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Es un hecho bien conocido que si un cristal es calenta-
do a temperaturas cercanas al punto de fusidn, aparecen sobre
la superficie figuras de evaporacidn. Estas figuras se produ-
cen en sitios preferenciales de la superficie. Algunos auto -
res han logrado establecer una relacidn entre los defectos de
la red y dichos sitios, Del mismo modo cuando un cristal se
introduce en ciertas soluciones, aparecen sobre su superficie
figuras de disolucidn caracter{sticas del cristal y de la so-
lucidn usada. Este proceso, llamado atague quimico, ha sido
particularmente valioso para el estudio del estado de imper -

feccidn del cristal.

La formacidn de las figuras de ataque, es explicado prin-

cipalmente por las ideas de Frank, Burton y Cabrara’

. Esta teo-
r{a se ha discutido ampliamente en el plano tedrico, pero han
sido pocos los experimentos que permitan examinarla. Es nece-
sario estudiar directamente los procesos de evaporacidn y di-
solucidn quimica, a nivel de escalones cuya altura sea de unas
cuantas distancias interatdmicas a fin de determinar, por ejem—
plo, la dependencia de la velocidad de avance de los escalones

con los diversos parametros existentes en la superficie del

cristal.

Estos escalones no son visibles al micrescopio electrdni-



co en condiciones normales. Sin embargo, en los Ultimos afios
ha sido posible observarlos utilizando el método de decora -
cidn superficial con metales ( Au, Cu, Pt, Pb )., Este método,
nos permite observar incluso escalones de altura monoatdmica
y de ah{ su importancia para el estudio de los procesos de di-

solucidn quimica y evaporacién.lo

Por lo anterior, el método de decoracidn superficial con

metales ha permitido investigar los fendmenos ocurridos a ni-

vel molecular durante la evaporacidn en vac{o. Betghell
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y Ke-
ller determinaron la variacidn de la velocidad de avance
de los escalones, con lasconcentraciones moleculares superfi-
clales existentes en la vecindad del punto de emergencia de

las dislocaciones. As{ como la influencia de las impurezas en

el proceso de evaporacidn en vacfo.

El propdsito del presente trabajo es analizar los proce-
sos de disolucidn qufmica Y evaporacidn en atmésfera de aire,
con el fin de obtener informacidn acerca de las caracter{sti-
cas y de la dindmica de los escalones emitidos por las fuentes
en dichos fendmenos. Esta investigacidn se realizd a nivel de
escalones microscépicos, empleando el método de decoracidn su-

perficial con metales. Los cristales estudiados fueron de NaCl,

Este estudio pretende aportar datos experimentales, que



sirvan como elementos de juicio para las teor{as sobre la di-
solucién y evaporacidn en aire. Hasta el presente estos fend-
menos, sélo se habfan observado a nivel macroscdpico, esto es,
a nivel de figuras de corrosidén visibles al microscopio Sp-
tico. En el presente trabajo, se observan por primera vez al

nivel de escalones de unas cuantas capas interatdmicas.

En el primer capf{tulo se analiza la energfa de las dislo-
caciones bajo aproximacidn eldstica, para mostrar que éstas
son sitios preferenciales de la evaporacidn. Posteriormente se
discuten los métodos de observacidn de las dislocaciones para
describir el método de decoracidn superficial. Finalmente se

2

discuten los trabajos de Betghe 11 Yy Keller - para la evapo-

racidn en vacfo a fin de conectarlos con nuestro trabajo.

En el segundo capftulo, se discute el método experimental
empleado y los pasos sequidos hasta obtener decoraciones en es-

calones microscdpicos.

En el tercer cap{tulo, se discuten los resultados obteni-
dos al decorar cristales atacados quimica y térmicamente en at-

mésfera de aire.



CAPITULO I

I.- CAMPOS DE ESFUERZOS Y ENERGIA ELASTICA DE LAS

DISLOCACIONES,

l.- LA TEORIA ELASTICA DE LAS DISLOCACIONES

La deformacidn provocada en una red cristalina al produ-
cirse una disloc&cién, trae como consecuencia la formacidn de

un campo eldstico de esfuerzos alrededor de la dislocacidn.

Si tratamos de calcular este campo de esfuerzos consideran-
do la estructura real de la red, nos encontramos con un proble-
ma tedrico muy dificil de resolver., Podemos sin embargo simpli-
ficar notablemente el cdlculo si consideramos al cristal como

un elastico e isotrdpico.

Aunque la validez de esta aproximacién es muy discutible,
nos oroporciona una buena aproximacidn del campo eldstico de
esfuerzos.

Una vez determinado el campo, podemos conocer la energfa

v las fuerzas en las dislocaciones. Se resolvera pues el pro-

blema bajo esta aproximacidn.



El esfuerzo cortante j: en un punto de sdlido, (1) pue-
de ser considerado en términos de dos componentes; una en la
direccidn cortante y otra en la normal a esta direccidn, Po-
demos también considerar a las componentes definidas con res-
pecto a un cubo cualquiera, colocado en el sistema de coorde-

nadas rectangulares como se muestra en la figura 1,

¥
)J»"y

Figura 1. Definicidn de las componentes del vector de es-

fuerzo (T )

Con respecto al cubo de la figura 1 las componentes de K
se definen como sigue: en la componente 3:'.\' la 1 nos indica
el plano en que el esfuerzo actda y la J nos da la direccidn
de éste, Para las componentes normales a las caras, usaremos la

letra 6; ; donde 1 nos da la direccidn de la componente. Con és-

to ge tienen definidaa nueve componentes:

6x, € -
® R G!, fx] ) I}X ) J;zjfgx,izj’sz_



Por conslideraciones acerca de los momentos de las fuer-
zas alrededor de un eje en la direccidn Z que atraviese el
centro del cubo, se puede demostrar que la condicidn de equi-
librio en cualquier punto del sdlido es:

- —

Jij'—' TYX J—ZX - -rxz J-rz'.' JZY

3i por conveniencia utilizamos coordenadas cil{ndricas

las componentes sont

Ge , 6« 6z j}s ; o

’ J;Z ) er ) I;O; m’é

L

2,~ CAMPOS DE ESFUERZOS DE UNA DISLOCACION

lLa distorsidn eldstica alrededor de una dislocacidn, pue-
de ser representada en términos de la deformacidn de un anillo

(1)
cili{ndrico de material isdtropico.

En el caso de una dislocacidn de tornillo, figura 2 a), la
distorsidn eldstica la podemos representar por la de un cilin-

dro al cual se le ha desplazado rfgidamente una parte de su su-

perficie figqura 2 b).

21 cilindro distrosionado de la figura 2 b), nos ge-



nera un campo de esfuerzos matemdticamente igual al de la dis-

locacidén de tornillo.

(a) {b)

Figura 2.- a) dislocacidn de tornillo

b) analogo de la dislocacidn de tornillo.

