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PROLOGO 

Al t..erminar el t..rabajo de t..esis para licenciat..ura. en 
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cor regí r la: 

Dr. Héclor Riveros Rot.ge, Jef'e del . Depart..ament..o de Mat.eria 

Condensada.· • 
0r·. · Alf"redo Góme:z Rodríguez. 

Dr. David. Romeu casajuana~ · 

Dr. El i gi o Or o:zco Mendo:za. 

a qui enes además agradezco el t..i empo dedicado a . di scut..ir 1 a. así 

como su consideración y ayuda en t.odos aspect.os~ 

Al M. en· C. José Reyes Gasga por. present.arme en el grupo de 

Microscop1a ... El.ect.r6i:tica ., int.roducirme en dicho campo. 

··.Al F!s. Robert..o Hernández Reyes por. su. compal"ieri::imo y ayuda 

Lécni i::::a · y académi. ca. 

Al Dr. Raúl Herrera Becerra por sus valiosos consejos. 

También quiero agradecer al personal académico y 

administ.rat.ivo del IFUNAM las .facilidades prest.ada;o en la 

realización de t..odas las et.apas de est..e t.rabajo. en especial a los 

S"..res. Juan Caire. Ricardo Guerrero. Jorge Barret.o. Luis Rendón y 

Al.fredo Sánche:z:. asi como a la Sra. Violet.a Cast..illo de Acost..a. 

'-'uch1 si mas gracias a t..odos mis amigos de 1 a Facul l.ad de 

Ciencias por el compaf'íerismo y la amabilidad que siempre me han 
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b1'-indado. 

Gracias a la Uni ver si dad Nací onal Aul.ónoma de México, por los 

alicient.es económicos. morales y académicos que he t.enido a t.ravés 

de ella. y que espero ret.ribuir con nú t.rabajo pro.feslonal. 

Y como ''Los úl t.i mos serán 1 os primer os", quier o concluir 1 os 

agradecimient.os reconociendo al Dr. Vlct.or Manuel Cast.afio Meneses, 

valor personal y académico 
el gran 

direct.or de est.a 
deJnOst.rado con la paciencia, ayuda y conf'ianza deposit.adas en m1 a 

lo la1"go de est.e t..rabajo. 
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IHTRODUCCIOH 

Hace mucho t..i ampo que se 

mal.ería. Para el est..ado sólido 

ha 

en 

est..udiado la est..ruct..ura de la 

par t..i cul ar. sabemos que est.a 

que SlJS át..Ómos const.i t..uyent.es est..ruct..ura dependa de 

est..én dist.ribuidos. 

la 

Un 

f'orma en 

acomodo regular implica que la 

conf'iguración del sólido puede obt..enerse a part..ir de la repet.ici6n 

l:..1·idimensional de cierl:..o conjunt..o pal.ron de át..omos. llamado celda 

~nltaz-ia; en est.e caso. t.endremos un sólido crist..alino. 

EI1 algunos casos, podemos ext.ender est..a periodicidad en t.odas 

di r ecci enes • abar cando 1 a pieza de ma t.er i al compl et.a~ hiabl ámos 

en t. onces de un cr is t.al i ndi vi dual o monoc1· is ta l.. En donde no se 
•' 

cumple lo ant..erior, la periodicidad se rompe en ciert.as regiones y 

obt..enemos lo que se conoce como un pol.icristal. Cada :zona de 

periodicidad part..icular recibe el nombre de "grano", debido a su 

asr:iec::t..o; y const.i t.u)re uh cr i st.al i ridi vi dual. Las regí ones · de 

cambio de periodicidad son llamadas .rrorit.eras de grano. 

El est.ud.io de las .rronl:..eras de grano es de gran· imp0rt.ancia 

ya que el aspect.o, est.ruct.ura y propiedades de un monocrist.al y de 

un policrist.al son dif'erent..es, aunque se t.rat.e del mismo mat.erial. 

Dichas dif'erencias: est.ri.ban en que en un policri.st.al.. l.os 

érlst:;ales lndi.vidual.es pueden present.arse en muchas ·orlent.acl,ones 

y · .. además, las est.l".uct..uras de las f'ront.eras de grano son 

esencialment.e di.ferent..es a las de los crist.ales. 

Est.udiar y caract.erizar un maleri.al pol.icrist.alino puede 

resul t.ar diricil si los granos son muy pequef'íos o las .front.eras 

muy compllcadas en su dist.ribuci6n de orient.aciones. 

Por est.o. es út.il y just.if'icado t.rabajar con sist.e~s en los 

que sol o . rpar t..i ci pa una f'ront.era de grano. es decir. 1os 

biicrist.a.les. con el t"in de poder aislar una sola .front.era, y asi, 

1 ogr .ar que su a1)ál i si s y car ac t..er i zaci 6n sean compl el.os y no haya 

demasiar.Jos par ámet.r os pr l:l'sen t..es. 

V 



Exist..en varias formas de lograr la obt.enci6n de t.ales 

sis t..emas • como son la si mul acl ón por comput.ador a. en donde e.l 

blcrist.a.l se const.ruye t..eórlc:ament..e de acuerdo a un pot..encial de 

int.eracción dado. o di versas t..écnlcas de microscopia que nos 

permi t.en est..udiar una región part..icular de una muest.ra 

policrist.alina. En el Cap1t..ulo r •. se t.rat.an est.os t.emas. as1 como . 
una breve rese~a hist.órica de los modelos de la est.ruct.ura de la 

.f'ront.era de grano. 

Por ot.ra part.e. t.ambién se han desarrollado diversos mét.odos 

de preparación de bi cri st..a.l es. para eliminar la dl.f'i cul t.ad 

experiment.al de aislarlos dent.ro de una muest.ra pol.icrist.al.ina, y 

en algunos casos. cont.ro!ar parámet..ros que f"acilit.en 

observación. est.udio y caract..eri:z:ac.ión de las .f'ront.eras. Hablar de 

varius de est..os naét.odos es el objet.i vo en el .. Cap! t.u.lo II. donde 

además se incluye la explicación básica de l.os ·renómenos y 

procesos · .f'undament.ales 

blcrist.ales . 

i nvol ucr ados en e.l creci m1 ent.o de 

. El objetivo cent.ral de est.a t.ésis, es reproducir el nlét.odo.de 
- . •· . . 

preparación de bicrist..al~s desarrollado por Krakow y Cast.ano [Ref'. 

1,2; Cap; III l. debido 

vent.ajas que present.a 

a sus mul. t..i ples aplicaciones y a las 

sobre los demás mét.odos en t.érminos de 

t.iempo. cent.rol de caract.er.lst.icas y cost.o. En el Cap! t.ulo III se 

det.allan los pasos necesarios 

bicrist.ales -·y en. el. Capit.ul.o. rv. 
para la elaboración de los 

se· pr8'sent.an -.les-.'. resul-t.ados, .. 

discusión y conclusiones. as1 .como las pespect:ivas del. mét.odo en 

f'ut..ur.os est.udios. 

vi 



CAP:I TULO :I 

ACERCA DE LA ESTRUCTURA DE LA FRONTERA 

DE GRANO EN METALES 

En un mat.eria.l polic.rist.a.lino, ancont.r.amos • .f'undament..a.lment.e 

dos t.ipos de regiones di.f'erent.es: .los crist.a.les individua.les y .las 

uniones ent.re e.l.los. Est.as últ.imas son .las que reciben el ncmbre 

de .front9ras d9 sran.o. 

Para una .f'ront.era .de grano, podemos def'inir una relación. de 

orient.aci6n ent.re .los crist.a.les individua.les que .la con.f'orman, ya 

que cada uno de e.l'.los .est.á const:it.u.ido por una red de át.om.os 

acomodados peri6dicament.e. 

Di cha or i ent.aci 6n pos- ci neo grados . de "'1 i ber t.ad, por que 

podemos det.erminar la desorient.ación relat.i~.ra. de .los granos.· por 

medio de un ángulo con su respect.ivo e.je de giro con magn.it.ud 

uni t.ar i a, que a:por t.a.n t.r.es gr a.dos de 1 i ber t.a.d • y al pl a.no de :,1 a. 

f'ront.era. con un .. ·.féct.oi
norma.li%a.mós t.ambién. 

Una est...ab.l ec:i do 

con dos gr a.dos de l i ber t.:ad si lo 

el plano 

desorient.ación re.la.t.iva. de .los crist.a.les se puede ca.ract.erizar en 

f'orma alt.ernat.iva por medio de t.res ángulos, dos de e.llos 

r;;. . .lac.:l..;;r.ad~a .-=e>n g.:l.rc.G a.lr~or do •.j,;ioa cont.on.idoa en .•.l p.l.ano do 

la f'ront.er.a y e.l t.ercero cori Un giro cuyc ejao es perpendi:,cul.ar al· 

mismo plano. 

Cuando podemos det.ermir~ar la re.lación de orieont.ación .con un 

solo giro, se present.an dos casos part.icul.ares. Si el eje de 

rol.ación .s.;1 hall.a llii'n el mismo p.l.ano de la f'ront.er.a.. ent.oncllii's d.icha 

f'ront.ara es de INCL:INACION CT:ILD. Si el eje es perpendicular al 

.aoje de la f'ront.era resul t.a una f'rorat;.s-ra de ROTACIOH CTWISI?. En la 

Fig. 1 se ilust.ran est..os dos casos. 

Las f'ront.lii>ras deo grario se puedan c.lasif'ic.ar de di.f'er.snt..es 

maneras. -;a sea por aspect.os de su est.ruct.ura o por a.J-gunas. de :sus 

propiedades. F'or .aij .ampl o. .: u.ando los planos a un lado y ot.r o de l a 

f'rorat.era se hallan dispuest..os en .f'os-ma especular. t.endrlilmos una 

1 



FRONTERA DE MACLA O GEMELO C TWI ti:> • C Ver Fi g. 2:> • Por razones 

geomét.ricas, a cada f'amilia crist.alográ.f'ic.a le corresponde una 

sola dirección de maclaje que en el caso de los cúbicos 

cent.rados en las caras Cf'cc~. es la (111>. 

También podemos el así f'i carlas de acuerdo al grado de 

desorient.aci6n rel.at.iva de sus granos ,¡¡.n Fr-ont.ara.s da bajo 

ángulo Chast.a 10º~ y de alt.o ángulo Cde 10° en adelant.e~. 

tea.\ 

PLANO DE 
ll'RONT&RA 

/ 

a.) Fr ont.er a da i ncl .i ~c.i 6n C TI L D .. [ 123 
bJ Front.era de rot.ación CTWIST.> C12l 

.¡.¿JJ-U·'l.&J. 2. Front.era de macla o gemelo CTWIHJ 



En cuant.o a .los f'enómenos que ocurren en las f'ront.era:s de 

propiedades mi smas dal ma t.er i a.l . Su e:s t. udi o ha ser vi do i ncl u:so 

para proponer algunos modelos para la est.ruct.ura de la f'ront.era. 

Los principales f'enómenos de la f'ront.era de gr.ano son: 

aJ La migración, que es el movimienlo de !a f'ront.era a lo 

.largo de un eje parpendicular a.l plano de la misma CFig. 3a.:>. Est.o 

.:se debe al crecimient..o de un cri.st.aJ. a expensas daJ. ot.ro y .se ha 

vist.o C1l que depende de la orient..ación relat.iva de los granos. 

b) El deslizam1..:;ont..o, que es el movlmient.o relat.i·.ro de los 

granos en dirección t.angent.e .al plano de la f'ront.er.a CFig. 3b::>. y 

par·a 1 J. evar se a cabo e:S necesaria J. a ap.l i caci ón de ca.l or. 

e:> La s.-.qr o;agaci ón; que es un f'enómeno de actimul ac:i ón de 

i mpur e:z;as 19'n J. a f'r on l¡¡;,r •, 

orient.ación como del 

impur•z:.a.s CFig. 3c:>. 

t.ipo y concent.ración de los ~t.omos de 

En est.e cap~t.ulo. daremos un vist.azo a los principales 

modelos par.a .la 'est.ruct.ura de .la f'ront..era dG< grano y. después, 

explicaremos dos enf'oques dif'erent.es par.a, su esLudio! el de '1a 

si mui a.ci 6n por comput..adora 

car ac t.er i :z:aci. ón por medio 

t..ransmisión CMET:>. 

y 

del. 

de la 

mi cr oscopi. o 
obSer vaci. ón 

el.ect.rónico 

•:; 

de 



,~.· '.' 
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·' m Cb) 

>(e) 

/.l.g.·UA.a. 3. Representación esquemática de los fenómerio:s de: 
a)migración; b)desli::amiento; c)seg.-egación. 



ALCiUNOS MODELOS: CLASI COS:. 

PRIMEROS MODELOS. 

El est..udio de las front..era:s de grano comenzó hacia la segunda 

mi t..ad del .si g.l o pasado :r f'ue mot.i v.ado principal ment.e por t.r abaj o:s 

:sobra propiedades mecáni e.as en met.al es. 

En lo que a su est.ruct.ura se ref'iere, dominó durant.e varias 

décadas la idea de una configuraci6n a.morfa, debida principalment..e 

a que su aspe-=t..o dif'iG're del de los c.rist..a1es y a obser·.racionG's 

que raport.an un comport.amient.o t.ipico de mal.eriales vit.reo:s, t.odo:s 

amorfos [1 l. 

Aunque est..e modelo explica 1.a dureza y resist.encia de la 

f'rcint..era a bajas · t.emperat.uras }:" el f"&npineno de deslizamient.o a 

alt.a:s, se pre:sent.·aron serias objeciones. En 1szg, Hargrea·.ras y 

Hills Cll argumentaron que una f"ase amorra "en la .f'ront.era 

result.aria inest.able, ya. que las f'uer:z:as ejercidas por uno y et.ro 
. . 

grano en la región de ~nión t.enderian a ordenarla. 

p&nsando en una est.ruct.ura am0r.f'a, t.oda.s las f'ront.eras deberían de 

t.ener .las mismas .. propi~d.ades~ hecho que no .se cumple. Est.udios 

post..eriore;s sobre ot.ras propiedades Cpor ejem~lo t2l:>. lleva.ron a 

abandonar de.f'init..ivament.e el modelo. 

En 1940, Bragg y Burgers [3] proponen el 

disl.ocaciones, .las cuales son de.f'sct.os ,¡¡.n .la periodicidad de la 

red. En 1~ F.ig. 4-~ podemos v-er r.ádes cúbicas con di:s1ocaciones de 
,, ,'. .. 

de t.or ni l lo .e e:>. o- mi xt.a.s e d:> • con ··1:a red.· 

per.-Cec.t..a ca:>. 

Los aut.ore.s del modelo eoncont.raron que un con,junt.o d& 

di sl oca.ci ones puede pr ovoc.ar camb.i os en l a or i ent..ac.i ón de un 

crist.al en el plano de dicho conjunt.o. °'7 la núsma manera, se 

propone que un.a Cront.era ent.re dos granos puede ser vist.a ~omo una 

malla de dis.locaciones. 

Est..e modelo Cue desarrollado originalment..e para CronLera:s da 

bajo ángulo y en las déc.adas de los 50 • s y 60 • s se pr e:sen t...ar on 

JD:Xiel os m:..s qener al es • o compl emer1t.ar i os • como el. de Re.ad y 

Schockley C4l o el de Li C6l. peoro t..odos parecen apunt.ar en la 

misma dirección: el modelo de di sl ocaci ones es qeomét.r i e.amen Le 

s 



acapt.able para cualquier f'ront.era~ para f'ront.eras de bajo ángulo, 

es además f'isic.ament.e int.erpret.abl.e. En cu.a.nt.o .a. las f'ront.&r.as de 

a.lt.o ángulo, se halla que para lograr el ajust.e de los cri:st.ale:s, 

.la separación ent.ra dis.locacion&s seria t..o.n pequeff.a que ~st.as 

perderían su individualidad, además de que resu.lt.ado:s 

exper i ment..a.l es 

e.l modelo e 4.l • 

de ba.j o ángulo, 

sobre propiedades de la f'ront.era np concuerdan con 

En la Fig. 5 se ilust.ra una f'ront.era de inclinación 

según est..e modelo. 

A par t.i r de est.e moment.o, el i nt.er ~s se va cent.r ado .ain las 

.f'ront.eras de a.lt.o ángulo. En 1940, Mot.t. [ll propon,¡¡. a-1 modal.o d6' 

isL.:is que considera a la f'ront.era f'ormada por regiones de 

orden.amient.o Cp.lanos at.ómicos que aju:st.an e1'"J la .f'ront.eraJi rodeadas 

de zonas donde el ordenamient.o es pobre Cdonde hay superposición 

de dislocaciones~. Est.G modelo est.á enf'oc.a.do' .a. exp.lic.a.r los 

e.levados valor e:s de ent.r opi a r egi s t.r ados dur an t.e el pr oc,¡¡ so de 

migración, no t.eniendo después mayor rele·.rancia. 

e 



1~.·-

~l..IJ'l.IA«l. 4. a)Red c(lbica perfecta; Redes c(lbicas con dislocaciones' 
b>De borde~ c}De tornillo; d>Mixta 

.. 1~ 1' 
. 

