, 

indepand!ontomente de la ralaciOn d• ari•ntaciOn qua 

pr•••nten Jas front•r••· 

6. El .ad•lo da coincidencia d• la frontera d• arana no •MPlica 

compl•tament• les efectos obaervados en la .. gr90acibn d• 

antimonio a las fronteras de grano dol cobre, 

cual •• debe de tener como objetivo on 

1tativo par· el 

loa algui•nte• 

eatudtoa da Jaa propiodadea do Ja frontera d• 

eatablccer un nuevo modelo que los eMpllque. 



7: La oetructura de alguna& fronteras de grano es tal qua los 

~tcmoa preeentan una fuerte cohesiOn y rechazan a loa Atcmom 

ccn difar•nte eatructura eloctrOnica, dando lugar al ~•nbmeno 

de ANTISEGREGA~XON dando l• concantracton de scluto en l• 

~rentera os monor que la prosantada por lo• grano• que la 

forman. aunque oato o• tan •Olo una hip0t••1•-



REC:CMENDACION 

Una nu•va tAcnica •• ha puesto a las crdenea de táa 

tnv•atigador•• para aumentar la r•aoluciOn de sus imprastcnes 

ff:lte;r-6flca=: l:'l prcca:lo de di;tt.P.li::ac:ien de im&;eneg (DIP>. El 

dlp Junto con la micrcsccpla •l•ctrOnlca d• atta resotuciOn deba 

usar•• en les e•tudics pcatericres de la fronter-a de grano ya qua 

no• P•rmlte r••Dlver len planes atOmtccs, como •• cba•rva en las 

ftouraa 29 y 30, aumentando as! la posibilidad de encentrar- el 

mcdelo qua non de~criba el ccmpcrtamiento y propiedades de la 

frontara do grDr.o. 

<A> (9) 

Fto. 29 La fotografla CB> nea muestra la imagen dloltalt~ad• d& 

la frontera mostrada •n fAI. 
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Ftg. :o C~;·; oJcm?lO ~o dig1talizac16n ~o im~gmn~•- La fatagrafla 

<B¡ ce la imacon digitalizada de la front•r• mo•trada .n 

<A>• 



COMENTARIOS FINALES 

Nuegtroa resultado& comprueban lo que lo• •Kperim•ntoa en 

frontera de grano realizados en loa Oltimom cincuenta aftoa han 

pueato de manifiesto una y otra vez1 noa encontramos fr•nte a un 

aiatama altamont• complic•do por el nOal•ro de variable• tanto 

ast6ticao como dinAmicaa involucradas en cualquier aHperimento da 

ast• tipo. 

El avance en aste toma ea, por lo tanto, eumament• lento y 

panoso. El conocimiento en frontera de grano no ha avanzAdo 

aon•iblemcntu dende la formulactOn d•l mod•lo de coincidencia. 

qu• como hamo• visto sOlo describa parcialmente un conjunto muy 

reducido d• frontaras. EKpartmento• como el realizado en a•ta 

trabajo preeentan un intento uw •IJ'~~par las fronteras en famtli~• 

con ·al objeto de determinar a poatcriori laa caracterlatican 

flaicas que la• diutinguen. Hemos visto como aun eato resulta 

dificil ya qua la micma frcntora prenanta difcr•ntes prcpicdada~ 

al varier au inclinacion. La relaciOn de oriantaciOn •a •l ~nico 

parbmctro uttli~ado para deocribir la frontera de grano y veme• 

aquS quo no eo •uficiente. ~- vari•dad de comportamientos dv lD• 

frontoraa de grano en un pcllcrt•tal rnotblico eMplica el relativo 

eHito del tratamionto eatadS•tico que ••hacen dD 1•• prcpiedado• 

de Oataa el alguno~ campo• como cavltactOn. 

La ••Qnitud da .. ta problema d•J• claro qu• .Olo •• podr& 

lograr un avance importante en muestras conocimientos d•l t••• •i 

cambinamoa teda• las r•curDo• di•poniblo•. Eato eupona ol estudio 

de la• propiedades de 1• frontara do arano, cama ao ha h•chD 

aqut. Se r~querira adamas un entudio con ultra alta re•olucton y 

80 



prccesamiento digital posterior para resolver la estructura dD la 

misma frcntara. Finalmente habr6 de intentara• el recur•o m•• 

ad9cuadc para •ntudiar lea •iatem&5 con mA• variabl•• d• la• qu• 

podemos controlar• 

mismo oistoma. 