La superficie L M N D de la figura 2 b) fué desplazada
r{gidamente, con respecto a su posicidn original, una distan-
cia B 1a cual nos define el vector de Burgers de la disloca -
cidn. Al realizar ésto una deformacidn cortante EQZ se produ-

5 (1)
ce a lo largo del cilindro y esta dada por H

b
fez.:—ﬂ——r:——

(r = radio del cilindro)
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£1 correspondiente esfuerzo serd;

o

5,2 = JEG = 6-693 = ‘f%%F s .

donde G es el mddulo cortante.

Dado que no hay desplazamientos en los ejes X, Y. El es-

fuerzo es cero en esas direcciones.

br = 6o = G, :T@r '—frz=9

En este caso el campo de esfuerzos tiene simetrfa radial

alrededor de la dislocacidn dado que es independiente de

(1)
En coordenadas rectangulares el esfuerzo estd dado por:

B _ Eb Y
ez = Jex == 3oy

_ cL X
Iyzzfzj'm) o B

6_,.: 6-:]': 6_2:-}17:."(&:0



El campo de esfuerzos de una dislocacidn de borde es mas
complicado que en el caso anterior. 5in embargo puede represen-
tarse en términos de un cilindro recto. Un campo eldstico mate-
midticamente similar se genera desplazando un plano del cilindro
una distancia b en la direccidn X. de tal modo que la deforma --

cidn es el eje Z sera cero.

<»

Figura 3.- dislocacidn de borde y su andlogo.

1)

Aplicando la Teorfa eléatica( y considerando coordena -

das cilf{ndricas obtenemos para las componentes;

0 dene
6¢ = 6o =-—+
J}'s : Joc = ‘2“%325? R

6—2‘: r(‘.\'ng\
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0z 22 -
donde s ST es la razon de Poisson.
zina-r) ¥ ¥
El cual es una constante eldstica que se define como el
cociente entre las deformaciones trasversal y axial., Su va-

lor es aproximadamente 0.3 (4)

Dado que la linea de la dislocacidn es paralela al eje Z

s2 tiene:

Jzv= S22 = Jo; = J,0 =0

(3)

Transformando a coordenadas rectangulares las ecuaciones

obtenemos;
6x = - f:::fi‘;
J;II = j}r; = B —1f§§{}§;%;

Jox = Ixz = T2y = Jyz2 =0

6-2 = Y (s t €y )
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De las ecuaciones 3 y 4 es claro que el campo de es-
fuerzos es proporcional a ), donde r es la distancia del cen-
tro del cilindro al punto :n el cual queremos determinar el va-
lor del esfuerzo. En virtud de esta dependencia en el centro del
cilindro r = o, el esfuerzo ser{a infinito, lo cual claramente
no es posible, lo anterior nos suglere la existencia de un cier-
to radio (o , tal que para (¥4 o 1a solucién eldstica no es
valida, Este radio no define una regidn dentro del cilindro

que llamaremos “regidn interior", algunoe autores estiman que

22)
el orden de r, es de 5-10 A

3.- ENERGIA ELASTICA DE LA DISLOCACION

El campo de esfuerzos alrededor de mna dislocacidn, impli-
ca la existencia de una energfa eldstica, Las dislocaciones no
son termodinamicamente estables, ya que su presencia siempre

aumenta la energfa libre del cristal.

La energfa elastica e= igual al trabajo realizado al for-
mar la dislocacidn y puede dividirse en dos contribuciones.
Una de la regidn eldstica y la otra de la regidn interior.

E e1dstica = Eregidn + E regidn = Ere + Ede,
Total interior elastica



-

La energia de la regidn eldstica Ede puede ser calculada
de las componentes del esfuerzo, considerando el trabajo he -

cho al desplazar las caras del cristal una distancia b,

Para el caso de una dislocacidn de borde se tiene;

Ede = -;'L: Jeo bdr

T _ &Ehbecoi® |
Pero de 3 To ~ m v » substituyendo e inte-

grando se obtiene:

’ T
£de = Gh ¢ in( %
¢ 1 =&) ( ""}

Y tomando @= O obtenemos

-, = 668 ;ﬂ(%),-- 5

El valor de r, debe ser tedricamente infinito, para que
se cumplan los requisitos matematicos, pero para valores fini-
tos y suficientemente grandes de r, el campo de esfuerzos de
la dislocacidn se anula por el efecto de los campos de las dis-
locaciones vecinas. Basta tomar un valor de r, del orden de un

)

em. Ha gido demostrado por Cotrell (2 que si el 1{mite inferior
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es tomado como la magnitud del vector de burgers,, entonces el
término para la energfa de la regidnm interior es pequefio com-
parado con la Ede y por lo tanto lo podemos despreciar., Esto

es E pa—e
total de ..

Para el caso de una dislocacidn de tornillo el razonamien-

to es similar:

\f
E total = £dg 1’%_{‘_ Joo Ldr
L]

Pero I,;: MTs de donde integrandoj; 55‘- .
Erof‘[ . Ed(.' = i IV] (‘?;)

De las ecuaciones 5 y 6 nos resulta

E (borde) = —— E (Tornillo)

(Rt ¢

Tomando § = 0.3 se tiene

Eborde = 1.4 Etornillo -———w——=-= 7

Es decir, al realizar el ataque necesitamos menor energfia
para sacar un idn en la vecindad de una dislocacidn de borde

que en una de tornillo.
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Existen tambien dislocaciones que tienen un caracter in-
termedio entre una de borde y una de tornillo, para calcular
su energf{a debemos considerarlas como una superposicidn de dis-
locaciones. El vector de burgers de la dislocacidn b, lo toma-
mos como la suma de un vector b, para la dislocacidn de borde

y otro b_ para la dislocacidén de tornillo.

2

Si los vectores b y b son perpendiculares no hay ener-
gfa de interaccidn entre la dislocacidn de borde y la de tor-
nillo. Por lo tanto la energfa eldstica es la suma de las e -

nergfas de cada tipo de dislocacidn, de donde sumando se tiene;

- 1
Ede ~ _€5 L ~
¢ qn=-t) I ( "o) [ — eos’s 4. ¥
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I1 OBSERVACION DE LAS DISLOCACIONES

Existen diversas tecnicas para la observacidn de las dis-

locaciones, entre las cuales tenemosj

1) difraccidn de rayos %

2) transmisidn de electrones

3) métodos de decoracidn en el interior Yy en la superficie del
cristal

4) métodos de disolucidn o evaporacion superficial.

En el primer método se hacen incidir rayos X sobre el cris-
tal provocando una reflexidn de Bragg, midiendo la dispersidn an-
gqular alrededor del dngulo de Bragg podemos determinar la densi -
dad de dislocaciones. Esté método ha sido descrito con bastante

3
amplitud por Correa ( ),

El sequndc método es conveniente paraastudiar dislocaciones
en capas muy delgadas del orden 10 - 10,000 A, Para esto se uti-
liza el microscopio electrdnico. Las dislocaciones aparecen en

(4)

la, pantalla como pequefios hilos obscuros .