\ 

'.i. 

1 
.. o ... ..... . .. .. . 

'._] \ \ 
.. 

. 

..a. 

.&. 1 

1 l 

., 

(.l..91.JAa. 5. Fronter:i de inclinación de b:.\jo Angulo seg(m el modelo 
de di~locaciones. D es la distancia entre di5locacione5 • 

... ..,, 
I 



MODELO DE SI TI OS DE COI NCI DENCI A. 

Uno de J.os modelos más import.ant..es en el est.udio de J.a 

ast.ruct.ura de J.a f'ront.er.a da gr.ano ha sido el modelo de sitios de 

coi ne id.ene ia, que original ment.e :f'ue una idea geomét..ríc.a no 

necesariament.e ligada al concept.o de rront.era de grano. 

Inicialment.e t..omamos dos redes i dén t.í ca¡; s obr epues t.as. 

En:i;.,¡;,gui.d-., rot..ainoa una con re>:ap$ct.o a J.a ot.ra. O...:apué:. de e5t.c. 

proceso. se haJ.la que par.a det.erm.inados ángulos. algunos sit.ios da 

ambas redas coinciden. E:st..os punt.o:s conf'orman una nueva red cuya 

celda uní t..ar i a. es ma )l'Or que 1 a de J. as r ~des que la or i qi r1.ar on. 

R.anganat;har1 [ 61 r epor t.6 un mét.odo par a gen.ar ar redes de 

co.incid.-nc.ia p..ra -.lgunas Ol"ient..a.cionas o;;1s~cif'icas. Est.a mo:tt.c.do 

se basa en llevar a coi. nc.i denc.i a . dos punt.os de redes 

i n t.er penet.r .a.das . Al ha.car &tst.o. obt..,¡¡.nemos uno •' d.a. dos posibles 

result.adi.:>$; no regist.ramos más s.it.ios de coincidenc.ia o bien 

qio;n~r amo.s un . númisr o i rl.f' i ni t.o d& al l os. 

.'.,., 
Si part.iendo d'61 est.a idea pret.endemos hacer l~ con:st.rucci6n 

de un bicrist.al. podemes int.roducir un plar,io di.visorio en la red 

de :Sit.ios de coincidencia. t.omando solo los át.omos de una· ele las 

redes_ gener·adoras de un lado del. plano 'yº los át.omo:s de la ot.ra red 
del ot.ro lado. En est.e caso. y.a no hablamos del concept.o púrament.e 

geopiét.rico de red de :sil.íos de coi nci denci a, sino de una 

e:st.r.uct.ur.a en ia, .q~ll!I .. los punt.os del pl ano di vi sor i o 't.andr ~n 

V1ecino:s ·con dif'ef-ent.es· posiciones a. uno y ot.ro l:ádo del' plano.· Es 

a est.o a lo que 11.amamos una superest.ruct.ura. de sit..i.o:s de• 

coi nci der1.::í a. 

Est..e modelo t..endria una aplicabilidad sumament..e limit..ada si 

:aolament.a pudieramcs est..udi-.r l= .ángul= dQ coir • .::id,..ncia. O.. .-:;;t.;a 

f'orma, quisiéramos saber qué pasa cuando exist.en desviaci..ones de 

di chas ár1gul os. 

Drandon [í"l propuso 1 a apl i cai::i ón del modelo de Read S. 

Schockley- para f'ront.era,:;; de bajo .ángulo a est.e e.aso, .argu~nt..ando 

que un .arreglo de dislocaciones en la :f'ront.ara, podria mant.ener la 

de:s-.ri.ación de coincidencia perf'ect.a con energía baja. 
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Las c..arao.:.t.er.1::..t..ic.as de e;¡¡t.as disloo.:..ac.iones son dif'er.c.nt.es de 

.las de la.:;; de l.a red por lo qu.;;. s& .11 aman di sl ocaci ones de 

front.era de grano, y varian de una .f'ront.era de coincidencia a 

ot.ra. 

Kronberg y Wilson CBl • est.udiando recrist.alizaci6n en e.obre, 

fueron lo.s primeros en dar.le una interpret.a~ión f"lsica, al 

obser·.-ar en orient.acione:s de las f'ront.er.as cercanas .a los ~ngulos 

de coincidencia, propiedades especiales di.f'erent.es de .las del 

re:st.o de l.a:s .f'ront.eras. 

Al hacer compar aci enes de.l modelo de coi nc.i denci a con el 

experiment.o C9,10l • se halla que la:s f"ront.eras de grano conservan 

sus propiedades especiales aún y cuando se desv.l.en unos cuant.os 

grados de la condición de coincidencia. 

En la. Fig. 6 ·.remos un ejempl.o de una. f'ront.er·a de grano, donde 

l.os punt.os indican los si t.io:s de coincidencia. 

MODELO DE. LA 0-'-LATTICE. 

Est.e mode.lo es una gener.al.i:aci6n .del modelo d!S' sit.io!s de 

coi nci denci a. En 1967. Bol.lm.ann C11l expone .la siguient.e . 

const.ruci::ión qeomét..rica, aplicándola post.eriorment..e al caso de .la 

f'ront.era de grano. 

Par t..i mo:a de .un;a rwd r::> y aplicándole una 

t.ransf'orma.ci6n linea.l homogénea Cl'."ot.ación:>. generamos ot.ra red 

C:II:>. int..erpenel:rada con la primera. Lá t.r.ansf'orm.a:ción- t.i.en& un 

origen arbit.r.ario. aunque generalment.e. se e:scoge· un purit..o .de -la 

red. 

Huest.ro problema es hallar. para cada punt.o de la red I, su 

vecino más próximo de la red II. Para punt.os cercanos al origen de 

la t.ransf'ormaci6n. los punt..o:s de la red I :; sus core.spondifi?nt..es de 

la red II c,...s d.-cir, lo.s punt.os generados por .la t..ransf'orm.ación~. 

no est.án muy alejados ent.re si. Sin embargo, no ocurre lo mismo 

para los punt..os lejanos al origen. y det.erminar su vecino más 

próximo r .a:sul t. a comp.l i cado .. 

Só- puede damost..rar que axist.e una r.,;;od compl,¡;.l.a. de posibles 



or 1 genes generador es de una red a par t.i r de 1 a ot.r a. par a una 

misma t..r an.s.for mación. Es a ezt.a red a .La que l.lamamo.:s; "0-Lat t ice''. 

Aplicando est.e concept..o al de rront.era de grano. se explica a 

ést.a como .f'ormada por una "o-.lat.t..ice"; a un lado de ella se hallan 

1 o.:s; .:s;i t..i os de la red I y al ot..r o. los de la red I I. Al rellenar 

dicho.:s; sit..ios con át..omos, habremos obt.enido los g~anos reales. 

La qener a.l i :z:.aci 6n del ll'IOdel o de si t.i os de c:oi nci denci a se 

ent..iende not..ando que si t.enemcG como origen de 1a t.rans.f'ormación a 

un punt.o de la red I~ ést.e punt.o t.ambién pert.anecerá a la red II. 
Además. será el vecino más cercano Cest.arán de hecho .superpuest.os~ 

y f'ormará part.e de la red .de coincidencia • 

. [),¡¡. lo ant.er .i or , concl u.1. mos. 'que: 

a~ Los sit.ios de coincidencia f'orman un :subconjunt.o de los 

punt.os de la "o-la.t.t.ice". ·' 
b~ Si una. det.erminada pareja de redes de punt.os puede ser 

descrit.a por di.f'erent.es ''o-lat.t.ices'"• .su correspondient.e red de 

coincidencia, si exist.e. e:st.ará cont.enida en cada. una de est.as 

redes .. 

MODELO DE LA UJUOAD ES'IRUCTURAL. 

Est.e modelo logra .abarcar en .su concepción .a t.odos los 

ant..eriore.s. y t..iene la vent.a,ja .sobre el.los· de e.st.ar basado en un 

pri.ncipio f'isico .Y. no en .uno geo~t.rico. 

· Di shop y Ch-.1 mer s [7] es t..abl. eci eron .la i mpdr t..anci a de 
. . . . 

.::::.onsider.ar la éonf'igur.a..::ión .a.t.Ómica má:s .f'.aV\:)~abl.• poi'.' . .an.::.im.a d.- l..á 

di.st..r.ibución gGOmét..ric.a da sit..ios da coincidencia. dándose cuent..a 

de qu..:;. ·cuando dos át.omo::; se t..raslapan siguiendo ezt..e modelo. uno 

de ellos puede ser eliminado sin provocar cambios en liiPl rest.o de 

.l .a conf' i .gur ación .• 

El result..ado de est.a operación puede verse en la Fig. 7b~. y 

como ·.remos, se genera una e:st.ruct.ura escalonada. donde van 

al t..a.r nándose secuencias de át.omos de uno y ot..ro crist.al. 

conservándose l o:s :si t.i os de coi nci denci a i nal t.er ados. 

Desarort.unadament..e. est.a condición se cumple en cont..adas 

o.;;.a.sione:s. :-· en general el número de p1.anos at.6micos a.copl.ado:s es 
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reducido. Est.o producirla .f'ronleras débiles e inest.ables, lo cual 

cont.r a.di ce 1 a. evidencia exper i ment.al. 

Pensemos ent.onces que los át.omos de la .f'ront.era son 

suscept.ibles de aju.st.ar su·posici6n para J.ograr mayor est.abilidad 

y adhesión. Dicho ajust.e comprende dos procesos: .la relajación de 

át.omos individuales que lleva a disminuir Ja enet"gia libre en la 

región de la f'ront.era y la dist.orsíón de uno o .ambos cri:st..a.les 

para conducir a.l mayor número de át.omos a posiciones Favorables. 

El ef'ect.o t.ot.al es una reducción en la energia libre del sist.ema 

Ccrist.a.les y .f'ront.era::> hast.a lograr un núnimo C12l. 

En la Fig. 7c:> y· Fiq. 'i"d::>. ·.remos dos posibilidades más para 

la misma f'ront.era. 

ant.erior. 

pero ... 1 aj us t.o& se · 1ogr6 con el cri t.erio 

ra.ra dif'a-renciar ca.da. caso • .Sloi' do&f'inloi' lea uhida.d lii'st..ruct.ura.l 

comi:a la secuencia periódica de escalones de át.omos a lo largo de 

la f'ront.era. De acuerdo a est.a def'lnición, las .f'ront.eras en 

Fi\"l. ';"'b) • 7c:) y 'id). poseen unidades est..ruct.urales ~·~444'i. C44344.:> 

y -C4.4.; 13; 4, .¡.)· re:Spect.ivamenLe. 

La. i nc~rli t.a que no:s. queda por resol ver·. 19S si per si st.e un 

crit..erio geonaét.rico que -nos indique la exi.st.eincia de 1'ront.era.s 

.. espaciales... La única propiedad geomét..rica de una f"ront.era que· 

penn.anece invariant.e ant.e t.raslaciones de los crist.ales y cambios 

en las .posiciones de át..omos individuales es l~ _peri_odicidad del 

arregib. 
Se ha vist.o [13] que las .f'ront..eras con periodicidad peqt.r•f'la 

en su est.ruct.ura. present..an propiedades part.iculares que el rest.o 

de la;s .rront.era;s no posee. Ent..onces, Y.amos 

ant.erior sea la condición geomét.rica. 

a con:si der ar que 1 a 

par.a las f'r.::ant.eras 

especiales, a las que llamaremos f"a·.rcrecida:s, y diremos .que son 

aquellas cuy·a unidad est.ruct.ural sea pequeffa. 

Par t.i ando de as t...a def' i ni ci ón. par a 1 as demfls f' r ont.er as. o 

.f'ront.eras no f'a:vora.::id.as, t..eno&lllOS dos est..1-uct..uras posibles. La 

primer.a considera unid.a.das ast.ruct..urales mayores que las de .las 

1'ronleras .f'a·.'l.:>1-ecidas. Est..o implica que la.s propiedades espo;tcia..les 

ya no oCist..arán present.es, hecho que se halla de:sment..ido por lo:s 
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resul t.ados e;.cper i ment.al es C 1 Ol , ya que, 

se ven di smi nui das • exist.en aún 

si bien dichas propiedades 

par a v-ar i os grados de 

de.s·.riación de los ángulos f".a.vorecido.s. 

La sGgunda es t..r ui.:; t..ur a 

i..::.onsiderar a las f"ront.eras 

propuest..a, resuelve 

con.f'iguradas por la 

el problema 

combinación 

al 

de 

u1·i.id.ades e.st..ruct.urales de l.as 

c""'rcanas. Cuant.o más próxima se 

rront.ara al ángulo de upa de las 

será la pr opor ci ón de uní dadas 

dos f"ront.eras f'avorecidas más 

halle la desorient.aci6n de la 

f'ront.eras const.it.uyent.es, mayor 

est.ruct.ural.es de ese t.ipo con 

rspect.o a las unidades de la ot.ra f'ront.era f'avorecida present.e. 

En ocasiones, l.a re.la jación de una .f'ront.era a su 

con.f'iguración de m1n1m.a. en,,¡orgía no .:i's l.o su.f'icient.E!'ment.e f'uert.e 

para generar unidades \9st.ruct.ura.les poar.f'ect.ament..e id.t.nt.icas y el· 

ID:lde.lo es. ent.once.s solo una aproximación. ·' 

A pesar de est.o, y aunque se han doaisarrollado nuevos modelos 

C14l. hast.a la .f'G'.'=ha result.a ser el más sist.emat.izado y viable que 

conoo;:;1511J\O:s. 
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~¿9"1.1./14 6. Frontera de coincidencia p á · o 
·en una proyección bidimensional Lo ara ~n . ':gu~.o de 36 •. 8 ((>(11) 
de la red de coincidencia. • s pun os indican los sitios 

(001~)1 (010)1 ·• .. (01111 

¡• 

(OOt)z. -· .. . [011):1. 
. (OtO)&· . ... . ..... 
. . tal 

-._, 

-
. 

(el 

~ 
~ 

(b) 

(d) 

-. 

~l.VW. 7. Di res- en Les con.f i gur ac.i ones par a una mi sma .r ron t.er a 

de grano de incJ..inac.ión. a.) Según el modeJ.o de coincidencia;. 

b) Después de eliminados los át.omos Lraslapados;. c) y d) dos 
cont'iguraciunes con unidad est.ruct.uraJ. di.f'erent.e. 
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ESTUDIOS ESTRUCTURALES DE LA FRONTERA DE GRANO 

SIMULACIONES Y PREDICCIONES TEORICAS. 

Aunque no es mat.eria direct.a del presenLe t.rabajo, en est.a 

s9cción ~xpondr~mos un panorama breve de los mét.odos d~ simulación 

por comput.adora aplicados al est.udio de las rro~t.eras de grano, ya 

que reprasent.an en la act.ualidad un arma poderosísima en la 

predicción y car ac t..er i zaci ón de las mismas por medio de 

const.rucciones t.eóricas. 

Para podaor g9nerar una .f'ront..e.ra de grano en una comput.adora 

de J'orma ef'icient.e y con.f'iable, debemos considerar dos asi:iect.os 

con los que est.ableceremos un compromiso. El primero de e.llos se 

ref'iere a la rea.lidad f'.isica de.l problema· que est..emos .anal.izando, 

en. el que la met.a será t.rat.ar de ref'lejar la. mayor cant.idad de 

caract.erist.icas de .la manera ~s f'.ie.l y complet..a que podamos. El 

segundo ·aspect.o, t.oma en cuent.,a la capacidad y accesibilidad de la 

máquina con la que est..emos t.rabajando, es decir, sus cualidades en 

cuant.o a la cant..idad de int'ormación que pueda manejar y el t.i.empo 

de que se disponga para hacerlo . 

.. De acuerdo a: lo· ant..eriqr, el mét..odo más ut.iliz:ado para 

const.ruir las f'ront.eras de grano es el s.iguient.e: 

Considerando las 

mat.erial en est.udio, 

caract.erist..icas crist.alogriif'icas del 

C peri odi c.i dad, cons t.an t.es de red • et.e. :> , 

const..ru,i.mos dos redes ·rígidas de ·punt..os, · suP&rpÜes;t.as y C::~~ .un· 

.. or .igen común. 

al r:ededor de 

A cont.inuación, rot.alñciis una ~on r:espÍtc:t.o a 

di cho or .i gen, a un ángu.l o det..er mi nado~ La red 

result..a.nt.e, recibe el nombre de ""pat.rón d.icrolát..ico'" C15l, porque 

t..enemos la. pr esenc.i a de .1 as dos redes de pun t.os C Ver Fi g. a:>. 

