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JNTHOUUCClON . 

. ,·,_ 
'---"'-._"-;·-· 

El presente trabajo se re'kiizÓ"'debido .al ÍQterés que se tiene 
· ·-:_ .. f, r~ .-~F;, ;.:, ·· 

P•:•r és:t.udiar las. pr•:ipieclades ;dei/ii'lgurii:is rllat'eriales metálicos. por 
,> 

0
_;:_..;,·_. e_.~-- "--'"'.:.•; ·'-'.:;~·;','O'..:;;S":~-,;~-'~-·---· .-- ·.o·- .·._, .• ,. - • 

medi.o del aná~i~:~s.'~~9~;+1~~s·:;'J.~~·fr~'ed~d'=s en monocristales. En 

particular era d~ '1nf¡,;1;e~· pai'.:i ;el départamento de Materiales 

MetéÍlicos. Y. c,erá~i¿os\ ~~·'. ~~tJcli¿ ~~ aleaciones a base de cobre, 

zin-:: v aluÍni~ic· .··· 

. . 

Los obJeti'vos'·' clel<trabajo son: en primer lugar construir ·un 

si::tema .jo;:; cree imiento de mon~,¿~_¡stales.' .en el cual se puedan 

mo~ocr'is1:a1~~··•• lugar crecer 

l.il desarroU.-:• .de esta tesis es el s·iguiente: En el ca pi tul o 

se hace una recopilaciOn de los diferentes mecanismos de 

~rec1miento ae monocristales y en base a ésta se decide utilizar 

un sistema similar al de Bridgman-Stoc~barger. que es el que se 

crevo mas adecuado para el tipo de aleaciones que se utilizariari y 

mejor se adapto a las necesidades v posibilidades del Departamento 

de Materiales Metalices y Cerámicos. A continuación en el capitulo 

se da una descripción detallada del sistema de crecimiento de 

monocristales construid~. En el capitulo 3 se presentan los 

detalles de la obtención de aleaciones, asi como los resultados de 

las ·pruebas r~alizadas, finalmente se dan las concluciones y 

pers1:1ectivas del ~1resente trabajo. 
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CAPITULO 1 

ALGUNOS METODOS PARA CRECER MONOCRISTALES 

La utilización de monocristales en la ciencia y la 

tecnologia es cada vez mas común. Las caracteristicas fisicas y 
~·~: 

mecánicas que les ~s0,n, pr~:rpias han. sido aprovechadas en diferentes 

áreas de estudio. P~r.ie;j;,¡~~Í¿, 'se ha aprovechado la anisotropia 

eléctrica de 

integrados que 

electronicos 

monocrlst~Téi de· silicio para producir circuitos 

existencia de aparatos han .he¿h~· ~bsible la 

cada vez mas complejos. Pero no solo en la 

electrónica los monocristales son importantes y útiles. también lo 

han sido en la construcción de láseres a partir de monocristales 

de rubi. En óptica se pueden producir filtros o polarizadores y 

tambien se han producido monocristales metálicos que se usan en la 

producción de turbinas para aviones 

térmica y resistencia al calor). 

(por su gran conducción 

Lo anterior es solo una pequeña muestra de lo que con los 

monocristales se puede lograr y de ahi que su estudio sea 

primordial. Para poder estudiar los monocristales es necesario 

llegar a producirlos con la mayor calidad posible. Por lo que el 

diseno de los sistemas para crecer monocristales dependerá de las 

propiedades que se quieran estudiar, del tipo de material y 

posiblemente de sus aplicaciones. 

CKEClMlENTO A PARTIR DE UN FUNDENTE. 

Las tecnicas de crecimiento de monocristales a partir de un 

fundente se han venido desarrollando de forma paulatina desde 

principios de siglo. A continuación describiremos algunas de las 

tecnicas mas importantes. 
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Tubo 

Uno de en el crecimiento de 

monocristales fué la observación hecha por Tamman. de que al 

llevarse a cabo la nucleación de varios cristales con diferentes 

orientaciones la velocidad de crecimiento de éstos no era la 

misma. Usando esta observación ideó un tubo lo suficientemente 

delgado v largo como para que los cristales que se generaran en el 

tubo compitieran entre si. hasta que solo quedara un cristal en el 

ex~rerno superior del tubo capilar. Este rnonocristal podria ahora 

servir corno semilla de un futuro rnonocristal de mayores 

dimensiones El tubo de Tarnrnan, corno se observa en la Fig. 1, 

consiste de un~ región capilar . en la que compiten los diferentes 

cristales, y otra cilíndrica que contiene al monocristal. 