El tercer método se utiliza en cristales transparentes a

la luz 8 a la radiacidn infraroja. Normalmente las dislocacio-
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nes en los cristales no son visibles, sin embargo es posible
decorarlas induciendo una pracipitacﬁin de algdin material, oro
por ejemplo, a lo largo de la linea de la dislocacidn., Estas
son reveladas por dispersidn de la luz en los precipitados de

material y pueden ser observados utilizando un microscopio ép-

tico.

l.- METODO DE DISOLUCION Y EVAPORACION SUPERFICIAL

La disolucidn qufmica y la evaporacidn, son utilizados pa-
ra revelar los puntos de emergencia de las dislocaciones sobre
la superficie. Si un cristal es sujeto a un tipo de accidn tal
que se remueban los iones de la superficie, dado que la energf{a
necesaria para remover un 18n es menor alrededor de una disloca-
cidn, el nmimero de iones que saldrdn seri mayor en las disloca-
ciones que en el resto del cristal. Esta diferencia estd también
condicionada por otros factores, como por ejemplo la concentra -
cidn de dtomos de impurezas en la dislocacidn, lo cual cambia

la composicidn quimica del material en la vecindad de éstas.

La mayor disolucidn del cristal en la vecindad de las dis-
locaciones da origen a la formacidn de figuras caracter{sticas
en esos sitios, lo cual nos permite observar las dislocaciones.
Los métodos mas usados para remover lones son el ataque quimi -

co y el ataque térmico.
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2.~ ATAQUE QUIMICO Y ATAQUE TERMICO.

El ataque quimico consiste en introducir cristales recien
clivados en un reactivo especffico, durante un tiempo determi-
nado. Esto nos produce figuras observables al microscopio dp-
tico. La forma de las figuras depende fuertemente de muchos fac-
tores como son: el reactivo utilizado, el tipo de cristal, la

forma de ataque . . . . . etc.

En general este método no nos permfte disti ngir entre los
diversos tipos de dislicaciones, solo en el caso de LiF Gilman
encuentra trestipos de figuras, las cuales asocia con los tres

5
tipos de dialocaciones( ).

El ataque térmico consiste en remover iones de la superfi-
cie del cristal elevando suficientemente su temperatura, La for-
ma de las figuras a que da origen depende apreciablemente de la

temperatura y la presidn a que se lleva a cabo el ataque.

(6)
Torres encontrd que al realizar el ataque en cristales

de NaCl, en atmosfera de aire, se producen tres tipos de figqu-

ras.

l.= Cuadros alslados
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2.- Cuadros conééntricos

3.- Circulos concéntricos.

Cada figura es tfpica de un cierto intervalo de tempera-
turas, las primeras aparecen entre 620°C y 630°C. las segundas
entre 630°C, - 680°C, y las terceras de 680°C, al punto de fu-
sidn.

(7)
Por otro lado Alvarez realizo el ataque termico de cris-

tales de NaCl en vacfo v encontrd 3 tipos de figuras

1,- Pirdmides con diagonales simétricas
2.~ Pirdmides con una diagonal asimétrica

3.- Pirdmides con las dos diagonales asimétricas:

Estas figuras las asocid con los tres tipos de dislocacio-

nes; de borde, de tornillo e intermedia.
_(8)

Recientemente Torres, Alvarez y Reyes Lujan ., demostra-
rén que las figuras obtenidas atacando térmicamente em aire no
sé alteran cuando se cambia la cmpo>ssicidn Quimica de la atmds-
fera. Al realizar ataques con argdn, nitrdgeno y ox{geno a pre-
gidn de una atmdsfera, las figuras no cambiardn. Sin embargo e-

xiste una dependencia con la presidn del medio., O sea que dste
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influye en la forma de las figuras, por las colisiones que se
producen entre sus moléculas y los iones que sales del cristal,
lo cual provoca un regreso de iones a la superficie dando opor-

tunidad a que éstos se atrapen en los escalones.

3.~ DECORACION SUPZRFICIAL CON ORO

Este método nos puede proporcionar una gran cantidad de
informacidn bdsica acerca de las dislocaciones. Consiste en de-
positar oro por evaporacién sobre la superficie de un cristal
caliente, para formar nicleos bidimensionales monocristalinos

de oro sobre ella.

En realidad el método consiste en crecer una capa monocris-
talina, muy delgada, de oro sobre una base monocristalina, NaCl

por e jemplo.

Al iniciar sobre la superficie, los dtomos de oro depdsi-
tados pierden parte de su energfa, sin embarge dado que la su-
perficie esta a una clerta temperatura, conservan suficiente e-

nergfa para ser transportados por difusidn atravéz de ésta.

Los Atomos de orc difundidos llevan una energf{a mayor que



S P

la de Ta red normal y no son atrapados. Pero en la superficie
del cristal existen escalones que contiene un gran nimero de
rincones, los cuales tienen una energfa de amarre mayor. Cuan-
do los dtomos de oro llegan a estos rincones, son atrapados
formdndose un nicleo de crecimiento de un monocristal de oro.
Frenkel, Burton y Cabreratls} demostraron que estos rincones
pueden ser considerados como un sumiderc de atomos deposita-
dos que se difundfan por la superficie. Las nucleaciones de oro
que se llevan a cabo en los rincones del escaldén lo"decoran" per-
mitiendo observarlo.

Si observamos la decoracidn con oro sobre de un escaldn e-

xistente en la superficie, desde unplano normal a ésta veremos

una linea de nicleos de oro. Figura 4

Ocbovooooooe ?

Figqura 4

(10)
Basset demostrd en 1958 que cuando se decora una super-

ficie de NaCl, la nucleacidn es preferencial en los escalones
ya existentes en la superficle y que éstos se decoran a un cuan-
do sedn de orden monoatdmico, En particular encontraba nuclea -
ciones en escalones cuya altura era una a dos veces la distam-
cia inter-itomica., Esto nos muestra por que el método de decora-

cidn nos permite obtener una gran informacidn sobre los procesos
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moleculares ocurrido en los defectos.

Si atacamos un cristal Quimica o termicamente, en tal for-
ma que solo se remuevan unas cuantas capas atdmicas de la super-
ficie, Se crean en esta escalones, en los cuales se realiza la
nucleacidn del oro al depositarlo sobre el cristal, Como el a-
taque es preferente en los defectos, esto nos permitrd obser -
varlos en su forma inicial y determinar la distribucidn de esca-

lones emitidos por el defecto.
El método de decoracidn superficial combinado con los ata-

ques quimico y térmico , es uno de los mds completos para la

observacidn de los defectos que intersectan la superficie.