Enseguida, hacemos pasar un plano por el pat.rón, d!scart.ando 

a uno de los .1 ados del p.l ano los sl t.i os de una de las redes. y del 

et.ro la.do de dicho p.lano, l•os sit.ios de la ot.ra red. Asociando el 

sist.ema obt.enido con dos crist.a.les .individua.les unidos por una 

rront.era de grano, hemos generado un b.icrist.al. 
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El ángulo de desorient..aclón y el plano de la f'ront..era son 

i:!':scogi dos ext..ern.ament..e. det..er mi n.ados de acuerdo a cri t..erlos 

preasl...ablecidos según el en.foque de la invest..igación. 

-~ B. Pal.n~n dicrom.il.it:o para un crlst..;a.l· cúbico alrededor de 

<001> 

Sin embargo. la anl.er i or es una const.rucción purament..e 

geomél.ric;a., que no nos garant.i:za ser la más est..able desde un punt..o 

diit visl.a . f'.1sico. Para ver.if'icarl.o es necesario un pot.encial de . 

.int..eracció_n adecuado, que ser.virá de .. ~se parOiill c.al.cular la energla 
. ~, -

t.ot.al. del sist.em.a en una conf'.iguraci6ri det..erminada. 

Part.iendo de la . coryf" i gur ación :inicial const.ruida 

geomél.r.icament.e. nuest.ra met.a será encont.rar l.a est;.ruct.ura que 

minimice dicha energía t.ot..al. prest.ando especial at.enci6n a la 

f'orma del. pot.enc.ial. de int..eracc.ión y al proceso para '"r!"lajar'" la 

.f'ront.era. con el f'in de que sea lo más realist..a posible. 

El problema no ha sido resuel t.o. en f'orma exact.a, por lo que 

consideraremos. como una aproximación. iones f'ormados por los 

núcleos y los elect.rones de las capas int..ernas, rodeados de una 
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dislribución unif'orme de elect.rones de las capas ext.ernas. En el 

caso de las f" ron t.er as de gr ano en me t. al es , es t.a apr oxi maci ón es 

válida porque la densidad de át.omos no varia considerablement.e con 

la de la red perf"ect.a, y normalment..e los est..udios est.ruct..urales no 

present.an problemas. 

Vamos 

basándonos 

a considerar que el pot.enci al 

en el argument.o de que en un 

es además por par es. 

sól i éio. los á t.omos se 

encuent.ran .lo suf"icient.ement.e cercanos como para que las .t"uerzas 

repulsivas ent.re dos iones sean mucho más f'uert.es que .las 

int.eraccii::>nes ent.re t.res o más de ellos. 

En t.érminos práct.icos, la int.eracción por pares se acept.a por 

dos razones principales; simplif'ica y opt..imiza los cál.culos en 

cuant.o a rapidez y nos da resul. t.ados coherent.es, hast.a ahora 

consist.ent..es con el experiment.o. 

La f"orma t.lpica de l.os pot.enciales por pares se muest.ra. en l.a 

Fig. 9. Consist..e en una región repulsiva para separaciones 

pequeff.as, indicada con una R; para la dist.ancia r 
0

, t.enemos· la· 

separación de equilibrio .·y para dist.ancias mayores. a el.la, 

indic~das. con un~ A, el pot.encial es at.ract.i vo. 

R 

... r 

~ 9. Forma t.lpica de un pot.enci.al por pares 
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Las .formas más ut...il.izadas de los pot..enc:::.iales por pares son 

emp.iricas. es decir. que se const..1-uyen en una f'orma analít..ica más 

o manos simple, ajust..ando uno o más parámet.ros con.forme a 

obser vac .i ones exper i men t...al es previas. En t.r a los. más ut.i l i :z:ados se 

encuent..ran el de Johnson, Lennard-Jones y Morse C19-21l. Algunos 

ejemplos de est..os pot..enc.iales, se muest.ran en la F.ig. 10. 



o 
> ... 

-O· 8 

·~1·2'-"'lr--~~~~~~-'-~-'-~-'-~-'-~-"~~-

0 l·O 
r/r 0 

Pot..enci al es: a) Lennard-Jones; b) Morse y e) Ajust.e 

.Johnson para·aceros CG21 

Una vez escogido el pot.encial por pares, la energ!a pot.encial 

· t.ot..al del sist.ema se ve como la suma de \..odas las energlas 

pot.enciales part.iculares .de cada i6n, considerando solo un número 

.fi'ni~o de ~~cinos para hacer calc~lable dicha energla: 

t/ITOTAJ.. = l/Z l 2 ~ r i.? 
i. j 

Cl) 

Donde ri.i es· la .separación ent.re e.l i-ésimo y. el j~simo ión 

del: ' ar í·egl Ct•" 
En algunos est..udios de rront.ei-a de . grano [181' 'se ha 

encont..rado que .las est..ruct.uras calculadas con di l'erent.es 

pot..enci a.les par a un mismo ma t..er i al no cambian. Es t..o nos 11 eva a 

suponer que, t.odos los pot.enciales t..ienen la misma l'orma básica, 

.la est..ruct.ura no depende de los det.a.lles l'inos de.l pot.enciál, sino 

más bien de 1 a con.f' i gur ación general del mismo. 

La evolución del sis lema se puede est.udiar por varios 

mét.odos, que son el de est.át.ica molecular. dinámica molecular [231 

y el más conocido, el de Mont.e Carlo [24,251. 
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Con el análisis ant..eríor. nos damos cuent..a de que el gran 

des arrollo de 1 os mét.odos de sí mul ací ón en los úl t.í mos a~os se 

debe en gran part.e al 

Es t.e des ar rol l o 

avance paralelo de la comput.ac16n. 

se ve l i mi t.ado por lo ant.erior y su 

comparación con la realidad solo puede est.ab.lecerse en .la medida 

en que se 1 ogr en r epr oduci r 1 as condiciones generadas en 1 a 

comput.ador a en 

poder fabricar 

cont.rol adas. 

una .f'"ront.era 

bi cr í st.al es 

real. 

con 

De aquí la 

condiciones 

MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMI SI ON. 

gran 

de 

ut.i l i dad de 

or i ent.aci ón 

La mejor f'orma, al menos por ahora, de· caracl.erizar l.a 

est.rucl.ura de una rront..era" de grano. es ... por medio de 

observación direct.a de una muest.ra de mal.erial. 

El microscopio elect..rón.ico nos o!'rece est.a oport.unidad, ya 

que· ut.iliza. un ha:z: elect.rón.ico como f'uent.e de iluminación, y de 

acuerdo· a la relación 'de Lou.is DeBrogl.ie, podemo;s asociarles una 

longi t.ud de .OJ1da dada por 

. donde h es .la const..ant.e de PlancJc: 

elect.rón. 

y p es el 

(2) 

moment.o del 

Ade.mÁs,· de acuerdo· al t.eorema· del· t.raba'jo ·y ·la e11e.rg1a, un 

elect.rón at.ravesando un pot..enc.ial r> cumple 

z = s..-2 mv 
2 .. 

p /2;m 

con e y 111, .la carga y l.a masa del elect.rón y v la magnit.ud de su 

velocidad. 
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Rel acl en.ando C 2) y C 3) • l.enemos que 

que como 

paquei'{a 

ve111os , depende 

conforme ást..e 

solo 

sea 

del polenci al 

mayor. Si el 

C4) 

aplicado, siendo más 

pot..enci al es lo 

suf'icienlemanl.e grande y uniforme, podremos ~bl.ener un haz da 

elecl.ronas .. monocromát.ico·• en el sant.ido de que la mayoría 

de los elect.rones posean la misma longit.ud de onda. En la Tabla I 

podemos ver los valores de .>.. ca.lculados con C4::>, par·a a.lgunos 

valor es l.1 picos de <P· Se agrega ol.r a col umna con una corrección 

sobre est.e cálculo, ya que .las velocidades alcanzadas por los 

En la Fig. ll.a observamos un esquema de la const.rucción de un 

microscopio elect.rónico. El haz de lect.rones .,es colimado por una 

lent..e condensadora dicho haz ce.limado at.raviesa la muest.ra, la 

e.u.al provoca una serie de dispersiones .que ínt.arf'ieren .ent.re s1. 

por .lo que al sal.ir al haz, cont.iene información de la misma. A 

C:ont.inuación se encuent.1·a lá lent.e objet.i va. que .. es la más 

lmpoJ7Lant.a- d&l . juego d& lentes a~lif'icadoras. pues 'es la que 

det.ár iui JÍa .1 a ciÍt.1.i dad ·. de i·a i magan. La i magen f'or ~da por es t.a 

l eri le. · sir ve a .su 

int.ermedia. J.a cual 

inLa-rmedia. 

vez de· objet.o poi\ra ot.ra lent.:&, o 

la ampli.f'ica y .f'orma lo q'ue llamamos 

J.&nt.e 

imagen 

Por últ..imo, la lent.e Proyect..ora aument.a·-aún Jisá.s y ·nos da· la 

,i!~gem TinaJ.. del ··objet.o,; ·que- puede ob:Sierv..iír'sa en una pantalla 

.f'luorescent.e o por. ·.ia impresión en una, placa f"ot.ográf'ica. 

Si las lent.es rue1·an per.f'ect.as y libres de aberraciones, se 

podr1a l'ormar una imagen !"inal ideal, ref'lejo riel de la realidad. 

Sabemos que en la práct..ica est.o no sucede, por J.o que sp ha hecho 

necesario el desarrollo de diversas t..écnicas que nos permit..an 

seleccionar la in.f'ormación y aprovechar al rnáximo los principios 

del microscopio alect.rónico. 

C!O 

.. ··.' 

_,:·,:,; 
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(a.) (b) 



Para ent..ender est.as t..écn.icas, est.udiemos brevement.e la 

formación de un pat..rón de d.if"raccíón, t..omando el caso de un cuerpo 

cr is t..al i no delgado, ya que es el t..i po de mu1Cts t.r as con .1 as que 

t.1·abajamos. Debido a que el arreglo de los át.omos es periódico, 

podamos ap.licar la conocida ley de Bragg CGGJ qua denot.a las 

condicionas da inl.ar.f'erenc.ia con.st.ruct..i va para • .la dif'racci ón de 

ondas incidiendo en dicho arrag.lo: 

k - Je o g C5::> 

Je y Jc
0 

son .los vecl.ores de las ondas dif'ract.ada e incident..e Ccuya 

magn.i t.ud es igua.l a 1/A) y g es un vect..or cualquiera de la red 

r eci pr oca. C de donde g = 1 /d). 

Los vect..ores k que cumplan con la relación anl.erior, serán 

los .que .f'ormen e.l pat.rón de dif'racción. 

Al ínt..roducír est.os concept..o:s en el microscopio e.lect..rónico, 

recoi·d.ando .la ópt.i.ca geonlét..rica. nos damos .. cuent.a de quedespués 

de at.ravesada .la muest..ra. 

di ver sos haces par ale.los proveni en t.es de f'amí-.1 i as · de planos - del_ 

crist.a.l serán enf'ocados en el plano f'oca.l de la 1E1nt..e obje~íva, 
- por .lo- que, sí deseamos ver el patrón de dif'racción de una 

muest..ra, bast..ará con enrocar .la .lent.e ínt..ermedia ~~ en el plano de 

.la imagen, sino en e.l plano f'oca.l de la lent.e objet.iva CF.ig. l.lb). 

La inf'ormac.i.ón que podemos obt..ener de un pat..rón de 

di.f'racción, pr~viene de.l ... análisis de la posición· y de- .la 

ín~;ns.Í.dad de . .los punt..os~ o ani.lºJ.os"del mismo:'· Para un· .bicríst..al ·-

por ej~mpl.o, t..endremos _.la superposición de los pat.rones d& uno y 

ot..ro gr«no, que nos proporcionará el _ángu-:to ele desorient.ación 

ent.re e.llos. Algunas veces, en muest..ras inhomogéneas, como un 

bicrist..al. se desea obt.ener el pat..rón de dif'racción de u~a porción 

aislada, por-l.o que se recurre a .la t..écnica de dif'racción de área 

select..a. que consist..e en colocar una apert.ura en el plano de:la 

imagen. para asJ: e.liminar la inf'ormación de lo que se ha.lle f'uera 

de di cha aper t.ura. 



Para oblener un mayor cont.rasla en la imagen, se recurre a la 

obslrucción da una part.a de los haces electrónicos; est.a 

obst.rucción se consigue colocando una apert.ura ast.a vez en al 

plano focal imagen da la lant.e objet.iva, as decir. en el plano del 

pat.rón de difracción. Si la apert.ura permit.e el paso del haz 

t.ransmit..ido. es decir, del haz cenlral del pat.rQn, dejamos pasar 

información de loda la muest.ra por medio de los elect.rones que no 

sufrieron dispersión, y obtenemos una imagen de lo que llamamos 
e: ampo e: l. aro C Fi g. 12a). Si escogemos uno o varios de los haces 

difract.ados, obt.en.emos información de regiones especif'icas de la 

muest.ra. y la imagen result.ant.e·es de.campo obscuro CFig. 12b). 

. · ·. . \ . 
·.e¡, CKV:J·.· 'Xc.C/V. "' rel C-JL>· •. 

. 20., 0.087 o.oae 
40 0~001 O;OOO ·. 

60 0.050 . 0 .. 049 .. 

80 0.043 0.042 
100 0.039 0.037 
~ O.OZ7 0.025 



f. 4. 9u.11.a. 12 • 
Contraste de imagen en el MET poi- las técnic::1s de 

a) C::1mpo Claro y b) Campo Obscuro. 
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CAP:I TULO l: l: 

PROCESOS .l"NVOLUCRADOs Y METODOS EN EL CRECIMIENTO 

DE CRISTALES 

El present..e capit..ulo. cumple básicament..e con dos f'ines. El 

primero es definir y explicar l.os y procesos 

f'undament..ales que se llevan a cabo durant..e el crecimient..o de un 

crist.a.l; e.l segundo, es present.ar los principal es mét..odos 

convencional.es de preparación de bicrist..ales, que post..eriorment..e 

servirán de punt..o de comparación al mét..odo desarrollado en est..e 

t..rabajo. 

NUCLEACJ:ON Y CRECIMIENTO DE Bl:CRl:Sf ALES. 

El crecinúent.o de crist.ales consist.e, en· principio. en una· 

t..ransf'ormación de f'ase, en la que un mal.erial. pasa del est.ado 

gaseoso o liquido, a ot..ro de mayor densidad y ordenánúent..o, el 

crist..alino. 

En general·.· p~r.o sobre. t..odo para lnvest.igación, es deseable 

obt..ener un crist.al que cumpla con det..ernúnadas caract.eris\.icas de·· 
. . . . r ' 

t.amai'ío, ci;:>mposició~ y orient..ación de ~us planos at..ónúcos. 

Par a peder cont..rol ar di chas car act..er 1 st..i cas. y t..ener como 

result.ado el crist.a.l adecuado. es necesario el conoc:imient.o de 

varios .f'enómenos impoi;-t..ant..es, que se lleyan a c:abo ant..~_ydurant..e .. 

el proceso· de· i::~ecimient.;o de u~ crist,;al~ ' 

El primer f'enómeno que debemos est..udiar. es el de nucleacióri. 

ya que es .el precursor del crecJ.mie1'áLo. La nucleación s9 def"in&- · 

erit.onces como el inicio de la t.rans.f'ormacióri de un mat..er.ial de una 

rase i nes t.abl e C como un gas o un 11 qui do enf' r i ándose) a ot..r a más 

est.able Cel cr.ist..al). Se llama asl porque al realizarse~ aparecen 

espor')t..áneament..e pequeffas regiones, o cent.ros de. nucleac.ión, con 

·-, esl.rucl.ura ordena.da dent.ro de1 medio inicia1ment.e: caól.ic:o. 

La nucleación puede ser de dos t...ipos: homogénea, si se l.leva 

a cabo en una sust..ancia pura. o het.erogénea, s.i exist..en impurezas 

y/o un sust..rat..o present..es en el proceso CVer Fig. l:J. 



~tV&a 1. Tipos de nucleación: a:> Homogénea; .• b:> ffet.ercigénea. 

NUCLEACION HOMOGENEA. 

Primero, vamos a ref'erirno~ a la nucleación homogénea. En un 

pr l nci pi o. t.enemos un mat.er i al en rase l .l qui da o gaseosa; l á . 
f'ormaci6n de . núcleos d.ent.i-o .del .. mat.eri.al depende de si ias~o 

dis11únuye .~ au~nt..a la ~hergia i11t.erna del s.i:St.ema .. Para, ent.ender 

est.a ·.idea. hallaremos la i:-elación ent.re la eriergia .interna y el 

t.amafto de un núcleo. 

Considerando la Fig. la, vamos a aproximar el núcleo a una 

.esrera de radio .r • Si se-. halla. dent.ro -del mat.eriaJ.:~ la energía . o ., .. . . .· 
t.endrá t::i'·es· cC:iri~ritiuciones:·Ta clef nOcleo, la del mat.erial y l'a de . . .. 

la int.erf'ase núcleo-mat.eríal~ De acuerdo a est.o. t.en.;..mc:i." [3J: 

·. '-;: 
< ••• ,..· ·~ 



Donde 

F energía llbre del slst.ema . 