b 

FJKGU~A ¡ Tubo crlstalizador de Tamman. al sé muestra el tubo diseñado por Tanman 
~on su sección capilar y bJ la sección capilar amplificada nos muestra que se pueden 
generarvarios granos en un principio, pero que las diferentes velocidades de crecimiento 
haran que solo quede al final un solo tipo de cristal y éste dará origen al monocristal. 
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lJisposi ti vo de Obreimov y Schubnikov ( 1924 l .(4 J • 

Este es uno· .de l~~ ~rirnfi~9-~ (~~io~i.~ ~tiÚú!dos para. crecer 

monocristáles. y aunque. es muy:'prfmf~iv~··:;'. sirvió C.om6 . base (por 

los principios fundamentaie~,qufi:!#~~·~¿~~{~¿) p~ra las técnicas 
.':.~:'~:; ~:-, .. '. ~:: .. 

desarolladas pc•steriormenté:• 

El dispositivo (Fig. ~}.,;2bn~i~~e· de un horno cilindrico de 

porcelana que se calienta pcir ·~~di~. de una resistencia de nicromel 

dar' u~iformidad a la temperatura. El y un tubo de cobre para .-.. -:-, .. _._ ' 

crisol es un tubo con termf~a~i6n en V para permitir que en ese 

sitio se genere la semilla utilizada para crecer el monocristal. 

-d 

+--c 

1 ~· 
~~e 

FIGURA 2 Sistema de Obreimov y Schubnikov. aJ cuerpo del horno (cerámico); b) 
resistencia; r.1casco de cobre (difusor); d) crisol con punta en V Y e) conducto de aire 

1 rio. 

La tecnica de producción de un monocristal con el 

dispositivo anterior es la siguiente: 1) Se coloca en el horno la 

muestra a crecer v se eleva la temperatura por encima del punto de 
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f usion. 21 Una vez realizado lo anted.or.· se produce· un gradiente 

de temperatura (de Tor~a a:~~Ú-.ic'iai>.·~eciia~te; 1a:;ap1i2aci_ón de· una 

corr.iente de 'alre en'Ta :~ª~~ #~rf~_~é'.é1d~~c4~1.·~~i~ói~:~ ~3) Cuando se 

logra obted_~r tª}~~miÍla en :i:a';Ci:>~'?~~-1 .. é~f-~_ c~i~ol, · el horno se 

enfria l~nfame!htei'.¡)~rá pr'bf):i..2i~t e.1}~.~e;;i.~'iento del. monocristal. 

< iúitá, fé6~i~a· pr~seh~~~;·g¡;fug'.'~~'~si~~a ,principal la ausencia 
:, .,,,:, 

de. un, grad.i~ni:e ele temperatúra::loI~íifiC:ieritemente grande como para 

impédir~~~- se formen núcleos .de cristalización en diversos puntos 

del crisol. lo cual. propicia<'·:qt~- en ·<1a práctica se obtenga un 

policristal en lugar de un ll\~11~~ristal. 

Método de Bridg~an (1~2Sl[4~7]. 

Bridgman. basado en experiencias anteriores a 1925, diseñó 

un dispositivo para crecer monocristales. Este dispositivo resultó 

ser bastante util y facil de llevar a cabo, por lo que es uno de 

los mas utilizados para crecer monocristales metálicos y aún no 

metálicos v de materiales orgánicos que no sufren cambios quimicos 

al fundirse. 

El dispositivo de Bridgman CFig. 3) consiste de un horno 

cilindrico en el cual se coloca, en el extremo inferior, un 

recipiente o cuba que contiene aceite y que ha de servir para 

generar el gradiente de temperatura necesario para la formación 

del monocristal. Dicho recipiente puede estar unido al horno y de 

esta forma aislado del exterior, o puede estar conectado de alguna 

forma con el exterior. El crisol tiene forma cilíndrica y su 

extremo inferior es de forma capilar. La parte inovadora de este 

dispositivo es el hecho de que el crisol tiene movimiento, con lo 

que se puede desplazar la carga atravez del gradiente de 

temperatura, aumentando asi la posibilidad de crecer 

mi:..ri-::':.ristales. 
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FHiURA J Sistema de Bridgman. aJ cuerpo del horno; bJ resistencia; cJvarilla de 
Jevantaniento; di crisol y el cuba con aceite u otro refrigerante. 

Es importante mencionar que la velocidad a la cual 

desciende el crisol no debe ser fija si se quieren crecer 

monocristales de diversos materiales, puesto que se ha encontrado 

que cada material tiene una velocidad de cristalización 

determinada. La velocidad de descenso del crisol no debe ser mayor 

que la velocidad de cristalización. 