IIT.- RESUVMEN DE TRABATOS ANTERIORES SOBRE DECORACION

SUPERFICIAL

El método de decoracidn superficial co? m?tales, ha ?ig? po-
11
co explotado por los investigadores. Z2etghe y Keller son

los * que han aportado los trabajos mds importantes al respecto.
(11)
2etghe atacaba cristales de NaCl en la superfiicie (100) a un

vac{o de 10_-5 Torrs a 450°C. durante 30 minutos. Al termino de
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éstos depositaba oro sobre la superficie. Obtuvo como resultado
las estructuras laminares de la fotograffa I las cuales consi -
dera como oro depositado en los escalones emitidos por las dis-
locaciones, Para dislocaciones de tornillo las estructuras cores-
pondientes son espirales redondas y espirales cuadradas. La al -
tura de los escalones que forman estas espirales son 2.8 R y 5.6 X
respectivamente, esto es una y dos veces la distancia interpla -
nar del NaCl. Obtiene también estrcturas en forma de anillos con-
céntricos que asocia con dislocaciones de borde.

(11)

Betghe acepta la teorf{a de evaporacidn por emisidn de es-
calones de Frank, Burto;7J y Cabrera. Basado en que las espirales
redondas y las cuadradas tiene diferente altura de escaldn, con -
cluye que la formacidn de espirales redondas se debe a que la ve-

locidad de evaporacidn es isotrdpica.

Para la formacidn de espirales cuadradas concluye que las mo-
leculas en los escalones del plano (110) estan mas debilmente ama-
rradas.

(12) . (11)
Keller siguiendo la misma técnica de Betghe obtiene

figuras laminares del mismo tipo. Encuentra algunas nucleaciones



FOTO I.- Estructuras laminares obtenidas por Betghe al decorar un
orist atacado térmicamente en vaofo a 400 ¢ durante 30
min., ( % ) 15 000 , Tomeda de Proceedings of Intermational
Conference on Crystal Growth, Boston, U.S.A.
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en dislocaciones que tienen la misma altura de escaldn, pero
su ancho de escaldn es diferente. Esto lo explica considerando
que los potenciales qufmicos de las meoleculas en la vecindad de
la dislocacidn son diferentes. Esta diferencia se debe a que las
dislocaciones emergen a la superficie a diferentes angulos y la
energf{a depende de este angulo.

(12)

A medida que Keller realiza el ataque a mas altas tem-
peraturas y durante mas tiempo, encuentra que las espirales cua-
dradas presentan un redondeamiento en las esquinas,lo cual lo in-
terpreta como la aparicidn de escalones del plano (110). El efec-
to de redondeamiento en las esquinas se incrementa con la tempe-

ratura.

La forma de las figuras observadas es determinada por el co-
ciente de las velocidades de avance de los escalones en las dife-
rentes direcciones. Para las espirales cuadradas KelleruzJ en -
cuentra que el redondeamiento en las esquinas no es constante ie;
el cociente %%% no es fijo, especialmente a 400° el redondeamien-

to aumenta con la distancia al centro de la figura.

Para espirales cuadradas con mayor tiempo de evapordcién
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Kellertlz} mustra que la velocidad de los escalones disminuye
en regiones lejanas al centro. De acuerdo con Kellar(lz) la ve-
locidad de los escalones no es una propiedad intr{nsica de éstos,
o sea no queda determinada solamente por la energfa de las molé-
culas remowidas. Es necesario tomar en cuenta las condiciones lo-
cales, es decir los procesos moleculares, pues los escalones son
retardados por las concentracicnes moleculares de la vecindad.
Concluye Kellertlzl que la velocidad de un escaldn viene dada por
una relacidn entre el nimero de moleculas removidas del escaldn
y el nimero de moleculas que se atrapan en &l:
(13)

En otro, trabajo Betghe , partiendo de las estructuras la-
minares de ataque térmico en vacfo, analiza los procesbs molecu -
lares ocurridos durnante la evaporacidn. De la forma de las es -

tructuras y de la altura de los escalones, los procesos molecula-

res aparecen directamente.

Para la evaporacidn del cristal considera dos casos
1) que la evaporacidn se realize en los escalones siempre presen-
tes en la superficie.

2) que la evaporacidn se realize por la formacidn de cimulos en

la superficie. La evaporacidn en los bordes de los escalones
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es descrita por los siguientes pasos: las moléculas son remo-
vidas de las paredes del escaldn (paso 1), las moleculas re -
movidas que se difunden en la superficie pueden volver a depo-
sitarse en los escalones (paso 2), o bien pueden salir de la

superficie v condensarse en las paredes frias del sistema (pa-

iy

go 3). Ahora bien en la vecindad de los escalones de la super-
ficie, existe una concentracidn de moléculas difundidas que de-
crece con la distancia al escaldn. El ancho de esta regidn de-
pende del camino libre medio para el proceso de difusidn,

(13)

Betghe define un "Lochkeire® (cimulo), que llama en for -
ma abreviada L-K, como un hoyo en forma de disco plano existen-
te en la superficie. Los cuales se forman por cimulos de vacan-
cia suficientemente g?andes. Para que se produzca crecimiento de
nicleos de oro en ellos.

(13) 2
Betghe demuestra que la evaporacion se inicia por la ex
sansidn de los L-K o por el avance de frentes de clivaje. A me-
dida que se aumenta la temperatura, se empiezan a remover iones
de las dislocaciones y los escalones emitidos por éstas son los
que determinan el proceso a partir de una clerta temperatura. En

el caso de evaporacidn en vac{o a temperaturas de 300°C, se em -
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piezan a formar los L-Kycomienzan a expandirse pero a 400°C,

ya no se forman nuevos L-K y las dislocaciones comienzan a e-
mitir escalones los cuales alcanzan a los escalones de agquellos.
Estos escalones dominan el proceso hasta formar las estrcuturas

laminares.
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CAPITULOII

RESULTADOS EXPERIMENTALES DE INTERPRETACION

El presente trabajo tenfa como objetivo, desarrollar el me-
todo de decoracidn superficial con metales para ralizar estudios
de cristales atacades quimica y termicamente en atmosfera de aire.
Se buscd obtener la mayor informacidn posible acerca de estos fe-
nomenos., As{ como comparar las estructuras laminares obtenidas al
decorar cristales atacado en esas dos formas, con las obtenidas
por Betghecll) Y Keller(12) al realizar el atagque termico en va-

cfo.

El metal que se escogid para la decoracidn fué el oro, pues.
su distancia interatdmica es cas{ iqual a la de los cristales de

NacCl.

l.- TECNICA EXPERIMENTAL

Cristales de NaCl recién clivados se atacaban termicamente
en aire a una atmdsfera de presidn por medio de un horno tubular.
El ataque se ralizaba a diferentes tiempes y temperaturas una vez
atacados los cristales eran introducidos en una campana de vac{o

y se calentaban a temperaturas del orden de 400°C, - 450#C, por
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-5
medio de una platina calefactora, en un vac{o de 10 torrs.

Una vez establecida la temperatura en la superficie del cris-
tal, se depositaba oro por medio de un filamento inclufdo en

el sistema de vacio.

Por otro lado se atacaron cristales de NaCl con el reac-
(5)
tivo de Mordn durante tiempos de 1 a 4 sequndos. Posteriormen-
te se les depositaba oro en las mismas condiciones de vacfo y tem-

peratura.