si mul ac.1 On por computadora. Todo e•to •n el 

E~tc no se ha hecho haeta ahora por la gr~n cantidad da 

recurscG concentradom en un ~Ole laboratorio que nupona. Por ol 

memento quedan aon otras interrogantes que re•olver, como pcr 

oJamplo el determinar at una mi~m• front•r• renpond• d• la miama 

manera a impureza• diTerantaa. Eato podr!a aclarar loa mecanlomca 

involucrados •n al fonOmRno d• ••orcgaciOn a front•r&•d• granea 

et 



APENDICE 

PROGRAMA UTILIZADO PARA CALCULAR LAS PAREJAS ANGULO/EJE DE 

RDTACION 
L 

300 FILE 
400 
410 
420 
500 
600 
700 
800 
810' 
820 
830 
900 
1000 
1010 
1020 
1050 
1060 
1070 
1080 
1090 
1100 
1110 
1115 
1120 
1125 
1130 
1135 
1140 
1145 
1150 
1155 
1160 
1165 
1170 
1180 
1190 
1200 
1210 
1220 
1::?30 
1240 
1250 
1260 
1270 
1280 
1290 
1300 
1310 
1320 
1330 

_1340 

6=TrUNIT=REHOTErRECDRD=22 l 
DOUBLE PRECISION A11A2rB1rB2rHATrRrH1rH2rNlrN2rN3rVT 
DOUDLE PRECISION R1rR2,R3rTrNrP1rP2rP3rPRrPr01r02r03 
DOUULE PRECISJON DRrCoDrG 
DINENSION A1<3o3)1A2(3r3)o81C3r3)oB2C3r3) 
DIHENSION MATC3o3>rRC3o3)rR1<3r3>rH1C3r3>rH2C3r3> 
DIMENSIDN Nlt1o3>rr>l2Clr3>rN3<1r3)rVT<1r3J 
DIHCNSION TClo3JrR2C3r3JrR3C3•3JrNC1r3) 
DillENSION Pl C 1r3 > rP2< 1r3> rP3C l r3), PR< 1 r3> rPC 1r3) 
I•IHENSION 01Clr3J,02C1r3)r03C1r3)r0RC1r3) 
DIHENSION CC1r3>rDC1r3JrGC3r3) 
DATf1<PlC 1 rJl •J=1 r3> rALFA/Or2rOr352/ 

DATACPRC1rJ),Jmlo3)/-2oOrO/ 
DATACG1ClrJ)rJ=1r3),BETA/Or-2r2rl99/ 
DATACORClrJ)rJclr3)/2rOo2/ 
ALFA=CALFA/180>*3,14159269 
BETA=CBETA/180>*3.14159268 
CALL CROSSCP1,PR•P3> 
CALL CROSS(PlrP3•P2) 
CALL CROssca1.aR.a3> 
CALL CROSS<01,03r02) 
EAcC<P1Clr1))**27tP1(1r2>J**2+(PlC1r3))**2> 
EA=SORT<EA> 
ED=CCP2C1r1>>**2+CP2Clr2>>**2+tP2C1r3>>**2> 
EI1=SORT C EB > 
EC=CCP3Clr1>>**2t<P3Clr2>>**2ttP3C1r3))**2> 
EC=SORTCEC> 
FA=<<Dltlr1>>**2+C01(1r2))**2+<01C1r3>>**2> 
FAcSORTCFA> 
FB=Ct02tlr1>>**2tCD2Clr2)>**2+tD2<1•3>>**2> 
FB=SORTCFB) 
FCg((03Clr1))**2+CD3C1r2>>**2+t03Clt3>>**2> 
FC=SORT C FC > 
DO 10 J=lr3 
PlClrJ>=PlClrJ>/EA 

10 CONTINUE 
DO 11 J=lr3 
P2<1rJ>=P2{lrJ)/ED 

11 C:ONTINUE 
DO 12 J .. 1,3 
P3<1rJ>=P3ClrJ>/EC 

12 CONTINUE 
[10 13 J:::¡,3 
01ClrJ>=DlC1rJ)/FA 

13 C:ONTINUE 
DO 14 J:::i1r3 
02t1,J>=02(1rJ>/FB 

14 CO"TINUE 
DO 15 J=113 
0~(1rJ)=03(1rJ)/FC 

15 CONTINUE 



... 1350 DO 16 J=1r3 
01360 A1(Jr1)cP1<1rJ) 2. 
1370 A1CJ1:?>=F'2C1rJ) 
1380 Al(Jr3)=P3<1•J> 