Debido a la simetria del horno, las isotermas se encuentran 

en planos horizontalS:s, al igual que la interfase de crecimiento; 

lo cual permite que, al moverse a lo largo del eje de simetria, 

el crisol atraviese en forma gradual la frontera entre la cuba y 
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el· horno,' .l!:n 'dichaO:rrontera•'la temperatura ·es tal que permite· la 

soÚdÜic.ación <d~l 
_:. . -~ 

rn~te:i'al. La capacidad .calorifica de i~·~~~ga 
~itere el. g~adiente de ternperatur~ d~1· ti6r~o. 

·. E:t· ¡;r"6c~dimiento · para producir monocristales p·c,:r' este 

método es el siguiente: Se eleva la temperatura del horno hasta 

~ü'C ó lOO'C por encima del punto de fusión, para que no exista 

ningún residuo de material cristalizado. Una vez fundida la carga, 

se hace descender el crisol a una velocidad uniforme. Al bajar el 

crisol. la punta llega a la isoterma en la que se forma la semilla 

que da origen al rnonocristal. El descenso del crisol se realiza a 

una velocidad menor o igual a la velocidad máxima de 

cristalizacion. Esta velocidad de cristalización, corno se dijo 

anteric•rmente, depende del material: la pureza de éste es 

igualmente importante. También el tamaño del crisol es un 

parámetro a considerar, ya que las posibilidades de éxito son 

inversamente proporcionales a su diámetro. 

Las pequenas variaciones en temperatura del horno no son 

criticas, ya que el movimiento del crisol es muy lento y la 

inercia térmica del horno impide que los pequeños cambios en la 

temperatura sean apreciables para la carga. Sin embargo, el 

movimiento del crisol. debido a las vibraciones que se producen en 

el sistema motriz, llega a ocacionar problemas en la estructura 

cristalina del rnonocristal; ya que se introducen en éste una serie 

de defectos no deseados en el producto e incluso la formación de 

otros granos. 

Un punto importante en el horno es la existencia de la cuba 

de aceite. ya que esta impide que penetren corrientes de aire 

directamente al crisol y se formen nuevos centros de nucleaci6n, 

que darian origen a un policristal. 

7 
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· FIUURA 4 rubo cristalizador de Bridgman. 

Bridgman utilizó originalmente como crisol un tubo de 

cuarzo o pyrex como el de la Figura 4. Cada una de las secciones 

de este crisol tiene una función específica. La parte más inferior 

(Fl es el sitio donde se prducen uno o mas cristales que, por no 

tener la misma velocidad de crecimiento compiten entre ellos, para 

que el de mavor velocidad sea usado como semilla. La siguiente 

sección <El es un tubo capilar que se comunica con la sección que 

ha de contener el monocristal y es la sección que asegura la 

obtención de una sola orientación cristalina proveniente de la 

sección f. La parte del crisol que debe contener el monocristal 

(D) esta comunicada con la sección capilar, aumentando el diámetro 

en forma gradual hasta alcanzar el tamaño requerido para el 

cristal. De esta forma se evita que se tengan tensiones térmicas 

en el monocristal. Las dos secciones siguientes (C) y (8) se 

utilizan para purificar el material a cristalizar. Finalmente, la 

sección A es un tubo que puede conectarse a una bomba de vacío, 

para extraer los gases del material cuando este se funde. 

Bridgman aprovechó también las experiencias de Block 

(1911), quien observó que las impurezas del material se ivan 

acumulando en la interfase sólido-liquido y avanzaban junto con 

ella durante la solidificación. Usando su tubo cristalizador 

procedió de la siguiente manera: con el horno en posición 

horizontal, colocó en la sección B el material que queria 

cristalizar y lo fundió (las dimensiones de la cámara B deben ser 
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mayores que las c1e· la~cáínara D. para-¡que las· impurezas acarreadas 

queden en ··la. seccúin Bi:una vez~'f-11.l1d:i.do el material agitaba el 

crisol mediante .·vftil"a·g,~q~~WF/¡)~Fa";;e~-iminai'\ las burbujas de gas que 

pudieran enconúars·e'atr'a·p~Cta's·;:L;:éiichc/gas se extraía mediante una 

bomba conectada a la sección A. Después de eliminado el gas, se 

comenzaba a girar el horno hacia la posición vertical. Al 

realizarse esto, el liquido atravieza la sección e, que es un tubo 

capilar que impide el paso de las impurezas sólidas que aún 

quedaran en el material, y de esta forma el material que se 

cristalizaba era más puro que el original. 

por 

T(ºc.) 