Las condiciones experimentales enlascuales se realizaba la
nucleacidn de los escalones, nrdn desconocidas y el primer paso
fué determinarlas. Para esto se procedid primeramente a crecer
pelfculas delgedas monocristalinas de oro sobre una base de NacCl,
con el fin de detrminar el intervalo de temperaturzs a la cual se

realizan las nucleaciones, el cual resulto ser de 350°C - 450°C,

Una vez determinada la temperatura, el siculente paso, fué
disminuir paulatinamente la cantida:i de oro que se depositaba so-
bre la superficie del cristal, hasta el punto de obtener un arre-
glodiscreto de nicleos de crecimineto de monocristales de oro. Es-

to nos permitié determinar la cantidad de oro necesario,
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1 sicuiente paso fué afinar los cimulos de oro que se de-
positaban, esto se logrd alejando el filamento de las muestras
hasta un cierta distancia dptima, en la cual solo llegaban a las
muestras cimulos pequefios de oro, Se probd con varias distancias
hasta que se loord preducir nucleaciones en escalones no visibles
sin decoracidn. Con esto quedaron completamente determinadas las
condiciones de la nucleacidn. La superficie de los cristales de-
corados se replicaba depositando una capa de carbdn muy puro so-
bre ellas, la cual se desprendfa y se colocaba sobre un portarues-

tras de microscopio electrdnico para ser observadas.
En resumen los pasos experimentales fueron los siguientes.,

1°. Obtencidn de pel{culas delgadas monocristalinas de oro

2°, Obtencidn de una distribucidn de micleos de crecimiento de
monocristales de oro.

3°, Obtencidn de nucleacione en superficies no atacadas.

4°, Obtencidn de nucleaciones en cristales atacados quimica-

mente,

50, Obtencidn de nucleaciones en cristales atacados termi-

camente en aire.
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2.~ CRECIMIENTOS DE PELICULAS MONOCRISTALINAS DE ORO

Al evaporar una cantidad suficientemente grande de oro, so-
bre )a superficie de un cristal de NaCl calentado a temperaturas
del orden de 350°C. - 450°C, se tiene que el oro empieza a for-
mar nicleos de crecimiento de monocristales. Si el oro sigue
llegando a la superficle se formara una capa delgada monocrista-

lina .

En nuestro caso la evaporacidn se realizad en la cara (100)
de cristales de NaCl, se encontrd que la temperatura Sbtima pa-
ra el crecimiento erdn 400°C en la superficie del cristal. En la
figura de la fotograffa 2 se muestran 2 espectros tipicos de una
estructura monocristalina . Dichos espectros fueron obtenidos por

transmisidn deelectrones enel microscopio electrdnico.

El espectro 2 a) se obtuvo a 400°C. con 5 minutos de reco -

cido. Z1 oro se depositd durante 10 minutos.

El espectro 2 b) se obtuvo a 400°C, con un tiempo de reco-

cido de 5 minutos. El oro se depositd durante 1 minuto . Este



YOTO0 2 (a).- Espectro de difraccién de una pelicula delgada monoorista-
lina de oro, El material se deposité durante 13 min. sobre
la ocara(100) de origtales de NaCl calentados s 400 o. Espe
sor aproximado 100 4 .

7010 2 (b).= Espectzp obtenido al depositar oro durante wm minuto sobre
la cara (100) de oristales de NaCl a 400 °. Espesor a—
proximado de 20 i,
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espectro presenta puntos argueados, lo cual significa que el
crecimiento se llevo a cabo en varias direcciénes, de las cua-
les solo una fué privilegiada, debido a que la capa no crecid

comnletamente. Su espesor aproximado es de 20 A.

El espectro 2 a) muestra puntos definidos, es decir en es-
te caso hubd varias direcciones privilegliadas para el crecimien-
to. Esta capa crecid completamente. Su espesor es aproximadamente

a
de 100 A.

3,- OBTENCION DE NUCLEOS DE CRECIMIZNTO,.

El siquiente paso, como ya anotamos antes, consistid en ob-
tener una distribucidn de nucleos de crecimiento de monocrista -
les de oro., Estd se logro disminuyendo la cantidad de metal de-
positado. La temperatura de la superficie del cristal fué de 400°C,
la cual era la Sptima pam el crecimiento de capas delgadas. La
distribucidn obtenida puede observarse en la foto 3 a), su espec-
tro de difr:zcecidn fotograffa 3.-b nos muestra la estructura mono-

cristalina de la distribucidn.

Se puede observar que la regidn del cristal en la gue se



7010 3 (a).~ Distribucién de ndoleos de crecimiento, Obtenidos a 400 o
de temperatura (X ) 15 000,

FOT0 3 (b).- Espeotro de difraccién de los ndoleos de crecimiento de
la foto 3 (a).
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realizd la nucleacidn no presenta singularidades apreciables,

por ésto no se formaron figuras sino solo una distribucién es-
tad{stica de nicleos de oro. Existen dos clases de nmicleos se-
gfin su tamafio v corresponden a diferentes grados de crecimien-

to.

Para explicar la formacidn de estos micleos podemos uti-
lizar la teorfa del crecimiento de cristales por medios térmi-

cos8s.

Para que el monocristal comienze a crecer, se requiere la
existencia de nicleos bidimensionales que nos proporcionen es -
calonaes donde se agreguen las moléculas. Los micleos se forman
en los defecros existentes en la superficie de la base utiliza-
da (MaCl). Z1 ndcleo comineza a crecer lateralmente por el avan-

ce de sus escalones hasta formar una capa.

si la forma de los micleos es un disco nlano entonces la

enerqfa libre A requerida oara formar el nicleo sera

A: -TY¥'6 +zmMEx - - 10
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donde G es la energfa libre por unidad de drea cuando una mo-
lécula absorbida y se adhiere al nicleo y € es la energfa li-
bre por unidad de longitud requerida para formar la arista del

nicleo.

La energfa A crece con r hasta llegar a un maximo para

r = r, si aplicamos la condicién f-_f_ﬂ. -0 obtenemos (G =

£
d¥ &
Pero por definicidn la energfa libre liberada cuando N
moléculas son absorbidas es; Az U-T3$ y la entropia
S=Kln w donde es la constante de boltzmén y Wesel

nimero de maneras distintas en que se pueden acomodar las n

moléculas en N sitios disponibles, Entonces por definicidn:

2
"= nt (wv-nll

de donde
, !
Az Aw' - kT In —gom|



e =

donde W'es la energfa necesaria para transportar una molécula

hasta el ndeleo.