.f' densidad volumét..rica de energía del maLerial. 
N 

.f' H densidad volumét.1-lca de energía del núcleo . 

.f' densidad super.f'icial de energía de la int..er.f'ase. 
g 

Y volumen t.oLal del sisLema. 

Al cambiar el radio del núcleo en br como consecuencia de.l 

crecim.ienLo, el respecLivo cambio en la energía queda: 

F + AF = fM[V - <.r +.4r > 'l 
.:. 

Haciendo la rest..a de C2:> - Cl:>: 

+ 4rtF C (r +Ar} Z'_;r 3 ] 
s o o 

<3) 

Si ccirisi der amos que el . núcleo se f'or m6 desde r = o 
'· ··. 

L:Jr=r-r =r 
o 

' ... N 
... ·· •. · . ... :a· 

--~ :.-«r l.f .. . -~·f., , ... + ,., 4Rr.~·.f··· 
·.s .N· M .. .e. ... , : <31.>>' ... 

· .. ·· 

Dado que .f' N<f'
11 

siempre, porque el est.ado crist..alino present..a 

mayor or denami en t.o y por lo t.an t.o es menos ener gét.i co. t.enemos que 

e "'-r .. <o. 
La grá.f'ica de la ecuación C3b:> se obserYa en .la Flg. 2. Para 

radios muy pequei"íos, la part.e cuadrát.lca de la ecuación nos da una 

gráf'ica crecient.e. lo que signl.f'lca que en las primeras et.apas _de 

la nucleación, la energ.ia int..er.f'acia'l. es la que juega un papel más 



i mpor t.an t.e, lo cual es lógico, porque se est..á Forn~ndo una 

e:st.ruct..ura que al t..era las condiciones iniciales del sist.ema. 

Conforme el radio crece, l.a curva va creciendo más lenLamenl.e 

porque el 

lnf"luyendo 

part...ir del 

negat.lvo como 

radio cr 1 t.ico 

t.érmino cúblco. que es 

más , has t...a. que 11 egamos al 

cual, la gráf'lca se vuelve decreci ent.e. 

vimos, 

C1 l r• 
de lo 

va 

a 

que 

concl ui mas que, como el t..ér mi no cúbico crece más r Api do. 1 a 

apor t..ac.i ón del 

int.erf'acial. 

volumen se va haciendo preponderant..e sobre la 

La .int.erpret.ac.ión f'ísica de la gráFica nos lleva a concluir 

que. en las et.apas de nucleación para. las cuales al. radio del 

núcleo es menor que el. radio cr.1t..ico, las a?iqt.i.ilacion95 de dii::hos 

núcl·eos se ven ravoret::ldas, ya q~e ell.o implica ·una disminución en 

la energía del s.ist..ema; para radios mayores al crít.ico, es más 
. ~· . 

f"act..ible el post..erior .crecimient.o. A la energía F la denominamos 

la barrera de energ.1a libre, o energía de act..i vación de nucleación 

[J. l, y explica el hecho e.xperiinent..al 

nuél eaci ón se hal. le por ~ebaj o .de · la 

su611maC:.i6n~ .del ~t.eir.i'al · C2l ~ 

de que la t..emperat..ura de 

t..emP4fl'.'.at..ura de t:usión ,co 

~ww.. C:. GráFica del cambio en la energía del mal.erial en 

función del. t.amafio de los cent.ros de nucleación. 



En sent..ido est..rict..o. t..er modi námi cament..e hablando la 

nucl eaci 6n es 1 mposi ble. ya que las primer as et.apas i mpl 1 can 

siempre aument..os esponLáneos de energía. Sin embargo. el proceso 

debe considerarse esladist.icament.e, de lal forma, que variaciones 

locales aleaLorias de la energía libre 

para vencer. en algunos casos, la 

son posibles y suficient..es 

barrera de energia de 

nucl.eación. A ni val macroscópico, la energía y la t..emperat.ura 

permanecen est.ables. 

NUCLEACION HETEROGENEA. 

Para l.a nucl.eaci6n het..erogénea, t.enemos que las part.iculas 

ext..r af'ias o e.l sust.rat.o. act.úan como cent.ros de nucleación, 

f'avoreciéndola en grado mayor o ·menor, dependiendo de que t.an 

grande sea la tensión superf'icial del mat..eria.l., con el sust.r:at.o o 

impureza. Ent.re mayor sea la adherencia mat.erial-sust.rat.o, mayor 

será la probabilidad de nucleación en ést:e últ.imo . 

. El cálculo de la f'unclón de la energía libre. en t..érminos de.l 

t.ama.no del núcleo. es análogo al. caso homogénecí. solo que ahora 

Leí1dremos dos. cont..ril::uciones adicionales' de e,nergía superf'i.ciil.: 

l.a. de l.a inLer::rase 1lúcleo-sust.rat.o y la sust.rat..o-naat.e17.ial.. De. dicho 

an~lsis se obt.iene C3l: 

(.4) 

. , , . ' .. ,. 

dond.l,. res-;,··= 1....-4(2-f'.Cose:>c1-cose:>ª·cvier Fig. 3bl . 

.. Como vemos,. F• HET 5 F*~oN' .hitla~ión, depeild.ient.e del ángulo 8 

represent.ado en la Fig. · 3. Para los cásos ext.remos. 

Fig. 3a::>8 = 180°, f' MAX 1. es decir. F* fflET = F• HOM' obt.eniéndose 

núcleos .Cuera del sust..rat.o Cen real.idad puede vurse como una 

nucleación homogénea, porque el sust..rat..o no juega papel alguno en 

el proceso:> ;Fi g. 3c:>8 = o. ~ NJ:N = o. o sea. F• HET = O, y asociamos 

e:st.e caso más bien a un proceso de crecimient.o. ya que la barrera 

de energía no exist..e y la adherencia es t..ot..al. lo cual signit'ica 

30 
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que álomos de un mat.eria.l .llegan a un "sust.rat.o" del mismo 

mat.erial ya solidi.f'icado. La grá.f'lca de r,e> puede verse en la 

Flg. 4. 

·' 

' > . . . -:.. .·· ···:· ·, 

~ .3. Nucleación hetíetrogénea~ For~ de. i~ núcleos cie~ndiendó 
de la a~her~ncia mat.~ria.l".'sust.rat.o: a:> Nul~. e• 180°; b:> 

Caso int.ermedJ.o. 0°<6<180°; e:> Tot.al. 6 = 0° ,,., 

O.& 

o e 

14gu"W. 4. Gráf'ica de f'19> • que es la relación ent.re las energías 

cr.it.icas de la nucleación homogénea y het.erogénea C4l. 

31 

·'¡,-_.·.·· 



En general, la t..emperat.ura del sust..rat..o es direrent..a a la del 

mal.erial crist..aliza.ndo. por lo que se produce un gradiente de 

t..emperat..ura que puede acelerar el proceso de nucleación, así como 

el crecimient..o post.arior de los núcleos formados. 

CRECIMIENTO DE MONO Y POLICRI STALES. 

Pasemos ahora a est..udiar et.ros fenómenos, ~elacionados con el 

proceso mismo de creci.rni.ent.o. El primero es el de crecimient.o mono 

o policrist..alino, que depende de las condicionas de nucleaci6n y 

de la velocidad de crecímient.o. 

Si el enfriamient.o del s.ist.ema es muy rápido, se aument.a la 

probabilidad de vencer la barrera de energía de nucleaci6n, 

provocándose la f'ormaci6n de un número grande de cent.ros de 

nucleación. Por ot.ra part.e; la - solidi.f'icación t.amb.ién es rápida, ... ; . ·., 

de t.al manera que no permit.e el crec:imient.o de los nÓcleos y el 

result.ado es un policrist.al. Un proceso lent.o. propiciará ent..onces 

un aument.o en la probabilidad de obt..ener monocrist..ales, pues el 

número de núc.lreos será menor. y su crecirnient.o mayor. 

Ol.ro. f'act..or relevante, es_ la concent..raci6n de .impurezas. Como 

cent.ros· de nucleaci_ón y la f'avor~ecén;' las 

impurezas est.án de hecho pre5ent.es aún en. llucleación homogénea y

la variación en su cant.idad moclif'ica t.ambién _ la cant.idad de 

dfJimos, act..üari como 

n(Jc:le0s. Una de las aplicaciones de est.e héé:ho, es el cont.rol 

indust.rial del t.amaffo de grano de les mat.eriales al sol.idif'icar, 

__ quÍát det..er:aú.na prop.i&dades de resist.ericia y _ut.ilidad, como en_ el 
. ' . . . .. ~ . . .. ,,. " ... " - ' ' "' . .. .. " --- ... ~"" 

-e:aso de los semlconduct.ores C9l . 
. --

Cuando __ eX.ist.e un sust.rat.o. es import.ant.e su elección. por ·la 

f'uiei-za de enlace que pueda producirse con el mat.ier ial . 

Empiricament.e se ha encont.rado [5] que los mejores sust.rat.os son 

sust.ancias con est.ruct.uras crist.alinas parecidas a l.as d~l crist.al 

que se desee conseguir. Un argument.o f'uert.e para est.e hallazgo, es 

que si las est.ruct.uras crist.alínas son af'ines, geomét.ricament.e el 

arreiglo de los planos at..6micos en la int.erf'ase es mejor, y en 

t.ér mi nos r 1 si cos. es t..o se t..r aduce en una con.f í gur ací 6n es t.abl e de 



minima energia. De acuerdo a lo ant.erior, el crist.al result.ant.e 

t.endrá una oríent.ación idént.ica a la del sust.rat.o. f'enómeno 

conocido como epi.ta.xi.a .• que result.a de gran import.ancia en el 

est.udío del crecínüent.o de películas delgadas. 

Durant.e el cr eci nü enl.o, la dif'usión juega un papel 

rundament..al, ya que una vez f'ormados los núcleos, el aument.o de su 

t.amaño depende de la f'acilidad para ganar mayor.número de át.omos y 

poder acomodarlos minimizando la energía. 

En un principio. se creia [3] que el crecimient.o se realizaba 

con la int.ervención de una sola capa at.ómíca de espesor. Est.e t.ipo 

de super f' i ci e se r epor t.a [ 6] principal man t.e en deposición de un 

mat.er.ial en f"orma de vapor sobre.· un sust.rat.o. 

LO arit.erior quiere decir que. est.e t.ipo de int.erf'ases crece 

capa por capa. Volmer argument.6 en los af'Ios 29•s C7l que en est.e 

caso, cuando un át.omo l.lega a la superf'icie crist.alizada, pierde 

part.e de su calor y queda .. at.ado.. al crist..al. Sin embargo, la 

part.e rest.ant.e de su energia le permit.e rnovinú.ent..os 

bidimensional.es. somet.iéndolo a colisiones iJ1elást..icas con ót.ros 

. át.omos en igual es ccindi e:.i ones. has t..a. ·al can:Z:ar posiciones. de·. mayor 

amarre. como el bor.de del plano eri - cr.ecimient..o, doÍ,lde f'inalment..e 

pierde t..odo su calor lat.ent..e y queda f'ijo. 

En la Fig. 5 se explica esquemát.icament..e lo ant.erior; los 

át.olJK)S .~n las posiciones a. se d195plazan a posiciones a•. Por est.a 

:''razón• ·-est.e ·-t..i..f;lo .. de_ .cr~imfent..o t.amt>lén se llama -lat..eral~ _o - . ·--> < • ' ' ' ••••• •.·,--'.!•' 

discont.i nuo~ 

Una vez que 1 a capa se ha.11 a compl et.amente 11 ená; · comenzar:.! a 

a f'ormarse ot.ra capa, de · t.al f'orma _ que el problema puede verse 

como un proceso de nuc.leac.ión' es por eso que a est.e proc::eso se .le 

llama nucLeación bidimensional. 

Sin embargo. 1 a idea de bi dimensional l dad no es vil ida pues 

ninguna superf'icie es perf'ect.ament..e. lisa. por 

que llegan a ella t..ienden a quedar sujet.os 

lo que los At..omos 

en la vecindad de 

dichas imperf'ecciones. Un ejemplo de est.o. es el ·crecimient.o 

espira.! alrededor de una· dislocación ,de t..ornillo C4l. 



~ 5. Crecimient.o lat.era1 o discont.inuo [61 

Para pasar a. la descripción de los nlét.Odos. et~·· creeiníient.o, 

solo nos f'alt.a coment.ar· a.lgunos. punt.os import.ant.es acerca .del 

crecimient.o de pellculas delgadas, ya que const.i t.uyen . una 

import.ant.e rama dent.ro de las t.écnicas de preparaci'ón de muest.ras 

s=aara est.udios en _el MET. 
> ~· - ., 

Las razones . principa.le:!> P<ilT.~. ello, son q~~!f. las mu~:t.z:-as 

Obt.enidas est.án l.ist.as para observarse sin . necesidad de at.aque 

qulmico o adelgazamient..:o mecánico, procesos que in~ucran cambias 

en el espesor de las muest.r~s e .. impurezas sobre ellas c:;o~ 

~·onsecuencia de residuos de reacciones qulm.icas o manipulación. 

El proceso que se est.á llevando a cabo es de una ~ucleaci6n 

het.erogénea, y puede explicarse en t.érminos de lo discut.ido en 

est.e caplt.ulo. Los det.alles de l.as t.écnicas convencionales para 

crecimlent.o 

coment.an. 

de 

al 

cor' r espondi ent.e. 

monocr is t..al. es 

f'i nal de 

de oro en películas delgadas se 

est.e t.rabajo, en el apéndice 



METODOS DE CRECIMIENTO DE CRISTALES. 

MONOCRI STALES. 

A parLlr de vapor. el mát.odo convencional es el de deposiLar 

mal.erial sobre un sust.rat.o monocrist.alino apropiado, a una 

t.emperat.ura det.arminada. Lo qua se obt.iane as una palicula, qua ha 

crecido epi t.axialment.e y cuyo espesor depende de la cant.idad de . 
ma t.er i al deposi t.ado. El susLrat.o se elimina post..eriorment..e por 

mét..odos mecánicos o químicos Cver apéndice). 

En cuant..o a la producción de monocrist.ales por f'usi6n, exist.e 

una gran variedad de Lécnicas que podemos separar en t.res 

cat..egorias básicas, ilust.radas en la Fig. 6: 

··~. n---~~---+~ . . . 
• .. 

(t.) 

.... •: __,..,, 
~ ... ~ 

C.o.) 

(e ) 

·' 

T
·.··.··. . ... :. c.....,~ 

¡¿,,UAa, 6. Mét.odos. de .crecinúenlo de monocrist..ales por f'usi6n. 

a) Fusión Lot.al; b) Con semilla; e) Fusión de zona .C7l 



Todos los' mét.odos que se explican a cont..i nuaci ón 

convencionales, y se pueden consult.ar por ejemplo en 

Los mét.odos del primer gr upo se basan en el de 

[7J y 

Tanunann. 

son 

CSl. 

que 

encont.ró que en un mat..erial .f'undido a una t..emperat.ura l.igerament.e 

in.f'er.ior a la de fusión, colocado en un t.ubo delgado produce pocos 

núcleos si se en.Cría lent..ament.e uno de los extremos del t.ubo. 

Dichos núcleos crecen, pero al ir solidificando el mat.erial, 

habrá una dirección praf'erencial de crec.imient.o, de t.al .f'orma qua 

si el t.ubo es lo su.fi ci ent.ament.e largo, se producirá un 

monocrist.al con la orient.ac.ión preferencial. 

La pr í nci pal modi f' i caci ón de es t.e mét.odo f' U9 pr opuest.a por 

Bridgman, y consist.e en ut.ili:zar un t.ubo con el extremo más 

delgado, ya que así el. número de núcleos inicial· es menor. y por 

l.o t.ant.o, también serán menos las direcciones iniciales de 

crec.i mi ent.o. 
... 

El disposi t.i vo para crecer crist..ales dent.ro de la segunda 

cat.egoria .f'ue disei'iado originalment.e por CzoehralsJc.i para medir la 

.·velocidad de crecimient.o de. di.t'"erent.es met.ales. aunque pront.o se 

vio su ut.ilidad para crecer monocrist..ales. 

En un crlsól. se t.lehe E!l mat.erial .f'u:Odido, . en . el cual ºse 

int.rcdUc:e · un cri.st..a:l que sirve como semi.ll.a por poseer la 

orient.ación deseada. Post..eriorment.e. se va jalando :la semilla al 

mismo t.i.empo que se gira. ambos movimient.os Cwrt..ical y angular:> a 

velocidades cont.roladas . 

Eri .la i;nt.er.f'ase s~mfilá~rusiÓn. t.iene' que e:.ds't.:ir un est.ado 

est.acionar.fo. es decir. que aunque se lleven a cabo int..ercambic;;s 

energét.icos, las cond.fcion~s macroscópicas del sist.ema se 

conserven de t..al Forma que al irse- extrayendo la senúlla, los 

At..omos de la rundición vayan solidif'icando sobre ella siguiendo su 

or i ent.aci ón. 