-.-v1390 16 CONTINUE 
1400 DO 19 J=113 
1410 A2C.Jr1)=01<11.J> 
1420 A2CJ12)=02C11.J) 
1430 A:?(Jr3)cQ3(1,J) 
1440 19 CONTINUE 
1450 B1C1r1>= COSCALFA> 
1460 B1C1r2>=-SINCALFA) 
1470 B1<1r3>=0 
1480 B1C211>=SINCALFA) 
1490 B1C2r2>=COSCALFA> 
1500 D1 (213)""0 
1510 B1C3tl)cO 
1520 Dt C3t2)=0 
1530 B1C3r3)=1 
1540 B2C1r1>=COSCBETA) 
1550 B2(1r2)=-SINCDETA> 
1560 B2C1r3)=0 
1570 D2<2r1>=SIN<BETA> 
1580 B2(2r2>=COSCBETA) 
1590 B2(2r3>=0 
1600 D2C3r1)i::O 
1610 82(3r2)cO 
1620 B2<3r3)=1 
1630 00 TO 19 
2000 18 COtlTINUE 
2001 DO 2 I<=1r3 
2002 DO 2 J-=1r3 
2003 MAT<IrJ>=AlCI1J) 
2004 2 CONTINUE 
2005 CALL INVERCHAT) 
2006 DO 3 I=1r3 
2007 DO 3 J=lr3 
2008 AlCir.J>=HAT(IrJ) 
2009 3 CONTINUE 
2010 DO 4 I=lr3 
2011 DO 4 J=1r3 
2012 MATCirJ>=B2ClrJ) 
2013 4 CONTINUE 
2014 CALL INVERCHAT> 
:!.015 DO 7 1=113 
2016 DO 7 J=1r3 
2017 B2CirJ>=MATCirJ). 
2018 7 CDNTINUE 
2019 DO 20 I=1r3 
2020 DO 20 J=1r3 
2030 H1CirJ)=81Clr.J) 
2040 H2CirJ) ... A1Cl1.J) 
~050 20 CONTINUE 

81l3 



~060 
2070 
2080 
2090 
:?100 
2110 
:?120 
:?130 
2190 
2200 
2210 
2:?20 
2230 
2240 
2:?50 
2260 
2270 
2:?80 
:?290 
6100 
6200 
6300 
6400· 
6500 
6600 
6700 
6800 
6900 
7000 
7100 
7200 
7300 
7400 
7500 
7600 
7700 
7800 
7900 

ªººº 8100 
8200 
8300 
8400 
8500 
8600 
8700 

ªªºº 8810 
8830 
9000 
9100 
9200 
9300 
9400 
9500 
9600 
9700 

_ _9800 

21 

23 

•• 

100 

102 
200 

.5 

34 

6 

86 

300 

CAl.L HULT<HlrH2rR3> 
DO 21 Ic:1 r3 
DO 21 J=1r3 
Rl<IrJ>=RJ<IrJ> 
H1ClrJ>c:A2<lrJ) 
H:! < l r J) =B:! < l r J > 
CONTINUE 
CALL HULT<H1rH2rR3> 
DO 23 I"".1r3 
DO 23 J=1 r3 
H1<Ir.J>=R3(lrJ) 
H2(1rJ>•R1(1,JJ 
CONTINUE 
CALL HULT<HlrH2rR3) 
DO 24 la1 r3 
00 24 J=lt3 
R(IrJ)cRJ(JrJ) 
CONTINUE 
GO TO 46 
CONTINUE 
N1(1r1)aR(1r1>-1 
N1(1r2)=R(1r2) 
N1(1r3)cR(1r3) 
N2C1r1)=R<2r1) 
N2(1r2)=R(2r2>-1 
N2<1r3)=R<2r3) 
N3<1r1)=R(3r1) 
N3Clr:?) .. RC3r2> 
N3C1r3>=RC3r3J-1 
VT<lr1>=N1Clr2>•N2<1r3>-N1<1r3>*N2<1r2) 
VTC1r~Ji::Nt<lr3J*N2C1r1>-N1(1r1>*N2C1r3> 
VTC1r3J=N1Clr1>•N2Clr2J-N1C1r2>•N2C1r1) 
WRITEC6r200) 

3 

FORHATC10Xr•EL EJE DE ROTACION ES : •rF3.2rFJ,2rF3.2) 
WRITEC6r/JVTC1rl)rUTC1r2JrUTC1r3)" 
FcF+1 
IF<F.ED.3JGO TO 86 
IFCF.EDo2)GO TO 34 
DO 5 lalr3 
TClrIJaN2Clrl) 
N2Cl.-l>=N3ClrlJ 
CONTINUE 
GO TO 100 
DO 6 I=lr3 
N1C1rl>=T<1rI> 
N2 C 1, I > =N3 < 1 r I > 
CONTINUE 
GO TO 100 
CONTINUE 
TETA=RC1rt>+RC2r2)+RC3r3J-1 
TETA=TETA/2 
TETA=ARCOS<TETAJ 
TETA=TETA/3014159268*180 
WRITEC6r300) 
FORHATClOXrºEL ANGULO DE ROTACIONr EN GRADOSr ES : •) 
WRITEC6rl>TETA 
STOP 
END 

8~ 
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