Si consideramos un incremento én el mimero de moléeculas
de n-= Vl*l se tiene que el incremento en la energfa libre

4
serat

w! s H

Por otro lado el cambio en la energfa libre cuando una mo-

(15) .
lécula se a~rega al nicleo es AA:- 6at donde 4 "es
el irea de la molécula. Pero esta expresidn debe ser igual a la

ecuacidn 11 de donde:

T 1 i n o
6a" = W — KT M(W\ : ¥:

Si suponemos que el sistema se encuentra en equilibrio en-
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tonces AA=0 y W =Yoo por tanto de 11

| re o
W"“’T' 'n(‘u_"o];o

Restando las ecuaciones 12 y 13 y tomando Node N ¢ye-

ne.
T i
6 = T {Vl %
Si la razén de sobre saturacidén ol= ?'E es igqual a
-]
obtenemos
66 = IxT In ;,”;
Y la energfa libre maxima para la nucleacidn serd:
me'q? 2
Amgy = £ % y G- £5
KT Ind

KT nd

n

—

Mo



FOTO 4.~ Nuoledoiones en escalones existentes sobre superfiocie de
oristales de NaCl, Temperatura del cristal e. (X)15 000,

-
FOTO 5 (a).~ Frente de olivaje sobre el cual se realizaron nucleaciones
de oro, Temperatura del subetrato 400 o, (X ) 15 000,



S1 suponemos ademas que la energfa de amarre de una molé-
cula depende sdlamente de la interaccidn con primeros vecinos

entonces ﬁ;’ 2q € por tantoj

- 2
A'““K = __:tlf__—-— R I 3
Y7 Ind
e = j__f_.-a P
ZRT In A

Los cimulos de Atomos se conveirten en nicleos de creci -
miento cuando alcanzan el radio erftico Ye , el cual depende

de la razdn de sobre saturacidn.

4,- NUCLEACION EN DEFECTOS EXISTENTES EN AL SUPERFICIE

SIN ATAQUE,

El sicguiente paso fie disminuir ain mds la cantidad de oro
depositada y afinar los cimulos de oro que llegaban a la super-

ficie no atacada .

Como resultado se obtuvieron las nucleaciones que se mues-
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tran en la fotograffa 4. Es claro éstasnos revelan la existen-
cia de escalones en la superficie. La forma escalonada de la
superficie puede serexplicada por 1la teorfa del crecimiento por
capas, seqin ésta los escalones pueden ser de tres tiposilos
que empiezan y terminan en la frontera de la superficie, los
que forman una mallla cerrada sobre la superficie y los forma-
dos por dislicaciones.
(15)

Frenkel, Burton y Cabrera demostraron que en los es-
calones existe un gran nimero de rincones, los cuales hacen que
el escaldn se puede considerar como un sumidero de moléculas ab-

sorbidas que se difundfan sobre la superficie.

Los frentes de clivaje también actlan como sitios preferen-
tes para la nucleacidn. En la fotograffa 5 a) se puede apreciar
nucleaciones en un frente de clivaje . Existen dos nucleaciones;
una en los bordes del frente y que sigue la forma de éste y otra
encima del frente, la fotograffa 5 b) nos muestra un frente de
clivaje que es revelado por decoracidn. Dado el poder de resolu-
cidn del microscopio electrdnico utilizado en este trabajo (403),
inferimos que la altura del frente, es menor de 100 capas intera-

tomicas.



FOTO 5 (b).= Frente de olivaje ocuya altura es menor de 100 capas inter-
atémicas, Revelado por decoracién. (X ) 25 000,

FOTO 6.=- Aspecto de las estructuras laminares obtenidas por decoracidn
de una superficie atacada quimicamente durante 3 seg. con el
reactivo de Mordn, Temperaturz de la basa 400 e , (¥ ) 20 000,



CAPITULGCSC g 4

DICORACIOXN DE SUPERFICIES ATACADAS QUIMICA Y TERMI-

CAMENTE EN AIRE

l1.- DISOLUCION QUIMICA.

Una vez dominada la técnica de decoracidn superficial se

procedid a utilizarla para estudiar la disolucidn qufmica.

Cristales de NaCl recién clivados eran introducidos en el
reactivo de Morén(S), el cual consiste en el alcohol etf{lico al
96% saturado con cloruro mercﬁrio, durante tlempos de 1 - 4 se-
gundos., Inmediatamente eran lavados con piridina para detener el
ataque. Posteriormente se depositaba oro sobre la superficie de
los cristales calentados a una températura de 400°C. en un vaciec

-5
de 10 torrs.

El ataque se realizaba a tiempos cortos con el fin de solo
remover unas cuantas capas atdmicas, a estos tiempos de ataque
no se observan figquras sobre superficies no decoradas. Cstc se
comprobd observande replicas de cristales sin decorar, al micros-

cooio electrdnico.
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Las estructuras laminares obtenidas se muestran en las fo-
tos 6 - 9. Al comparar estas estructuras con las obtenidas por
Batqhe(ll) y Kellertlz) para ataque térmico en vacfo, se obser-
va que existe una diferencia notable en la definicidn de la fror-
ma de lasg figuras. En el caso de evaporacién en vac{o existen tres
tipos principales de figuras: espirales redondas, espirales cua -
dradas y fiquras concéntricas, las cuales se asocian ¢on dislo-
caclones de tornillo las dos primeras y con dislocaciones de bor-
de la tercera. En el caso de la disolucidén quimica, no se puede

asociar a las estructuras laminares con algun tipo de figura ged-

metrica perfectamente definida. Su forma es muy irregqular.

La forma irregular de las estructuras laminares se debe a
que la velocidad de disolucidn no ee constante ie; cambia con el
tiempo, Para explicar la variacidn en la velocidad de disolucidn,
proponemos extender para disolucidn quimica los resultados que
Keller(lz) obteniene para la evaporacidn en vac{o, Esto es sSupo-
nemos que para la disolucidn quimica la velocidad de los escalo-
nes queda determinada no sdlamente por la energfa, con gue se re-
mueven las moléculas, de los escalones, sino también por la con-
centracidn de moléculas de las vecindades que quedan atrapadas

en ellos. Suponemos que la velocidad de avance del escaldn és-

td dada por la razdn del nimero de moléculas removidas del es-
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caldn y el mimero de molecuas de las vecindades que quedan a-

trapadas en &1,

En el ataque qufmico cor. el reactivo de Mordn, el agua de
este disuelve a las moléculas de NaCl contenidas en los escalo-
nes. El Cl liberado reacciona con HgCl y provoca que se liberen
moléculas de Hg. las cuales se agregan en los escalones aumentan-
do la concentracidn en e1105(7). O sea que al atacar un cristal
quimicamente estamos removiendo moléculas de los escalones, pe-
ro al mismo tiempo estamos aumentando la concentracidn de moie-
culas atrapadas en ellos. Dado que el aumento de concentracidn
no es igual en todas las direcciones entonces la velocidad de a-
vance de los escalones no es constante dando origen a gque presen-
ten forma irreqular. Esto nos explica la falta de definicidn en

las estructuras laminares,

La influencia del envenenador del reactivo (HgCl en este ca-
so) en la forma de las figuras de corrosidn cuando el ataque es
prolongado, ha sido estudiada por varios autores como Kostin,
Hari Babu y Aleksandrov(7), todos ellos encuentran relaciones en-
tre la concentracidén del envenenador y la forma de las figuras de

corrosidn para NaCl.