Por úl t.i mo, 

semilla con una 

el mét.odo de .f'usión de zona consist..e en 

barra de mal.erial. Una res.is t.enci a 

unir una 

enrollada 

alrededor de una zona de la barra servirá para f'und.ir dicha 

región. 



Se conú enza f' undi ando el ext.r emo donde es t.á 1 a semi l l. a, y 

luego se va desplazando la resist.encia lent.ament.e hacia el ot.ro 

ext.remo. Al recr i st.al izar 1 a zona f'undi da. habrá seguí do .1 a 

01- i en t.aci ón dada por la semi 11 a. 

Est.e mét.odo es además út.il para purif'icar el mal.erial, ya que 

se sabe [9J que las impurezas t.ienden a despla7:arse hac.ia la :zona 

liquida. La zona f'undida irá arrast.rando en su despl.azamient.o a 

las par t.1 e ul as ext.r aNas , 11 evándol as has t.a el ot.r o e:xt.r emo de l. a 

barra. Est.e mét.odo es muy ut.ilizado en semiconduct.ores [9]. 

BI CRISTALES. 

Exist..en numerosos mét.odos de ·crecinúent.o de. bicr.ist.ales, 

r epor t..ados · en la: lit.era t.ur a [ 1 Ol • Aqui expondremos sol o los que 

guardan alguna r elación con el mét.odo desarrollado en est.e 

t.rabajo, para poder después_est.ablecer comparaciones. 

**M:/1ETODO DE_CHALHERS 

Consist.e·.·-an mod.if'.icar ··el método. de .Ta1nmann, ,proporcionando 

en el extremo del. t.ubo dos· semillas con la orient,;ac.ión' reiat..iva· 

deseada para la f'ront.era, de t.al .f"orma que se inhibe _t.ot.alment.e el 

crecimient.o en ot.ras direcciones. Orig.inalment.e se t.rabajó con 

est.afto C1937~ y post..er.iorment.e se ext.end.ió el mét.odo a oro •. plat.a, 

· . cobre, aluminio,. ni quel , z.i ne, indio y al. gunas al eac.i aries. 

Una·' vez obt.enido ·•el. .bicrist.al, -pueden real.i,zar-se cort.es 
. ' . . 

t.ranswrsales f'inos y t.er'minar de adelga2:ar para observar a.l MET 

por mét.odos de el ect.r opul ido ·qui mi ce [ 11 l . 

El principal. problema de est.e mét.odo consist.e en lo que 

Chal 1ners .llamó .. crecí mi ent.o compet.i t.i vo.. C 121 , es decir, que las 

dos orient.aciones no sean igualment.e ravorables, con el _resui~ado 

de que la rront.era no es rec~a y uno de los granos va 

ext.endiéndose más rápido que el ot.ro. En algunos casos. es t.: e 

problema puede resolverse ut..ilizando crisoles con geomet.rias 

e:speci al es. 

37 



'tfftWHETODO DE FRONTERA DE DIFUSION. 

Tambl én se obt...i ene un bloque que debe adelgazar se par a 

observar al MET. Dos semillas con la orient.ación deseada se unen 

mecánicament..e por presión y luego se somet..en a un calent..anúent..o 

con t..emperat.ura y duración cent.roladas Crecocido). 

En la zona de unión, se lleva a cabo un proceso de difusión . 
de un grano en ot.ro, qua sella la f'ront.era. HooJc y Hirt..h C10l 

report..an est..e mét..odo para una aleación Fe-Si; la di.f'usión en la 

f'ront..era se logró a 1400°C en 5hrs. en una at..mós.f'era de hidrógeno. 

Las vent..ajas son: una f'ront..era plana y orient..ada; las 

desvent..ajas, el cost..o y la abundancia de cavidades e impurezas 

Ccomo. óxido:> en el plano de la .f'ront..era. 

***HETODO DE SCHOBER-BALLUFFI C13l 

Fueron los primeros en obt..ener f'ront..eras en 

delgadas e 1970) • que direct.ament..e pueden observarse 

pelicul.as 

al MET. La 

t..écnica consist..e en crecer una pel.1cula de plat..a de 

apro.ximadament."' 2000A .de esi:iesor ~ sobre un _sust.rat.o monocrist.alino 

de cloruro de sodi_o puro o mica; sobre dicha pelicula se evapora 

oro. 

Dos da las muest.ras resul..t.ant..es se superponen, t..omando el oro 

cara con cara y rot..adas un ángulo det..erminado alrededor de un eje 

perpendicul.ar al plano de l.as · peliculas. Se somet..en a presión 

naecánica .. y .. se'. ... recocen;: a.·• _4ooºc-.. c:1urant..19 apr~xiJJlad~~nt.e -6min. en 

aire. Se eliminan la sal. y la plat..a Cver - apéndice:> y se mont.:a. la 

muest.ra de oro en una rejilla. 

Las observaciones en el MET, revelaron .f'ront.eras de rot..ac.ión 

con la orient.ación predet.erminada, aunque con hoyos y burbujas en 

el plano de la misma. Los aut.or es lo a t.r i buyen a pequef'Sas 

cant.idades de gases al.rapados en la .f'ront..era como result.ado de un 

prensado imper.f'ect.o. 

Post..eriorment..e. se report.ó C14l la obt.ención de front..eras de 

inclinación por ·medio de un segundo recocido a mayor t.emperat..ura. 

que provoca l.a núgración del -plano de la f'ront.era en algunas 
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r·egiones, .f'ormándose granos aislados con f"ront.eras de inclinación 

perpendiculares al. plano de las pel1cu.las. 

***HODIFICACION DEL HETODO SCHOBER-BALLUFFI. 

En 1986, Krakow et. al [151 report.an la obt.enci6n de .f'ront.eras 

de inclinación con est.e núsmo mét.odo, solo que las películas de . 
oro se superponen manualment.e después de eliminado el sust.rat.o, 

dándoles la orient.ación deseada al mont..arlas en una rejilla. 

El proceso de recocido se realiza ya en el microscopio, a una 

t.emperat.ura ent.re los 250° y los 300°C para .f'ormar la .t'ront.era de 

rol.ación, y 1uego se sigue el recocido hast.a .f'ormar 1as .f'ront.eras 

de inclinación, t.odo in si tu. 1ográndose mejor cont..rol. 

'lf:~HE:TODO .DE CZOCHRALSKI CON DOS SEHI LL.AS ••. 

Cosandey et. a1 [161 obt..uvieron bicrist.a1es de c1oruro de 

sodi.o por medio de dos semillas, rot.adas una con respect.o a la 

ol.ra ruara de su orient.ación común COOJ.::>. El bicrist.al se. crece 

sumergiendo esle disposit.ivo en sal rundida y ext.rayendo nú~nt.ras 

se. rol.a, de. acuerdo a lo estudiado para· el mét.:odo ~C:.n un.l ·sola: 

senúlla. 

El cr.ist.al se cort.a perpendicú.larment.e al plano de la 

.f'ront.era aprovechando los planos C001::>, y luego se recoce 

al.rededor de 1!3min. a 400ºC. Sobre est.a super.f'.icie se evapora 

.·• plat.a y luego oro. Ambos met..ales crecen epit.°'~~I,!118nt...Et y Pf~~riJ.an. 

la ·nlisma orient.ación que ·el su'St.rat.o bicr.ist.alinO~ 

***HE:TODO DE SINI'ERIZACION. 

Est.e mét..odo .f'ue repor lado por Li u y Ball u.f'.f'i C17l. Es sinúlar 

•l de Cosandey. sol o que el bi cr is t.al. de el or uro de sodio se 

obt..iene sint..erizando Cuniendo por medio de presión mecánica y 

calor::> los cr is t.al es i.ndi vi dua.l es. AdeJr.ás. se ut.i liza una .f' ase 

liquida de cloruro de plat..a en la .f'ront.era. 

Después de recocer la muest..ra por 24hrs. dejando que se 

en.f'r1e, sobre est.e sust.rat.o se hi.cieron evaporaciones de aluminio 



después de cort.ar una superricie limpia. En la Fig. 9 se reproduce 

el diagrama presentado en el reporte original del mét.odo. 

SPECIMEN 

NoClz ' su.~STRATE 
~ S. Esquema de la con~iguración usada para preparar 

bi cr l s t.al es. . segón Lf u...;Bal l uf'.f' i [ 1 7 l 

Las vent..ajas y desvent..ajas de· est.os mét.odos se present.arán 

~s ampliament.e en CAP. IV a.l hacer comparación con e.l lnét.odo que 

se desarrolló en est.e t..rabajo y que explicamos a cont.inuación en 

e1 CAP. :C :C :C • 
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CAPITULO I I I 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

Una vez que la rundament..ación l.eórica ha quedado est..ablecida 

en los capit.ulos ant..eriores, est..e capit..ulo lo dedicaremos a la 

present..ación del.al.lada del mét..odo de preparac~ón de bicrist..ales 

objet..o de est..a t.esis, explicando paso a paso las et.apas que se 

siguieron. 

El mét.odo fue desarrollado origina.lment.e por Krakow y Cast.a~o 

Cl ,21. respondiendo a la necesidad de obt.ener bicrist.ales cuya 

pr:eparaci6n sea rápida y económica, además de cont..ar con la 

propiedad de. una gran .f'acilidad de lograr e.l cont.ro.l sobre la 

oríent..ación de la Cront.era. 

El objet.i vo. es conseguir una f'ront.era de grano de 

inclinación CTILT.) en cada muest.ra, list..a para observarse al MET y 

que, además, se ajust.e a las condiciones predet.erminadas para i:tl 

eje de zona Cen ·es.t..e caso se ha escogido el <001>:> y el ángulo de 

desor i ent.ac.ión·;· 

Basándonos en e1 concept.o;de cr.ecimient..o epit.axial ,esperamos. 

conseguir que, dadas dichas. condiciones en un sust..rat.o de Cloruro 

de sodio, al deposit..ar peliculas delgadas sucesivas de plat..a y 

oro, logremos en ést.a úl t.ima nuest..1·Q propósi t.o. 

Buscando una mayor claridad, nos result.ará · conwhi"ent;e· 
dividir la e:Xpos.i.ción del lnét..odo en l.res et.apas: 

I) Preparación del sust.rát.o.de Cloruro de sodio. 

II) Crecimient.o de la pelicula delgada de oro. 

III) Mont.aje para observación al MET. 



IJ PREPARACION DEL SUSTRATO DE CLORURO DE SODIO. 

Part.lmos de monocrist.ale:s de Cloruro de sodio puro, obl"Bnido:s 

en el laboratorio de c:i-ecinúent..o de cri:st.ales del IFUNAM por el 

mét.odo de Czochr al :ski . La forma de los monocr i :st.al es es 

aproximadamente cil.!ndrica. con alrededor de 4 cm. de diámet..ro en 

la base por 3 cm. de alLura CFig. 1a). 

De ellos. cort.amos paralelepípedos de 2cm3 de· volumen C1x1.x2 

cm.), aprovechando los planos C001), o pl~nos basales, del C.loruro 

de sodio CFig. lb). 

..: 

T . • , ª"' 
± 

CltllTAL DE NeCI P'UltO CLIVADO 

a) 

··•·if~ L · Mónocrl.st.ales ·de Cloruro de sOdio puro·· 
»-·,,, 

~ , . . ': . 

Tomando comoret'erencia una de est..as.caras, medimos un án9t.llo . . 

·a ·igual a la mil.ad del. ángulo !'ina.l buscado ·para la f'ront..era. y 

:sobre est.a dirección. hacemos cort.es para.lelos separados ent.re si 

al rededor de 5nun. Los cor t.es deben ser lo más suaves y precisos 

que sea posible, para asi evit.ar errores en el ángulo. !'ract.uras 

en et.ras direcciones no deseadas y esf'uerzos acumulados en el 

crí:sl.al. que pueden conducir a la pérdida t..ot.al o parcial de la 

muestra. o bien, a resultados sin la calidad deseada. 
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La solución para nosot..ros rue la ut..ilización de un disco con 

f"ilo de diamant..e. que gira a velocidad cont..rolada y que cort..a por 

desgast..e. En la Fig. 2, vemos un diagrama de la disposición de 

est..e equipo, que además. cuent.a con un gorüómet.ro, el cual nos 

proporcionó O. 5° de precisión para la elección del 

cort.e. 

ángulo de 

PESA 

-----·DISCO CON irlLO 
DE cOIAllANTE 

AD.HERIDO CON LACRE 

CORTE CON DISCO CON FILO DE 

DIAMANTE A UN ANGULO CI • QUE 

ES LA MITAD DEL ANGULO irlNAL 

DE LA FRONTERA , 

.µg.lvi.a. 2. Disposición del equipo para cort..ar los monocrist..ales 
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Cuando Lerminamos. obLenemos una serie de "rebanadas'' CF.ig. 

3a~. S.i tomamos dos d~ ellas y les aplicamos una rol.ación relativa 

de 180° alrededor de un eje perpendicular al plano de cort.e CFig. 

3b~. sobre ést.e obt.endremos un cambio de orient.ación de 8 Zct 

ent.re uno y ot.ro lado, donde cada rebanada const.i t.uye un 

monocrist.al CFig. 3c~. 

Par a mejor ar 1 a cohesión en t.r e las dos piezas • humedecemos 

ligerament.e la superficie de unión. cuidando de no hacerlo en 

exceso. pues demasiada humedad puede al .t.er ar 1 as condi cienes 

est.r.uct..ural.es de. la f'ront.era en ot.ras et.apas de la pr.eparación. 

como veremo5. 

.~ ..... ·· .. · ~ .. 

I!J 

SE T.OMAN DOS RE•ANA-. 
DAS y , SE ROTAN tao• 

EL ANGULO DE LA 
FRONTERA ES 9 =za 

IJ,guAa. 3. Crist.al "rebanado" y 

const.rucción final de la fron

Lera a un ángulo e = Za. 

1·. 1 

SE MONTA EN LA PRENSA 



La mues t.r a se mon t.a ahora en una prensa de acero .i noxi dabl e 

CF.ig. 4:>. para manlenerla f'.ija y poder proceder a !.ijar y pulir la 

supert'ic.ie. Est.o se hace necesario pues al ajust.e enlre las dos 

rebanadas nunca es perrecl.o, es decir, que siempre e.x.i.st.e una 

dil'erencia de al t.ura ent.re ellas. o bien, rugosidades que hay que 

eliminar. 

El proceso se real.iza con lijas de agua, sucesivament.e más 

finas. cuidando de lijar en un plano paralelo al C001::> de los 

cr.ist.ales, para no perder dicha oríent.ación. Se puede comenzar con 

una lija del No. 240 y t.erminar con una No 500, por ejemplo. 

Cuando. no se observan rugosidades, se pule la superficie con 

un algodón o gasa humedecidos con agu~ hast.a obt.ener brillo. Est..a 

. úl t.ima operación se hace con dos propósi t.os. El .. primero es obt.enar 

una super f" i ci e lo más 11 mpi a pos.i ble. t.r a t. ando de eliminar pol vo y 

residuos de carburo de silicio de las lijas; el segundo es 

verificar, aunque sea a nivel macroscópico, que la superf".ic.ie ·ya_ 

no t..iene z:ugos.idades~ pu~ el br.iJ.lo índica r.ef'lex.i.ones en una 

Ínisma dirección de lá. luz incident.á sobre los cr.ist.ales. 

Con J.o. ant.erior, hemos logrado una superf"ic.ie lisa. donde la 

zona de unión se ha convert.ido en una 11nea sin escalones, 

agujeros o salient..es, al obser.varse a simple vist.a. 

Sin embargo, al observar con l úpa C 1 OX::> nos damos cuent..a , de 

que la l.inea de Ul)ÍÓn t.odavia .. ,pr&Sent.a una Separación del orden de 
;·"io:;.;l:im .• lo cual represenla ,un verdadero .. barranco" para cualquier 

pr et.ehsi ón de real í zar . observaciones al MET. 

Est.e ""barranco'' debe llénarse de t..al f"orma que no 'se al t.eren 

las condiciones de orí ent.ac.i 6n de la f'ront.era al hacerlo. 

Recordando el mét.odo de Czochralsk.i para dos senúllas CVer 

Cap. II:>, conseguimos nuest.ro propósi t.o, sumergiendo la muest.ra en 

Cl or uro de sodio f" undi do. por'" un periodo de lí empo t.al que el 

Cloruro de sodio pueda crecer. llenar el hueco y f'ormar una 

pellcula del orden de 10-'m. de espesor, que cubra t.oda la muest.ra 

sin perder. la oríent.ación original. 



En la 

•;ons t..r uyó 

.al úmi na en 

Fig. 5. vemos el horno 

expresament..e para est.e 

el que va enrollada una 

ut..i 1 i zadc. en est..e 

uso. ut.i 1 i :zando un 

resist..encia. Luego 

paso. Se 

t..ubo de 

se cubrió 

con .f'ibra aislant..e y se int..rodu,jo en un t.ubo de asbest..o. Dent..ro, 

colocamos un 

t..emperat..ura 

crisol con Cloruro de 

hast..a C801±3)°C, punt..o 

sodio 

de 

puro 

t'usión 

y elevamos la 

de la sal, 

cont..rolándola con un t..ermopar cromel-alumel pre~iament..e calibrado. 