150 

100 

·-·-. 
1 • .. ~ ....... 

""· a 

1 
1 
1 
1 
1 
1 

'º 

\ .................. b 

... 
FIGURA 5 Diferentes gradientes térmicos. a) Bridgman; b) Stockbarger¡ e) Stepanov y 

Vasileva. 

Método de Stockbarger (1936)[4,7]. 

El método usado por Stockbarger es parecido al de Bridgman, 

lo que algunos autores lo denominan método de 

Bridgman-Stockbarger. Sii:i embargo, estos métodos se pueden 
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· diferenciar .P¡"in~i¡:>a}.rn~nti: J:>C)r el gradiente de'temperatura usado, 

siendo. el · ~~ilizado pÓr Stockbarger mucho'maYo~ "que ei. dé Bridgman 
-- '"' .·, - ' . . ...... · .. • '· -'-'·-·-- .- .·· -r. 

< Fig. s} .. ;Además el grádi~~!;~.\,di3 f~~per'.~~~~'.a.t~~~c:je·~ef variado en 

el caso de S:tockbarg~;'·~:'.~,.~, · -c' .J.;, '· ·····• :,c. ''~· 
El disposi :tivo consiste de Un horno vertical en dos 

secciones inde~endientes (ver Figura 6), separados por un 

diafragma o placa divisoria en forma anular. El crisol se puede 

desplazar hacia arriba o hacia abajo mediante un sistema mecánico 

y termina en forma de punta para facilitar la nucleación. El 

devanado de las resistencias es tal que se produce un gradiente de 

temperatura vertical en ambas secciones. 

Para lograr acrecer un monocristal con este dispositivo, la 

temperatura del horno superior debe ser de SO'C a 80'C mayor que 

el punto de fusión de la carga; mientras que la temperatura de la 

seccion inferior estará de SO'C a SO'C por debajo de dicho punto. 

El elevador desciende lentamente y al atravezar el diafragma 

comienza a cristalizar el material. En este caso, a diferencia del 

metodo de Bridgman, el gradiente de temperatura no permanece fijo 

sino que va cambiando al ir descendiendo el crisol. 

Al iniciar el proceso hay que tener cuidado de colocar la 

base del crisol a la altura del diafragma y en un principio se 

debe usar un gradiente de temperatura pequeño (de 20'C a 2S'C 

encima del punto de fusión y a unos pocos grados por debajo de 

éste) para evitar que el cristal sufra choque térmico. Una vez que 

se ha fundido el material, el horno se calibra a la temperatura de 

operación y se hace descender el crisol. El material comienza a 

cristalizar cuando el crisol atravieza el diafragma. Una vez que 

la carga ha atravezado completamente la zona de la isoterma de 

cristalización, la temperatura de. las dos secciones se uniformiza 

por debajo del punto de fusión, para después sacar el crisol. 

10 
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FJGURA 6 Sistema de Stockbarger. al material aislante térmico; bl resistencia; 
e) diafragma (aislante térmico); di crisol y el soporte del crisol. 

En este caso, como en los mencionados anteriomente, el 

proceso de crecimiento está determinado por el gradiente de 

temperatura, la velocidad de descenso del crisol y la pureza del 

material. La velocidad del crisol no puede ser mayor que la 

velocidad de cristalización de la muestra, pero puede ser mucho 

menor que ésta. Para cada caso las condiciones ideales deberán ser 

~btenidas experimentalmente. 

El crisol debe ser diseñado de tal forma que el flujo de 

calor sea maximo en el eje vertical. Esto es importante, ya que se 

11 



ha encontrado que cuando no se tiene un crisol punteagudo la 

acreción de un monocristal se realiza debido a que alguno de los 

ejes del cristal , de mayor conductividad calorifica, se orienta a 

lo largo de una de las líneas verticales de máximo flujo de calor 

o a que al ponerse en contacto el crisol con la base metálica 

ésta genera una zona de temperatura inferior. Un fuerte flujo de 

calor vertical ocasiona también el rechazo de impurezas que causan 

distorsiones en el monocristal. 

Tecnica de Chalmers[7] 

La técnica de Chalmers consiste en fundir el material en un 

horno horizontal y comenzar a crecer el monocristal a partir de 

uno de los extremos del crisol desplazando el horno para enfriar 

de manera gradual al material. El dispositivo utilizado en este 

método se muestra en la Figura 7. 