FOTO 7.= Estruotura laminar tipica de la disoluoién quimioca con el
&tﬁwhtm. Tiempo de ataque 2 seg, Temperatura 400 o
20 000,

FOTO 8,- Estruoturas laminares de disoluoién quimica con el Reaotivo
%&goﬂn. Obtenidas atacando durante 4 seg, Temperatura 400 o.



FOTO 9.= Estruocturas laminares de disoclucidn quimica obtenidas atacan
do durante 6 seg. con el Reactivo de Mordn, Temperatura 400%.
(x) 25 000,

FOTO 10,= Estructura laminar de ataque térmico en aire formada gor es
calones cerrados conoéniricos., Temperatura de ataque 600% o,
durante media hora. (X) 30 000
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En el caso de evaporacidn en vacfo,las moléculas que que-
dan atrapadas en las vecindades de los escalones son una mino-
r{a. Al calentar el cristal las moléculas adquieren energfa su-
ficiente para salir de la superficie y como no tienen obstdculos
en su trayectoria llegan a las paredes frias del sistema y se
condensan, lo cual proveca que las figuras estén per fectamen-
te definidas.

El

El razonamiento anterior nos hace ver que en el caso de la
disolucidn quimica, bajo las condiciones de este trabajo, las
estructuras laminares no pueden ser identificadas con un tipo
espec{fico de dislocacidn le; la caracterizacidn de las dislo-

caciones no es posible.

El afirmar que las estructuras laminares obtenidas corres -
ponden a nucleaciones en los puntos de emergencia de dislocaciones,
resulta un poco falto de argumentos, Para afirmarlo serfa necesa -
rio medir la altura de los escalones, puesto que ésta debe ser del
orden monoatdmico para el caso de las dislocaciones. Dentro de
nuestras técnicas no se ha podido desarrollar alguna que no per-
mita medir estas alturas. Solo podemos afirmar que la altura de

los escalones es menor de cien capas atémicas, dado geue el mi =

croscdpio electrdnico utilizado tiene una resolucidn lateral de
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40 ; Yy s1 las alturas de escalones fueran mayores de esta canti-
da¢ entonces,por sombreo,se observarfan sin decoracidn. Lo cusl
ne = =1, Tenemos sl embargo clertos argumentos en favor de que
los defectos sean dislocaciones, como por ejemplo la densidad me-
dia, que es del orden de 108 por cm2, analoafas con las figquras de

Betcghe y Keller ..... etc.

Un hecho importante que nos muestran las estructuras lami-
nares, es que la disolucidn quimica se realiza por emisidn de es-
calones microscopicos, llamamos microscopicos a los escalones
cuya altura es menor de 100 alturas monoétémicas, no podemos afir-
mar que los escalones sean monoatdmicos porque no se ha podido me-
dir su altura, sin embargo esperamos que lo sean. Cabe hacer notar
que esta es la primera vez que se observa la disolucidn quimica a

nivel de escalones microscopicos.

2.~ EVAPORACION EN ATMOSFERA D= AIRE

Cristales de ilaCl recien clivados erdn atacados térmicamente a
.una presian de una atmdsfera (en aire), por medin de un horno tu -
bular. La temperatura y el tiempo de ataque se varlazon dentro de un

clerto intervalo como se indicard mids adelante . Posteriormente los
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cristales se decoraban superficialmente con oro, en un vac{o de
-5
10 torrs Y a una temperatura de 400°C.

Cuando el cristal se atacaba a temperaturas de 400°C a 570°C,
durante tiempos desde 15 minutos hasta dos horas no se obtenia
ningdin tipo de estructura laminar. Solo se observaban nuclea -
ciones en los escalones ya existentes en la superficie, o sobre
frentes de clivaje microscdpicos, Al aumentar la temperatura de
ataque de 580°C - 610°C durante tiempos, desde 15 minutos hasta
dos horas, aparecian varios tipos de estructuras laminares co -
mo se ilustraen las fotosgraffas 10-13, Existen fundamentalmente

3 tipos de estructurasj;

1) estructuras concéntricas cuyos escalones cerrados son apro-
ximadamente rectdngulos,
2) estructuras aisladas aproximadamente rectangulares o redon-

das.

3) estructuras cerradss con un crater en el centro.

El primer tipo de estructuras se muestran en las fotogra -
ffas 10, 11, 12 y corresponden a diferentes tipos de ataque, La
figura de la fotograf{a 10 se obtuvo atacando a 600°C durante 30
minutos, la foto 1l ataco durante una hora a 600°C, y la foto 12

se obtuvo atacando dos horas a 610°C, En esta ultima estructura



FOT0 11.- Estruotura laminar de ataque térmico en aire, Tempe-
ratura de atague 600° ¢ durante wma hora, (X) 30 000,

FOTO 12,-~ Estructura laminar de ataque térmioco en aire, Te
ratura de ataque 6102 ¢ durante una hora ., (X) 30 000
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laminar se observa que los escalones que estan en la regidn
exterior al centro ya no son microscépicos ie; son observa -
bles sin decoracidn., Estos escalones se forman por alcance de

escalones microscdpicos.

Por otro lado es notorioc que la velocidad de avance de
los escalones va disminuyendo conforme se alejan del centro,
provocando un amonotamiento de escalones en las regiones ex-
teriores. Cuando el ataque se hace mas prolongado estos esca-
lones se alcanzan y dan origen a escalones macroscdpicos.,

) (6)

Como ya se menciono anteriormente, Torres al realizar
ataques en el intervalo de 620°C 640°C obtenia cuadros aisla-
dos visibles con microscépio Sptico. Nosotros atacando a tem-
peraturas un poco de menores y decorando el cristal podemos ob-
servar las figuras de Torres - a nivel micrdscopico en sus
inicios, Las estructuras de las fotos 10, 1l corresponden a los

(6)
cuadros aislados, observados por Torres .

Nuevamente en este caso se puede observar que la evapora-
cidn en atmdsfera de aire se realiza por la emisidn de esca-

lones microscdpicos (altura menor de 100 distancias interato -



FOTO 13.- Esoalones aislados cerrados producidos por ataque tér-
mioo a 5902 o durante 30 min, (X ) 20 000,

FOTO 14.- Eatructura laminar obtenida por ataque térmico a 600° o
rante hora y media, El centro presenta forma de crdter cirecu
1ar, (X) 20 000
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En estas estructuras laminares, al igual que en la disolu-
cidn quimica, se observa que la velocidad de evaporacidn no es
constante provocﬁndose escalones cerrados cuya forma no es re -
gular. IEsto también se explica suponiendo que la velocidad del
escaldn depende del nimero de moléculaes de las vecindades atra-
@adas en é1,

_(83)

Torres,Alvarez y Reyes Lujan demostraron, como ya se di-
jo anteriormente, que la fofma de las ficuras de corrosidn de -
pende de la presidn del medio, De esto concluimos que para la e-
vaporacidn en aire, el medio provoca que regresen a la superfi-
cie algunas de las moléculas que salen de los escalones . Pro -
vocando que éstas se atrapen de nuevo en los escalones alterndo
la velocidad de avance de 5stoa, dando por resultado la irregu-

laridad en las estructuras laminares.