La muest..ra se cuelga de un alanbre resist..ent.e a la 

t..emper.at..ura y se va acercando al crisol lent..ament..e a lo largo del 

t..ubo del horno, permi t..iendo un precalent..ado. El tiempo de 

inmersión es de aproximadament..e 7seg. • que es suf"icient..e para 

permit.ir el crecinúent.o sin llegar a f'undir la muest.ra que sirve 

como semilla. La ext.racción t.ambién de.be .ser paulat.ina. para .. evít..ar 

gradient.es de t..emperat..ura severos, que PU!l'den .C:ract..urar el 

crist.al. 

., :. ~ 
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AL 
lllULTIMETRO 

r 

VARIAC 

TERMOPAR 

HORNO PARA BAÑO DE NaCI 

Tu•o DE' •••ESTO . 

TU•O DE ALUMINA CON 
RESISTENCIA DE KANTAHAL 

l'l•llA AISLANTE 

CRISOL DI ALUMINA 
CON N•CI' l'UNDIDO 

!IASE AISLANTE 

Es t.a es · una de las et.apas · cr .1 t.i cas en el mét.odo, pues como 

hablamos vist.o en el.CAP.Ir, la velocidad con que se realizan los 

procesos as.1 como .la t.emperat.ura, const.it.uyen la base del éxit.o en 

la operación de crecimient.o. Si int.roducimos el crist.a.l en la 

f'undición sin el precal ent.ado adecuado, e.l gradient.e de 

t.emperat.ura provoca una solidif'.icaci6n rápida, que nos lleva, como 

dijimos. a un policrist.al; por olra parle, si el precalent.ado es 

excesivo, la dlrerencla de.l coericienle de expansión del acero de 
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1 a prensa y del el or uro de sod.i o de la mues Lr a, hacen que es t.a 

úl t...i 1.n.a. resbale de 1 a primer a y caiga. perdiéndose en e.l Cl or uro de 

sodio f'undido. 

El t.l empo de l nmer si ón debe ser t.ambí én det.er mi nado par a que 

la superficie de la muesLra alcance l ocalment.e un est.ado 

est...acionario con la .fundición. Nosot.ros ut.lli:zamos lo report.ado 

por .los aut.ores del mét.odo. pero un cá.lcu.lo t.eÓrico puede hacerse 

part.iendo de la ecuación para la conduct.ividad t.érmica. 

Una vez logrado el crec.imient.o de la capa monocr.ist.al.ina, la 

ext.r acción debe ser • por una par t.e. .1 o más .1 en t.a posi bl e par a 

perm.it..ir un en.f'riamient.o t.amb.ién .lent.o. pero por ot.ra part.e, . J.os 

vapores desped.idos de la rund.ici.ón pueden adherirse a la muest.ra,' 

afect.ando las condiciones de su superficie. 

Para solucionar est.e problema, se const.ruY.P ot..ro horno que se 

n~nt..uvo a menor t.emperat.ura c-500°C:>. Conforme las muest.ras 

estaban list.as. se t..rasladaban al. segundo horno. para as! 

r et.ir arlas de los vapor es salinos y no per mi t.i r un enf'r i ami ent.o 

l,an brusco. Cuando t.odas las muest.ras. se encuent.ran d&.l'lt.r,o ·de él•. 

se desconect.a para permit..ir que ést.as 'alcancen la t.emperat.ura · 

ambient.e lent.ament..e CFig. 6:>. 
La part..e f'.inal de est.a et.apa. cons.ist.e en desmont.ar .los 

bi cr is t.al es de las prensas. e.liminar con una gasa. e.l pol vo 

proven.ient.iet. de é>st..as_, haciendo una t>reve l.iJJlpieza con .. ot.ra gas_a 

húmeda par.a dejar·· list.as l:as ·muest.ras para l.a siguient:e et.apa; · 

En la· Fig. 7, observam0s .los bic:rist..ales mont.ado5 en . la 

prensa ant.es y después .del bafio ·en Cloruro de sodio. as1 como el 

bicrist..al ya desmÓnt.ado y limpio~ 
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·B9.~ 7. Bicris.t.al de NaCl mont.ado en l~ preri:3a 

~) ·AJ:>l-'es del': ~ai'fo eri ·_Hacl:,ruhd¡d\;;·.:'i,~·. ~De~pÜ,.¿i>( 
Bicr.ist.a.( desfll?n~~do .•. - list,p. ~r.a ,la. -~~~n~a. ~t.apa 

... ::" ~~ •>";l 1 ,~,_,",,,,,_~;,.·,;_ ,·~~. •' t:-1' ~-~',."1', 

/.lg.wui. B. Módulo de evaporación. a.) Placa_cale.f"act.~ra cont.en.iendo 

las muest.ras~ b) Placa con las canasL.illas con oro y 

plat.~ CExplicac.ión det.allada en el t.ext..o.). 

·./ 



II:> CRECIKIEKTO DE LA PELICULA DELGADA DE ORO. 

Para est..a et..apa. debemos t.ene1· en ment.e lo est.udiado en el 

Cap. II acerca de los procesos de nucleación y crecimient..o, ya que 

vamos a deposi t.ar • a par t.i r de vapor • una pel 1 e ul a de pl a la y ot.r a 

de oro sobre el sust.rat.o obt.enido. Se llevará ~ cabo ent.onces un 

crecimient.o con base en la nucleación het.erogénea. 

El susl.rat..o acl.úa como generador de cent.ros de nucleaci6n, 

esperándose un crecimient.o epi t.axial. primero de la plat.a sobre 

ést.e. y luego del 'Oro sobre la plat.a. La presencia de impurezas en 

el, proceso puede cambiar sensi.blenient.e la cantidad de cent.ros de 

nucleación. por lo que su cont..rol debe ser crií.ico. 

Por un lado, si dicha cant.idad es demasiado grande. 

obt.endremos, como habíamos vist..o, un policrislal. Necesit.amos 

ent.onces un sist.ema de vacío para evit.ar est.e exceso y, además, 

· f'acilit.ar al mal.erial evaporado la llegada al suslrat.o sin .ser 

desviado por 1 as par t.í e ~i as ·.del medí o. per mi t.i EtJ"ldO as~ el cál cul. o 

d~ la cant.idad die. mat..er'ial.. del:>osit.ado. o. en ot.ras palabras. el 

espesor de· las pellculás. Nosot.ros cent.amos con un sislema que 

alcanza vaclos del orden de 10-~mmHg. 

Por ot.ro lado, aunque algunos aut.ores report.an vacíos 'de 

hast..a 10-s>mmHg [3]. lo cual. signif'ica 5 órdenes de magnit.ud en la 

. ,Pt~ión pOf'.' dEtbaJí::i de. nuest..ro. sist.ema,; se ha encont.:rado· que .la· 

presencia de ciart.a proporción de impurezas en. la super.f"iciia .del. 

sust.rat.o puede arrojar mejores i:-esult.ados que un sust.rat.o 

complet.ament.e limpio, ya que,· aunque con est.o (rlt.imo conseguimos 

mejor epit.axía. las impurezas aument.an el número de cent.ros de 

nucleación. f'avoreciendo la coalescencia, es decir. la rusión de 

est.os núcleos, en et.apas ant.eriores del creci11úent.o. lo cual juega 

un papel rundarnent..al en la orient..ación rinal del crist.al C4J. 

Con nuest.ro sist.ema, logramos las condiciones para un punt..o 

medio. con 

coalescencia, 

su.ficient.es impurezas como para f'oment.ar 

pero no demasiadas·par'a o.bst.aculizar la epit.axia. 

la 



Par a poder deposi t.ar las pel 1 c ul as delgadas de pl a la y oro 

sucesivament.e sin necesidad de romper el vac1o ent.re una y ot.ra 

evaporación, se diseñó un módulo que permi La el cent.rol de las 

condiciones de deposición, t.ales como t.emperat.ura del sust.rat.o, 

vel oc.i dad de deposición y di s t.anci a sus l.r a t.o-ma t.er i al • ai sl ando 

as1 11úsmo la plat.a del oro para evi t.ar cont.aminacíones. 

En la Fig. 8, se muest.ra una rot.ograría de-dicho módulo, que 

const.a básicament.e de dos parles. En una de el.las CFig. aa::>. 
colocamos los bicrist.al.es de cloruro de sodio en una placa de 

acero inoxidable con orificios, que sirven para sujet.ar l.as 

muest.ras con ~ornill.os. Est.o.nos da gran flexibilidad en cuant..o al 

t.amaffo de las muest.ras que pueden ser ut.;ili:zadas. 

Est.a ·placa se desliza como t.apa de una caja met.;álica que

cont.lene dos lámparas de sodio-mercurio, que sirven como .f'uent.e de 
.·, 

calor para el sust.;rat.o. Las lámparas est.án conect.adas en serie y 

la t.emperat.ura se cont.r~la con un varíac desde .f'uera, y se mide 

por medio de un t.ermopar colocado sobre un crist..al t.es.t.igo, sujet.o 

t.ambién a la placa. 

La ot.ra part.e del módulo CFig. Sb). · const.á de una placa que· 

sost.lene dos canast.íllas de l.ungst.eno. donde ise co.locan la plat..a y 

el oro. Dichas canast.illas· est..án separadas por un vidrio. que 

impide que el mal.erial evaporado de un lado, cent.amine el ot.ro 

lado. La separación sust.rat.o-mat..erial se cont..rola :fAcilment.e al 

colocar la_ placa a la dist.ancia deseada y sújet.ar. con dos. t.uer.cas 

a los t.ubos del módulo. 

La evapor·ación se lleva a cabo al hacer pasar· corriente por 

una de las canast..ill.as a la vez, la cual cede e.l calor disipado al 

mal.erial cont.enido dent.ro de ella. La velocidad de deposición se 

gradúa al rljar la corrient.e suminist..rada a la canast.illa. 

Cada canast.illa. proyect.a una ••sombra .. sobre J.a plat:a de las 

mues t.r as. es decir • una zona det..er mi nada en J. a que el ma t.er i al. se 

deposit.a. Dado que las ca11ast.il.las son cónicas. aproximaremos la 

.forma de la sombra con un círculo. La geomet.ria del sist.ema, 

&:)ar mi l.e det..er minar el área donde se deposi t.an ambos mat.er i al es 



Cque es donde deben est..ar colocados los bicrist..ales:>. simplemente 

escogiendo adecuadament.e la separaclón ent.re las canast..illas y la 

distancia sust..rato-material, indicadas como Z y D, en la Fig. 9. 

La superf'icie rayada, indica el área abar cada por ambas 

evaporaciones. Clarament.e de la f'igura obt..enemos: 

k = D t n z an,~ - 2 

h = J m t anf3> 2 ~Z/2) 2 

donde ~ es f'ijo y se mide en la canast.illa. 

( 1) 

(2) 

Para nuest..ro caso. ya que el área ef'ect..iva de la placa donde 

e:st.án las muesLras es aproximadamente de 9xS cm. ·escogimos: 

D 9 .. 5cm. 

Z = 2.6cm.Ent..onces k = 4.23cm. 

y (3 = 30° de Cl:> y CZ) h = 5. 34cm . 

.La al t.ura del vidrio separador, se f'i ja en base a d: 

d = .. z 
2 tan(J = 2.17 cm. (3) ·, 

Usando la misma geomet..r.Ia, los espesores de las películas se 

calcularon así: 

.El volumen º.':?~P.'.\~º .. por .el .mat.eria.l ···deposit.ado~ · eS 'l.gua.i a.i 
espesor de ... la pelicula .. inul t.íplicado por el área abarcada por ·la 

evaporáción. Como dijimos, suponemos que se evaporó sobre una 

superf'icie circular. cuyo radio es r = D t.an(3. de acuerdo a la 

Fig. 9. Ent.onces: 

V = <Espesor> Cn 0 2 tan 2 (3> (4) 
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Por ot.ra part.e: 

V= !!!. 
p Donde m = masa 

p densidad 

Igualando C4::> y C5::> y despejando: 

m 
Espesar = 

(5) 

(6) 

De acuerdo a C6::>. conociendo la densidad del oro y de la 

plat.a y f'ijando los espesores deseados, colocamos la cant.idad de 

mat.er.ial m necesaria en cada canast.ílla. 

Consu.lt..ando _t.rabajos ant.eriores en deposici~n de pelJ:culas 

delgadas de plat.a y oro [ 1 •... '6J y conf'orme a pruebas 

e.xperiment.ales rea.li:zadas por nosot.ros, f'ijamos las .condiciones 

ópt.imas de evaporación: 

' .. ,' ' ), ' 
TENP •. :.sus •. VEL •. DEP:. ESPESOR' .· OENSl.DAD 

' ' .· 
·, 

PLATA 27oºc .. ;25: ·. ~/SEG~ 10' .A "'.' 10:.59/cm3 

' 

ORO 1~oºc 4- .l./SEG. 500 A 19. 5 9 /cm9 

Aqui debemos ha:cer' una. aclaráci,6n acerca de los 

ant.eriores, ya que est.amos considerando una f'uent.e puht.ua.l de. 

mal.erial evaporándose, es. decir, como si las masas ·t;otales de 1·a::·· 

p.lata y el oro se hallasen concent.radas en e.l vért.ice de la 

canast.llla. Considerando que est.o no es asi, t.enemos un.error por 

lo que se llama .. penumbra••, o sea, un área mayor de deposición de 

material CYer l'.ínea punteada en la Fig. 9:>. La tabla ya incluye, 

·1as correcciones. 



La plat.a se evapora primero y sirve solo como sust.rat..o a.l 

oro, por lo que el espesor no es cr.1 t.ico dent.ro de un rango 

razonable. Se ut.iliza para conseguir una superricie más unirorme, 

limpia y l isa par a deposi Lar la pel i e ul a de oro. 

El espesor del oro si puede variar de acuerdo a los rines de 

est.udio que se persigan. Para ínvest.igaciones de alt.a resolución, 

por ejemplo. se necesit.an espesores menores. t.a1.es como 250A [1J. 

y se han report.ado películas delgadas cont.inuas de oro hasLa de 

15A de espesor [7J. 

Para evit.ar la difusión del oro en la plat.a, se deja enf'riar 

el sist.ema enLre cada una de .las evaporaciones y para eliminar la 

posibilidad de cont.anúnación u oxidación, ant.es de abrir la 

campana de e vaporación, al .f' i nal izar' es t.a et.apa. se per mi Le al . 

sist.ema alcanzar la t.emperat.ura ambient.e. 

III~ MONTAJE PARA OBSERVACION AL MET. 

Las muest.ras después de la et.apa J:I. · se pres~nt.an COQ1d en .. la. 
< •• • -.:·· ' ' 

Fig. 11 ~. por' lo que' t.:Odavía ne.- est.án list.as· para observarse al 

MET~ Para el mont.aje de los· bicrist.á.l.es,· se . cort.an;.· con. ·Un 
:Sacabocados. de 3nun. de diámet.ro. f'abricado espec.lf'iC:ament.e para 

est.e t.rabajo CFig. 11~. circulos at.ravesados diamet.ralment.e por la 

.linea de la rront.era Cen la Fig, 10, obs~rvamos uno de est.os 

cort.es, donde se el.iminó la, p&licula para resal t.~r ~ic:ho cor.t..e). 
,_ "" . . -

Luego. s~ :!'>ómet.ii!. el bicrist.al a un baNo en agua idest:-iladia., con .. lo 
. . '.. ,· ' 

que .·.l0gram0s disolver· .la: sal, .. deJando post.eriorment.a, solo -los 

discos delga_dos de pL1'.t.a y pro f'lot.andci.~en el agua. 

L.a plat.a se elimina de est.os circulos colocándolos en una 

:solución de á.ci do n.1 t.r i co C HN0
5

) en agua des t.i lada al • 50%. Las 

pellculas de oro. ya libres de t.odo sust.rat.o. se limpian en ba~os 

sucesivos de agua dest..ilada. Es import.ant.e que el proceso sea lo 

más cort..o posible para evi t.ar que la t.ensión superricial en los 

11quidos ut.ilizados, rompa las películas. 



Por úl t.i mo, la pellcula da oro se mont.a sobre una rejilla 

especial de oro o de cobre de 3nun. de di ámet..r o, medí da adecuada 

para el por t.amues t.r as del mi cr oscopi o el ec t.r 6ni ce, y ya est.amos 

list.os para las observaciones en el MET. 

Para t.erminar est..e capl t.ulo, en la Fig. 12 most.ramos, a 

manera de resumen, un diagrama de bloques esquemat.izando el mét..odo 

expuest..o. 

: .~'.:.:;<:·:'·:· 
:.;,_.., ' . ',. :~ .. ' -: . .· . 