El sequndo tipo de figuras se muestra en la fotograffa 13,
corresponde a escalones cerrados aislados. Las diferencias de
la forma entre ellos se debe a que tienen diferentes velocida-

des de avance

(13)
Estas figuras son semejantes a las obtenidas por Betghe

para el caso de evaporacidn en vacfo cuando realiza el ataque a

temperaturas del orden de 350°C. El las atribuye a cimulos de va-



FOTO 15.- Estructura laminar obtenida por ataque térmico en aire a
600 ¢ durante una hora. El centro presenta forma irre-
gular, (X ) 30 000,

FOTO 16,~ Figuras de corrosidén obtenidas atacando térmicamente en
aire a 712 > durante 25 min. La superfioie no fue de-
ooradas, | Ay <0 00C
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micas). Este hecho nunca habfa sido observado, en aire aunque
se supone expl{citamente en las terorias sobre la formulacidn

de las figuras de corrosidn.

Z1 alcance entre escalones es el mecanismo gue permite el
paso de los escalones microscopicos a macroscopicos. Se produ-
ce por la disminucidn de la velocidad de avance de los escalo-
nes al alejarse del centro. Esta reduccidn de la velocidad de
avance, la podemos explicar haciendo nuevamente extensiva para
ataque térmico en atmdsfera de aire, la suposicidn de que la
velocidad de evaporacidn depende de la concentracidén de molé-
culas en la vecindad del defecto. Esto es gue para evaporar
el cristal necesitamos remover las moléculas propias dél esca-
16n y ademdas las de las vecindades que se atrapan en él. Cuan-
do un escaldn avanza se atrapan en €l las moléculas de las ve-
cindades y por lo tanto su velocidad disminuye, lo cual provo-
ca que se alcanzado por el escaldn que le sigue. Cuando se rea-
liza el alcance la concentracidn de moléculas que rodean al nue-
vo escaldn aumenta por la contribucidn individual de cada esca-
16n. Esto provoca que la velocidad del nuevo escaldn ain mids
provocandose nuevos alcances, hasta formar un escaldn macroscd-

pico.
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cancia (L-K) en los cuales la evaporacidn comenzd a realizar-
8
se5 La densidad de nuestra estructura es del orden de 10 por

(13)
cm. y coincide con la densidad de las encontrads por 3etghe.

Es posible que estas estructuras, se hayan formado por la
absorcidn por parte del cristal de moléculas de agua contenidas
en el ambiente, Estas moléculas disuelven ciertas regiones del
cristal dando origen a un nucleo de disolucidn, el cual consis-
te en un amontonamiento de atdmos. Al calentar el cristal es -
tos nucleos actuan como sitios preferenciales de la evaporacidn,
como su altura es de unas cuantas caﬁas atdmicas solo emiten un

escaldn cerrado,

El tercer tipo de figuras que se obtiene al atacar a tem-
peraturas de 590°C - 610°C, son estructuras laminares que pre-
sentan un crater en el centro como se ilustra en las fotogra -
fias 14 y 15, Estos crateres actdan como fuentes de escalones
microscopicos., La forma de cridter en algunos casés es un circu-

lo perfecto y en otros presenta forma irregular.

Este tipo de figuras solo se h? encontrado en ataque tér-
(8) 7)
mico tanto en aire 'como en vacio gin embarge no aparecen
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en la disolucidn quimica. En la foto 16 se muestra un conjun-
to de figuras con crdter, obtenidas atacando térmicamente en
aire a una temperatura de 710°C durante 25 minutos, la super-
ficie no fue decorada pues las figuras son visibles al micros-
coplo electrdnico. Esta foto nos muestra que la densidad de es-

tos criteres es muy grande,

En la estructura de la foto 14 se puede observar que la
figura es atravesada por un escaldn micrdscopico, el cual su-
fre una interaccidn con el centro circular, provocando una al

teracidn en su velocidad de avance.

El tipo de defectos que da origen a estas figuras no ha

podido ser determinado con seguridad. Una posible ser{a pensar

en centros de seqgunda fase. Los iones que rodean a éstos cen -
tros tiene una energf{a menor que los de la red normal., Cuando
atacamos térmicamente el cristal, los iones que forman las pa-
redes de los centros de sequnda fase se desprenden dando ori -
gen a una presidn dentro de 1. Esto trae consigo una disminu -
cidn en la energfa de amarre de los iones que antes no eran afec-
tados por el centro y dado que éste se encuentra cercano a la su-

perficie los iones se desprenderan facilmente dando origen a un
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pozo, Sin embargo esta suposicidn presenta un incoveniente muy
grave la densidad de crdteres no corresponde a la densidad de
centros de segunda fase en cristales crecidos a partir del fun-

dante, 'como los utilizados en le presnete trabajo.

Otra posibilidad consiste en considerar que los criteres
son agregados de impurezas. Si son impurezas estos agregados
se forman en los puntos esforzados del cristal, aunque en este
caso la fuente de escalones no serfa el cimulo de impurezas si-

no mias bien el sitio esforzado.

En realidad nc tenemos bases suficientes para decir algo
en firme sobre estos crateres se hace necesaria una mayor pro-

fundizacidn sobre el problema.

Las diversas estructuras laminares obtenidas en las condi-
clones méncionadas, no presentan la misma densidad que las de
disolucidn quimica y tampoco permiten una caracterizacidn de
las dislocaciones. Es posible que bajo clertas condiciones de

ataque la caracterizacidn de los defectos sea posible.



CONCLUSIONES

I . EVAPORACION EN ATMOSFERA DE AIRE.

A, En la evaporacidn en atmdsfera libre a temperaturas en el
7intervalo de 580°C - 610°C, a teimpos de 15 minutos a 2 ho-
ras, se observan tres tipos de estructuras laminares, a sa_
ber:
a) Escalones cerrados aislados.,
b) Estructuras concéntricas formadas por escalones cerrados.
c¢) Estructuras concéntricas formadas por escalones cerrados,

que presentan un crater en el centro.

B. En las condiciones de ataque mencionadas, todos los escalones

observados son cerrados.

C. La velocidad de avance de los escalones disminuye conforme se

alejan de la fuente.

D. La evaporacidn en atmdsfera de aire se realiza por la emisidn

de escalones microscdpicos por las fuentes.

E. De los resultados de ataque en aire, es posible observar es-
tructuras que se pueden intervretar como alcance de de esca-

leones.,



IT. DISOLUCION QUIMICA

A. En la disolucidnquimica los escalones de las estructuras ,
obtenidas bajo las condiciones de ataque antes mencionadas,

presentar una forma diferente conforme se alejan del centro.

B. La disolucidén quimica se realiza también, por la emisidn de

escalones microscdpicos por la fuente,

C. En nuestras condiciones de ataque, la velocidad de los esca-
lones no fué constante, lo cual no permitio la caracteriza -

cidn de los defectos .,
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