)3,Ícr i s,t.~í{:.~~spti~ . . .. ·. ,, _ .. 
. se .. _puerje ·obser'~ar .• un 'circulo r:áitante en ,la .pelicu1a 

: ~~!:i9º ... ·.¿~_e··· ..• ~ .. ·_ ••. · ... -'.···.s_ ..... : .. ·.·.·• .• -.P ......•.. :._·.º .. ·.• .. ·.· .... · .. º:··· ~~-.-.•ª.·.: .~ !: ª.· .. ·.·.·.· •. _J~~~l-~.'a -·cs~{.~.id~~ados .. : '. · 
- ~' i' \~ •.. ~;·_~::{·.\~ • ·;\',·f.: ~~5-;,~-~,J.f~~t~: .~ . -'~¡-_·, ~~'J. ~ .~ '.l' .. 

f.igl.J./l.a 11 • . Acer cámi er-Ít..o del sacabocados 



DIAGRAMA DE BLOQUES DEL METODO 
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CAP:I TULO :r V 

RESULTADOS. o:rscusrON y CONCLUSIONES 

Est..e cap1t..ulo est..á dividido en varias part.es, como lo indica 

el L.CLulo. PrimeramenLe. most..raremos los result..ados obt..enidos en 

las observaciones al MET. comenLando caract.er1sLicas morrológicas. 

est.1·ucLurales y práct..icas, de las muest..ras que quedaron list..as 

para est.e propósi t.o después de seguir los pasos del mét..odo, 

descritos en el cap.Ct..ulo ant..erior. 

A cont.inuaci6n. est.ableceremos una comparación de ést..e con 

ot..ros mét..odos de preparación de bicrist..ales, explicados en el 

CAP. :rr, para así resal t.ar las vent..ajas y part.icularidades de 

nuest..ro t..rabajó. 

Por úl t..i mo. t..r a t.ar emos de r esunú r las conclusiones y 

perspect..ivas de est..e mét..odo novedoso. enrat..izando el hecho de que 

ést.e, es el primer paso en una serie de proyect..os que esperamos 

realizar a cort..o y mediano plazo ,sobre las aplicaciones,. del 

mét..odo. 

RESULTADOS 

Se r abr i car on varias mues t..r as en varios ángulos de cor t..e. 

Aqui present.amos dos de ellas, donde abarcamos esencialment.e los 

objet..ivos perseguidc:;as· por el mét.odo .. y las caract..erist.icas 

géneral·es· de. t.odas las muest.ras. 

En las observaciones al MET. se observaron dos· aspect..os en 

cada uno de 1.os bicrist..ales. El primero de ellos. se ref'íere al 

análisis morrológico de la rront..era y los crist.ales a cada lado de 

ella. Para est.o. se Lomaron rot.ograFias de imagen de campo claro y . 
de campo obscuro a direrent.es ampllricaciones. 

El segundo aspee t.o es cuant..i t.a t..i vo, pues por medio de. 1 os 

pat.1·ones de dif'racción de las muest.ras en dif'erent.es regiones, 

encont.ramos la orient.ación de la f'ront.era, es decir. su eje de 
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zona Cque esperamos sea el C001:> para nuesLro caso:> y el ángulo 

ent.re los granos. 

La primera serie de fot.os muest.ra: 

'lfoto A1 

Es una imagen de campo claro, donde observamos la llnea de la 

fronLera, y a cada lado de ella, una- superficie que 

cuali t..at.i vament..e indica monocrist..alinidad, ya que no observamos 

cambios de cont.rast..e como los de uno y ot.ro .lado de dicha 

.f'ront.era. 

En la 

t.amafio es 

front.era. 

del orden 

observamos cavidades, indicadas 

de J.0,...8 m.. Est.as cavidades 

por e, 

pueden 

cuyo 

t.ener 

diversos_ or1genes, desde imperf'ecciones en el _sust..rat..o at.ribuibles 

a def'ect..os en e.l proceso de crecinúent..o. hast..a e.l ·hecho de que a.l. 

est.ablecer nosot.ros un ángulo arbit.rario, provocamos que el ajust.e 

en la región de la f'ront.era no pueda ser perf'ect.o. 

La limpieza en est.a región de .la muest.ra es bast.ant.e buena, 

pues no se observan manchas o zonas obscuras, que sería.len residuos 

de sust.rat.¡; Cplat..a.:>".. en la pel:icUla. 

~oto A2· 

Est.a es una imagen de campo obscuro de la misma zona· y a la 

misma amplificación que la f'ot.ograf'1a ant..erior. Para hacer.la, se 

escogió un punt..o en el pat..rón de di.fracción de la .front..era, que se 

cre!a, pert;enec1a a uno de .los granos. As! f'ue en e.recio. por· '.lClí' ·. . . 

que observamos iluminado un_ solo lado _de la f'ront..er_a. es decir, 

. que solo e5t.amos recibiendo inf'ormación del grano que produjo e.l 

punt.ode difracción escogido. 

Además, not.amos cerca de la .front.era un con,junt..o de lineas 

clara.s y obscuras alt..erná.ndose, las cuales se deben a que .la 

int..ensidad del haz de elec~rones emergent.e de la muest..r~. depende 

del espesor de la misma como una f'unción seno, es decir. es 

periódica. 

Por ello, los máximos y núnimos de i nt..ensi dad van 

al t..ernándose. correspondiendo. a .:las f'ranjas clar.as y. obscuras, 



respect..i vament.e. Las franjas no ·se ext..ienden hast.a inf'init..o, 

porque sabemos que siempre hay absorción. de t.al f'orma que, para 

una el er t.a dl s t..anci a. las f' r anj as desaparecen. Al conj unt.o de 

lineas se .le conoce como franjas de espesoi', y a la distancia 

mencionada, di.stanci.a de extincibn. CConsult.ar [5, BIBL. ]). 

~úlo A3 

Esla figura const.a de cual.ro part.es. Por medio de la t.écnica 

de dif'racción de área se.lect.a, se .logró: 

a), b) .- pal.rones de dif'raccl6n de cada uno de los granos, 

donde observamos .la lndlzación que nos da el eje de zona (001>. 

como esperábamos; además, los pa t.r enes muest.ran punt.os bien 

def'inidos, que indican monocrlst.a.les. 

e).- pat.rón de dif'racción de la f'ront..era, mcistrando ··1a 

:super posición de · 1 os dos pa t1· ones ant.er i ores. En la part.e 

t.enemos una calca de este patról), donde ident.ii.icamos con .a. 

d)• 

y* 
los punt..os de uno y ot.ro grano, basándonos en los patrones a~ y 

b); Las l:ineas punt.eadas son auxiliares para medir el ángulo entre 

los granos. 

En la preparación de la. .muest.ra, se. escog~ó 

~ e..rz C10±1~0• por lo. que se esperaba 8 = C20±2)º~ De la 

. medición en el pat..rón de di.fracción obt.uvimos e = .C20±0. Í5) 0
• 

En est.as f'ot.ograf'ias, observamos algunos punt.os eXt.ras no 

s.ist.emát..icos, que no corresponden al pat.rón indizado. Se deben a 

la pr~_e$eoncia de.impurezas~.Y residuos. de pl.at;a: .. en. la.. pe.lJ>éula ... 
'' .. ·~·· 
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La segunda ser.1 e de .fot.os es más ext.ensa. pues queremos 

most.rar a.lgunos apect.os de las muest.ras a amplit'icaciones menores. 

f!foto 81 

Es una imagen de campo el a1· o. Aquí obser vamos di sl ocaci ones 

en lada la región. y pueden deberse a su presencia en el sust..rat.o 

mismo de cloruro de sod.io, o bien, a su aparición durant.e e.l 

crecimient..o da .la película, como resu.llado de.l ajust..e los át.omos 

en .la .int.erl'ase pe.licu.la-suslrat..o. ot.ra vez vemos unil'ormidad en 

los granos; en est.e caso, no se observaron cavidades. y puede 

deberse a que es un ángul·o menor que el ant.erior. lo cual 

disminuye .los es.f'uer zos en .la zona de .la r ron t..er a en t. odas .las 

.et.apas de pr epar aci 6n. 

~oto BG 

Mo5tramos una .imagen de campo obscuro c;ompl.ement.aria a la 

::rot.ogra.f'la ant..erior y siguiendo el· mismo crit.erio que en A2. 

:También obt.uvimos la ilunúnac.i6n de un solo grano, como era de 

.~perarse. 

~otos B3-se 

.Est.a es. una serie de imágenes de campo claro. de una ·misma 

c;:r~gi6n a dif'erent.es ampl.1.t'.icac.iones. de. menor a mayor. En· 83 • 

. iit.enemos una vist.a .. panorámica ... de la f'ront..era. El apunt..ador CEn 

:riegi" o en la f'o~ogr al' 1 a:> • nos seffa1 a l. a 11 nea de la misma al. 

::-een t.r o. Tenemos uní l'or mi dad en cada grano, aunque aquí si 

~ervamos algunas regiones obscuras que indican residuos de plat..a 

~ bien de óXi dó de pl a t.a C como r esul t..ado . de la r eacci ó~ con .. el 

·lÁCldo·nlt.rico:>. L:a r.lnea de la f'ront.era. Se ext..iende en t.oda la 

~.ot..ogr.a.fla, y .en. observaciones hechas a menores ~mpliCicaciones. 
::se puede seguir est.a linea a lo largo de t.oda la muest.r a. o sea 

que la f'ront.era es cont.ínua. 

Al ir variando l.as ampl i .f i cae! enes • t..ambi én local i :zamos 

cavidades de díst.int.os t.amaffos; las pequel'fas c10-•m.). que ya 

f'ot.os). conaent.amos y .las más grandes, de -O. J.µm. Cno se t.omaron 

pueden proceder de burbujas .formadas en el cloruro de sodio. 

provoca.das por la humedad remanent.e en la l'ront.era. la cual. se 



evapora durant..a el bai"ío de cloruro de sodio f'undido. 

En las f'ol.os 84 y 85, observamos mayores acercanLient..os de la 

f'ronl.era, asl como gran cant..idad de maclas disl.ribuidas en t..oda la 

película. Lo ant.erlor puede explicarse at..ribuyendo est.os def'ect.os 

a l.a "herencia" sobre la película del sust..rat.o de cloruro de 

sodio, ya que es un hecho conocí do C 1 J que ést.e cont.iene en su 

est..ruct.ura una gran cant.idad de ellos. 

En 85, una macla est.á sef'íalada con una 1n. Aprovechando la 

presencia de est..as macl.as, podemos hacer una apreciación aunque 

sea muy burda, de las variaciones en el espesor de la pelicu.la. 

Las var i ac.i ones en el ancho de 1 as macl as son muy peque5as c
±60/U. y con el diagrama que a cont.ínuación present..amos, podeinos 

asegurar que las variaciones en el. espesor de la. pelJ.cula son de 
est.e núsmo orden: ... 

._haz el ec:tróni co 

A 

/.iguAa. 1 . Variación en el a11cho de una macla debí do al cambio en 

el espesor de la muest..ra. .. 
En las dos f'iguras. el único parámet.ro que se varió .f'ue el 

espesor de la muast.ra, y por semejanza de los t.riángulos BCD, 

vemos que hay una relación lineal ent.re en cambio de espesor y e.l 
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cambl o del ancho de las macl as. Por lo t..ant.o, est..imamos la 

va.r i ación en el espesor de 1 as pel 1 e ul as en .tf30.A. 

En B6. t.enemos un mayor acercamienLo de la zona de la 

rront..era, y vemos en más det..alle la presencia de dislocaciones y 

cavidades. 

yotos B7 y es. 
Est..as f'ot.ograf"las muest.ran el cont..rast.e obt.enido en la zona 

de la f"ront.era como ef'ect..o de la incl.lnaclón de l.a muest.ra. 

Or i gi nal man t.e, 

per pendí c ul ar 

el. 

al 

plano de la f"ront.era 

plano de l.a pel.lcula, 

se encuent..ra casi 

por lo que en las 

ant.eriores f"ot.ograf'las, observamos simplement.e una l.lnea. 

Al l.nclinar la muest.ra, podemos observar más det.all·es de la 

est.ruct..ura de· la f'ront.era, como gran cant.idad de· dislocaciones. 

Como dec.lamos, estas dislocaciones pueden ser ~l resu.lt.ado de los 

ajust..es necesarios para poder conservar el ángulo est..ablecido por 

nosot.ros. 

~oto B9 

),~ Tanibi én pres en t.amos los · res ul t.ados de las medí ci ones · en los 

pal.rones de di.f"racción como en A3. El primer pat.rón a:>, es similar 

a .los ant..eríores, most.rando una lndización con eje .de zona <001> y 

punt.os bien def'ínídos. El pat.rón b:> del segundo grano, puede 

t.anabién ident..i.f"lcarse en est.a orient.ación, pero además, muest.ra 

.. dós peculiaridades. 

La primera, es una serie de. punt.os. _ ••sat.él.í t..~" Cindic~dc::tS. por::_ 
una m:> alrededor de los pert..~necient.es al. pat.rón de.l ·grano. Esl.ós 

punt.os, corresponden a las rnaclas present.es en l.a película. Como 

hablamos dicho, para los f'cc, el plano de maclaje es a lo largo de 

la orient..acióri <111>. que es una ref'le.xión no cont..enida en el 

plano correspondient..e al eje de zona <001>. por lo que, para . 
encont.rar . la cr is t.al ogr af" 1 a correspondient..e a est.os punt..os 

sat.éli t..e. t.endrlamos que hacer una ref"lexión especular en una 

const.rucción t.ridimensional. Por suerte, ot..ros ya lo han hecho por 

nosot..ros y podemos verificar nuesLro paLrón con el most.rado en 

C5. BIBLJ. 
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La segunda part..icularidad, es que hay una linea de punt..os muy 

brlllant.es; est.e e.Cect..o se conoce como reflexión. si.stemlzt lea 

[5,BIBLJ, y se debe a una incl1naci6n en la esfera de Ewald sobre 

alguna línea de pun t.os en e.l espacio i-ec:í proco; en t..érminos 

físicos, podemos at..ribuirlo a un doblez en la película. 

E.l patrón de la f'ront.era muest.ra clarament.e .la desorientación 

relat.iva de los granos. y en la copia de diého pat.rón medimos 

e = Cll±O. 5::>
0

, que es similar al ángulo esperado e = 2cc = Cl2±2:) 0
• 
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La cuant.i.fícación de result.ados en los pat.rones de di.fracción 

analizados p1..1ede resumirse en el siguient..e cuadro: 

J . .llJE.:::.ikA EJE DE .L..otlA ANGULO Co) 
A {00.1) 20 .± 0.5 
B <001) 11 ..t 0.5 

VALORES <001) A 20 ± a 
ESPERAJ:JOS B 12 f- 2 

Y resumiendo lo comentado acerca de l3s fotograf1as, podemos 

concluir que en términos generales, las muestras presenta~ las 

siguientes condiciones: 

MORFOLOGIA 

PATRDt-iEs DE 
O I FRACCION 

Uniformidad ·en 1 os i::r.i stal es 
Cent inuidad de 1 a frontera 

{ 

11aclas · 
Presenc i a- de defectos Di sl oc ac i enes 

Cavidades 

{ 

Buena a nivel local 
Limpieza .·.. Careas "'µm

3 > 
Requl ar en general 

Espesor 

De la 

·{·. V~rj aciones dentro 
l.1ri rango de 
.:!: 60A aprox • 

de 

·{ E.je de zona .<001> 
Monocr1 st·al i no·· 
Maclas· 

frontera f Superposición.de los 
patrones de cada qrano 
Angulo correcto ±2° 

:rA:BZA I I =i> Car:icteri sti cas morfol ógi c:as de l :is -fron--
teras de grano. 

b) Caracteristicas de los patrones de difrac-
ción 



Ot.ros dat..os que podemos aprender son de t.ipo práct..ico, t.ales 

como cost..o. t..iempo, et.e. El. cost.o fue muy reducido para nosot.ros, 

ya que cont..amos con el equipo de vac1o y la cort..adora de disco de 

di aman le, 1 a par Le más car a de t.odo el ma t..er i al . 

El di safio y la const.r ucci ón del horno, del módulo de 

evaporación y de t.odas las piezas menores t.ales como prensas, 

sacabocados,et..c.. fueron por cuent.a nuest..ra y• los t.alleres del. 

IFUNAM. en su mayorla con mal.erial ya eXist.enle en el mismo, de 

t.al f'orma que solo necesi t..amos práct..icament..e cloruro de sodio y un 

poco de plat.a y oro. 

E1 t.iempo que se inviert.e ·P-S!r muest.ra desde el cort.e hast.a 

el montaje puede est.imarse en 1hr. aproximadament.e. pues aunque el 

proceso. compl et.o. nos 11 eva varias horas de t.r abajo. en cada 

ocasión pueden obt.enerse muchos bicrist.ales a di.f"erent.es .. 
or i ent..aci ones. 

También debemos hacer not.ar la .f"acilidad para obt.ener el 

ángulo de .orient..ación. pues simpl~ment.e cambiando el ángulo de 

cort;..e eri el gonió111ie>t.ro de .la cort..adora de. disco:. . cont.rolainos eist.e 

Pa.rámet.ro. Aunque el goniómet.ro nos da hast.a O. 5° de pf.:ecisión. 

rijamos la incert..idumbre para el ángulo de la f'ront..era en ±2° de 

acuerdo a nuest.ros 

dí.f'erencia al error 

sust.rat.os. 

resul t.ados 

·int..roducido 

exper i ment.al es. 

en el pr ocaso 

:···. ,. . ·' 

at.r i buyendo 1 a 

de lijado de los 

Sin embargo,. aún con est.as .limi t..aciones. podemos t.ener un 

amplio rango de t.rabajo. 

otra vent..aja es su· versat..11idad. pues se ha t..rabajado con 

ot.ros mal.eriales como cobre y cromo Crer. 1 ,2 CAP. IIIJ°. 

Además. aunque en est..e trabajo solo obt..uvimos f'ront..eras con 

un eje de zona. se puede ext.ender la t..écnica a ot..ros ejes de zona • . 
o a .f'ront..eras asimét.ricas, es decir, que los ángulos medidos hacia 

uno y ot.ro lado de la f'ront.era son direrent.es. 



COMPARAC.ION CON OTROS METODOS 

Basándonos en al.ros mét.odos pr ees t.abl eci dos. es muy 

impo:-t..ant..e hacer una evaluación de que t..an bueno y vent..ajoso 

result.a el mét.odo desarrollado en est.a Lesis con .respect.o a ellos. 

Tomaremos 1 os mét.odos e.xpl i cados en el CAP • .I .I por ser 1 os más 

usuales y represent.at.ivos en el crecimient.o de bicrist.ales. Las 

car ac t.er 1 s t.i cas eval uadas son 1 as mismas que I as encont.r adas en 

las t.ablas IIa y IIb. as1 como una apreciac.ión cualit.at.iva del 

cost.o. t..iempo y versat.ilidad de cada mét.odo. 

Las vent.ajas del mélodo. de Chalmers. son la posibilidad de 

est.ablecer la orient..ación de la rront..era, la ausencia de cavidades 

y la l'act.ibilidad de aplicarlo a varlos mat..eriales. pero por ser 

un mét.odo en el que la muest.ra debe cort.arse y adelgazarse por 

mét.odos qui micos. t.enemos problemas en cuan t.o a.1 espesor • . que no .. 
solo no es const.ant.e. sino que aument.a rápidament..e. limit.ando 

enormement..e el área de ~rabajo. 

La limpieza t.ambién puede, llegar. a ser un problema.. pues .el 

desgast.e ·por at.aque químico generalment.e deja .residuos ·que no 

pue~en ser eliminados :fáci'.Íment.e .. El COSt.() y el. t.iempo por. muest.ra 

debe ser elevado. pues el equipo necesario es so:fist.icado y el 

crecimient.o es lent.o y lleva del orden de horas por muest.ra. 

Para el mét..odo de l'ront..era de dif'usión, t..ambién t..enemos 

f"rorit.e,ra ¡:>lana_ y ori_~~t.ada ..... s.1 como V9rs¡at..i·lidad, ·pero el: prciceso 

es Lardado y muy co5t.oso por las al t..as t..emperat.uras de rec0cido. 

mismo que prOduce segregación de J.mpurezas a· la f"ront.era: 

El mét.cido de Sc::hober -Bal 1 uf" f' i t.i ene el JD6r i t.o de ser el 

primero en obt.ener pel.1culas bic:rist.al.inas l.ist.as para observarse 

al MET. lo cual. redunda en una mayor limpieza de las muestras. 

Las muestras de •ngulo controlado son de rot.ación. porque las 

de inclinación generadas por el recocido. se :forman Ctespués y 

pueden tener direrent.es orientaciones. Los autores reportan hoyos 

atribuibles a un prensado imperJ'ect.o y nosotros podemos agregar un 

coment.ario sobre est.o: el recocido se lleva a cabo a 400°C •. y para 

lemperaluras superiores a los aooºc. se ha report.ado dif'usión de 

77 



la plat.a en el oro Cref. 4.CAP.IIIl por lo que los hoyos pudieron 

ser provocados por inclusiones de plat..a en el oro, que al ser 

eliminadas por el ácido, dejan huecos. Su versat.ilidad es reducida 

porque requiere i·ecocido post..erior al crecimient..o, lo cual hace 

dirlcil el manejo de muest..ras fácilment.e oxidables. 

Krakow logra mejor cont.rol y caract..erización de las front.eras 

de i ncl i nación por que son genera das en el ~T, pero no puede 

predet.erminarse su ángulo. El cost.o y el t.iempo por muest..ra son 

bajos igual que en el mél.odo ant.erior. Las cavidades t.ambién se 

reducen, lo cual apoya nuesl.ra hípót..esis acerca de su origen, pues 

aunque Krakow t..ambién hace un recocido a una t.emperat.ura superior 

a los aooºc. el sust.rat.o de plat.a ya ha sido eliminado y por lo 

t.anl.o, no puede haber difusión. 

El mét.odo present..ado por Cosandey es muy similar 'al mos t.r ado 
~ ·. 

por nosoLros en las et.apas de crec.imient..o de la pelicula y el 

mont.aje. pero la preparación· del sust..rat.o bicrlst.alino requiere 

vacio, es mucho más t..ardado e- horas. por cada orient..ación:> y la 

·' fácilidad de est..ablecer el ángulo es menor y est.~ rest.ringida a la 

geomet.ria del equipo crecedor. Est.o lo podemos ·asegurar porque 

encargamos un crecimient..o de est.e t.ipo en el laborat.or~io de 

crecimient..o de crist.ales del IFUNAt«. para verif'icar dichas· 

condiciones. 

Por . ot.ra par.t.e. las vent..ajas de -·est.e mét..odo son: fro.,t.era 

plana, espesor const.ant..e ·Cdent..ro de ·l:os rangos· discut.i.dos::> y. 

limpieza acept.able, as! COIDD ménor cant.idad de.··defec.t.os, pues no. 

se somet.e a t.rat.aJÍli.ent.os de lijado y pulido como en nuest.ro caso, 

Sin embargo, en cuant.o a cost..o y t.iempo por 

conipet.1 t.i vo. 

El mét..odo de sint..erización es muy t..ardado 

requiere largos periodos de recocido C1 dia:>.· La 

cloruro de ·' plat.a se ut..íliza para f'acili t..ar la 

muest..ra. no es 

y cost.oso, pues 

fase l'".l qui da de 

dif'usi6n y la 

sint.erización en la f'ront..era. y creemos que se usó por t.ener un 

punt..o de f'usi6n más bajo que el cloruro de sodio y un parámet.ro de 

red similar. 
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Si n embargo. podemos pl an t.ear se1· .i as dudas acerca de 1 o que 

es t.á pasando en es t.a r eg.i ón • pues se es t.á .in t.r oducl en do una 

variable más. que es el cambio, por sut.il que sea, de mat.er.iales 

en el blcrlst.al. Las f' ron t.er as que se r epor t.an son planas. de 

espesor consLant.e y limpias. 

La discusión ant.erior puede resunúrse en la siguient.e t.abla: 

ME TODO FRONTE OAJ:EH. DEFEC- ESPE- J...IM- T.IEMPO COSTO ... PaEES- TOS SOR P.IS:ZA POR 
' PJ..AHA TABLE-. COHS- MUES-
! C.11).A TAHT.S: Ta.A 

Cho\. Hnñ. •i. no no pobr• hr •. G\.t.o 
nt•r• todo 
Di.fu- •i. •i. •i. no pobr• hr •. cal. l.o 
e\.on 

l:i~L. •i. •i. •i. •i. bu•nca .-.. hr; bcajo 

krolcov no no no •i. bu•no -.a hr. bcajo 

5:;a.n. ai. •·i. •i. •i. bu•na. hr •. a.\."º 

Si.nL·•.;. ai. ••i. . 
'• i. si. bu•nca h:r •. .. aLt.:o r \.ZGr 

L•a.i.• ei. •.i. •i. •i. bu'•nca .... l~r • b.cajo. ... 



CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS. 

ce lodo lo dicho ant..eriorment.e. podemos decir que el mét..odo 

se implant..6 exi t..osament..e para películas de oro con eje de zona 

<001). El ángulo de desorient..ac:ión re.lat..1 va de los granos se pudo 

conLrolar dent..ro de un rango de ±2°, debido primordialment..e a las 

manipulaciones y desgasLe de los crist.ales de cloruro de sodio. 

Las fronLeras son l.argas e-cm.::> y cont..i'nuas, por lo que 

tenemos oport..unidad de caract..erizarlas obt.eniendo dif'erent.es 

muest..ras con las mismas condiciones inicial.es. 

ce la t.abla III, vemos que est.e mét.odo es el. más complet.o y 
versát.il de l.os report..ados para el. crecimient.o de bicrist..ales. El 

cost.o es muy bajo y además. es el más rápido y senci 11 o de t.odos. 

La única desvent.aja que podríamos det.ect.ar serla .la presencia de 

def'ect.os en .las pel.iculas, pero en. realidad · 1~ densidad de ést..os 

no es t.an grande como para impedir su uso, como podemos ver en las 

rot.ograf'1as present.adas. 

En cuan~o a las perspect.ivas para el mét.odo, se t.ienen varios 

proyect.os en ment.e, y en algunos de ellos se van a ut.ilizar no 

sol o 1 as pel 1 cul as delgadas, si no t.ambi én . 1 os bi cr i st.al es de 

cloruro de sodiC); A cont.lnuaclón, esbozamos su~r.f'icia:lment.e los 

principales: 

Para las películas delgadas· de oro, se prepara· un est..udio 

acerca de rugosidad de las f'ront.eras, t.rat.ando de cuant.if'icar est.a 

propiedad por medio de digit.alización de imágenes y su post.erior 

an~llsis.conprc,gramas .de comi:iut..ación. 
' . _," ' -, . ·.· -.. - .. ' . ' .. '· . . ' 

Haciendo . un . es t.udl o par al el O de sí mul ací ón po~ ··computador a, 

se pue~e esl.ablecer una comparaciÓndirect.a cc:>n el e.xperiinenl.o, ya 

que las caract.erlst.icas de orient.ación de la rront.era podrán 

cent.rolarse en ambos casos. .. 
Y t..ant.o para los bicrist.ales en peliculas delgadas como en 

halogenuros alcalinos, . se est.án realizando est.udios por medio de 

microscopia elect.rónica de ref'lexión CREM:>, para est.udiarlas a 

nivel de su superCicie. 
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La sis t.ema t..i zac.i ón y ext..ensi ón del méLodo t..ambién son 

objet.i vos a seguí r. puest.o que. hac.i endo cá.l culos más precisos y 

det..allados de las variables que ent.ran en juego durant.e el proceso 

lograremos .lo primero. y en principio, podemos pensar en .f'abricar 

front.eras con una gran variedad de mal.eriales y orient.aciones. 

En base a Lodo .lo ant.erior, podemos concluir: 

Se í mpl an t.ó un mét.odo novedoso par a crecer pel 1 cul as delgadas 

de oro bicrisl.alinas, list.as para observarse a.l MET. 
Se verif' icaron las condiciones pr ees t.ab.l eci das para .la 

orient.ación de las f'ront.eras. En nuest..ro caso: eje de zona <001> y 

ángulo de desor.ienLación arbi t.rar!o con un~ incert.idumbre, de ±aº. 
Est.e mét.odo result..a ser más complet.o, en cuan t. o a 

versat..ilidad y cent.rol sobre .las condic.iones ~e la .f"ront.era, que 

los mét..odos convencional.es de crecimient..o de bicrist.ales en 

general. 

Las grandes vent.ajas práct.icas del mét..odo son el bajo cost.o y 

.la rapidez y sencillez de t.odas sus et.apas de elaboración. 

Las grandes vent..ajas en mal.ería de iriV-est.igación s·on la 

amplia gam.á de mal.eriales que pueden. c;recer~e por est.e mét.odo. y 

el hecho de poder. en. principio, ext.ender est.a t..écnJ.ca a la 

preparación de .f"ront.eras de grano perpendiculares a cualquier 

s~perficie crist..alográrica suscept.ible de crecimient.o epit..axial. 

En est.e .t..rabajo, se est.udiaron los·. bicrist..ales obt..enidos en· 

l~s pel1~uias delg~das de oro por ~io del MET,· .pero exist..en 

ot..ras. t.écnicas C REM~ nlicroscopia + procesamienLo de imágenes~ 

el.e.:> que· pueden abrir campos .de.esl.udio no solo de las .pel!culas. 

sino t..antbíén de los bicrist.ales en halogenuros alcalinos. 

.~ tan.'4 en. ~ d,.,¿ cltt\.cla. 

~ au1l.fl4 tea"14./6g.i..c4. Ü{}'WA un.a. 

C6n-Vi4l Od".,/l.e. ~~<> fUlAaln..e#/14ó tú 

del c.otudú tú ~ ,.,.;,nteNu> tú 

-'ci.oka. C8fn6 en. <" ou ~Uú:úut 

~1¡. ~,11J.Céón. Y un m..e.,jlT.11, 

81 



APENDXCE 

PREPARACION DE PELICULAS DELGADAS MONOC.RISf.ALINAS 

Las pel .1 c ul .as delgadas cons t.i t. u yen una i mpor t..an t..e rama dent.r o 

de las t.écnicas de preparación de muest.ras para est.udios en MET. 

Las razones principal es de el l o. son qúe 1 as .mues t..r as obt.eni das 

est..án list.as para observarse sin necesidad de at.aque quimico o 

adelga:zamíent.o mecánico, procesos que involucran cambios en el 

espesor de las muest.ras e impurezas sobre ellas como result.ado de 

residuos de reacciones quinúcas o manipulación. 

Un sist.ema. convencional 

siguient.e equipo básiéo: 

de evaporación r equi ere del 

Una campana. que. puede ser met.álica o. de vidrio, que es la 

cubiert.a del área de vacío. 

Una o varias bombas de ext.racción. 

Conexiones eléct.ricas. aparat.os .de medición, et.e . 

. Para la preparación fje pel.!culas delgadas monocrist.alinas, es. 

necesario uri cont..rol ést.rict.o de la t..emperat;ura de.l sust.rat.o en e.l 

moment.o de la evapora..-:;ión, as.! como del grado de vacío. 

Los sust.rat..os ut.i.lizados por excelencia son los halogenuros 

alcalinos. y en especi~l. los de Cloruro de Sodio cortados en la 

dirección crist.alogr~.rica requerida para las muest.ras. · 

La elección dei ~t.erÍal de ·las c~~a~t.lllas. en las que se 

deposi t..a la sust.ancia por evaporar. dep;imde de ést.a 01 t.ima, pues 

se requiere que el punt.o de rusión sea superior al de evaporación 

de la sust.ancia, y además, que ést.a no ''moje"' la canast.illa, pues 

podría producirse una aleación. Para la plat.a y el oro en 

part..icular, se ut..ilizan canast.il.las de t.ungst.eno. 

En 1958, Pashley Cl .ZJ report.ó el mét..odo de crecimient..o de· 

películas delgadas de plat.a y de oro sobre cloruro de sodio puro, 

obt..eniendo como conclusión. que ést.e es un mét.odo . .fact.ible y 

adecuado para la preparación de monocrist..ales met..álicos. 



A part.ir de ent..onces, se han desarrollado y so.f'ist..icado 

enormement.e los equipos y mét.odos, aunque sin perderse la ldea 

básica C 3l. 

Las condiciones ópt..imas report.adas para crecer pel1culas 

delgadas de plat..a son aquellas en que se logra la mejor epit..a.xia 

con el sust.rat.o, y para la t.emperat.ura se encont.ró que el mejor 

rango est.á ent.re .los 250°C. y los 300°C. 

Para el caso de crecimient.o en oro t.ambién se report.an rangos 

ópt.imos, pero aqui se int.roduce una. variación, que consist..e en 

deposi t.ar lo sobre una evaporación previa de pl a t.a. Las razones 

argument..adas indican que. la plat.a const.it.uye una super.f'icie más 

suave y lisa que el cloruro de sodio puro, y que puede servir a su 

vez como sust.rat.o a deposiciones más delicadas o delgadas, como en 

est.e caso el oro. 

Una vez hechas las evaporaciones. se puede eliminar 

.f'ácilment..e el sust.rat.o, ya que el cloruro de sodio se disuelve en 

agua, de pre.f'erencia .dest..ilada para evit.ar cont..aminaciones, y la 

plat.a ·se el:imina con ácido nít.rico, que no at.aca al oro. 

En ~u~nt.o a las caract.erist.icas de las· películas .result.ant.es, 

se report.an gran cant.idad de· maclas y dislocaciones. Las primeras 

se at.ribuyen al sust.rat.o de Cloruro de Sodio y las segundas a los 

ajust.es necesarios en la int.er.t'ase, sust.rat.o-mat.erial con el rln 

de pr.eservar la orient.ación dada_ p0r el primero. 
- ~ . 
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