El crisol es de carbón o grafito y esta maquinado con una 

muesca horizontal al centro donde se ha de colocar el material 

(Figura 8). Una vez fundido el material se procede a retirar 

lentamente el horno hacia la derecha, para que comience a 

solidificar el cristal en el lado izquierdo del crisol. Las 

velocidades de crecimiento con este método oscilan entre 1-10 

mm/min. Cuando se tienen problemas de oxidación la solución es 

utilizar una cápsula que contenga al crisol y hacer vacio en ésta 

o introducir una atmósfera de gas inerte. Las cápsulas que se 

pueden usar son de "pyrex", vidrio "vycor", de óxido de silicio 

puro, o de cuarzo, dependiendo de la temperatura que se desea 

obtener en el horno. 

12 
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FIGURA 7 Sistema de Chalmers. a J horno 
mov1l; bJ via oe despiazamiento; cJ crisol y 

aJ soporte ael crisol. 

1 

<-- b 

FIGURA 8 Crisol de Chalaers. aJ vista 
lateral y bJvista superior. 

Método de Nacken y Kyropoulos[4,7). 

El dispositivo usado por Nacken (1915) se muestra en la 

Vigura 9 y fue usado para crecer cristales de sustancias orgénicas 

sin descomposición. Este dispositivo se puede considerar como 

antecedente del metodo de Kyropoulos. 

Los componentes principales de este sistema son: 1) Una 

varilla con conductividad térmica grande, en la que se coloca la 

semilla que ciara origen al monocristal; 21 Un crisol que contiene 

el material fundido a una temperatura igual o inferior al punto de 

fusi6n de la sustancia (material sobre-enfriado). El crisol puede 

estar comunicado a otra sección , como en la figura a, con el fin 

de poder agitar el fundente por aspersión o compresión en esta 

cámara; 3) Un mecanismo que enfria la varilla que sostiene el 

monocristal. Este sistema funciona mediante corrientes de aire, 

agua, aceite o cualquier otro fluido que pueda enfriar la varilla; 

4) El horno que mantiene el material en estado liquido. 

13 



FIGURA 9 ~istema de Nad:en. a) contenedores del material comunicados don el 
exterior; bi mecanisno de infriamiento; c) refrigerante; d) varilla con buena conducción 
térmica ; eJ semilla y fl material fundido. 

El dispositivo funciona por la generación de un gradiente 

de temperatura entre la varilla al entrar en contacto con el 

liquido Y el liquido mismo. Ya que al estar enfriando la parte 

superior de la varilla el otro extremo (en contacto con la 

superficie líquida) se encuentra a una temperatura ligeramente 

menor que el resto del líquido. La cristalización comienza en este 

punto y el calor latente liberado se disipa por conducción atraves 

de la varilla. Al transcurrir el tiempo, el gradiente de 

temperatura varia (disminuye) conforme el cristal crece, puesto 

que la temperatura en el extremo de la varilla no cambia y éste va 

no se encuentra en contacto con la superficie liquida. Para 

mantener el gradiente de temperatura en la interface mas o menos 

constante se puede disminuir la temperatura de la varilla 

aumentando el flujo de refrigerante. 

El tamaño del monocristal crecido depende de las 

dimensiones del crisol que contiene al fundente. 
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FIGURA JO Siste11a de Kiropoulos. a) resistenncia eléctrica; bl cer~nicos; c) dedo 
reingerante; d) termopar; e) refrigerante; f) metal fundido y g) monocristal. 

El método de Kiropoulos (1926) es muy similar al de Nacken 

y se muestra en la Figura 10. La variante que se tiene en este 

caso es que la varilla que sostiene la semilla puede rotar, por lo 

que se obtienen cristales en forma cuasi-cilindrica. Para 

comenzar a crecer un cristal se puede proceder de dos formas: una 

disminuyendo la temperatura del horno y la otra bajando la 

temperatura de la varilla mediante un aumento del flujo 

refrigerante. Por la geometría del dispositivo se tiene que la 

temperatura de la superficie es menor, por·lo que los cristales 

que se obtienen con este método tienen un gran diámetro comparado 

con la altura de los mismos. 

Las precauciones que hay que tener al usar este sistema, 

son las siguientes: 
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- - . aJ _(iue~los~yapor;es~clel~(lln9E!l1:tE: __ n_()_dª.j'.i,en~'ª~J.BS..:.CO_lllR.Q.DE!~r:!'!'.~.i>~~ del 

horno , cé.aiet:actoresJ,•Len :•caso necesaiio· hayc·· que~ ;~extráerlos 

mediantE!l.l~.E:ixit~ct:ó~~-... )> ·· · .... • .... ~!<' 
bl ou~i·1~f~~~fíJcíifutfl.~~~ff~'..'.B'.$~;~,~~:é8í~.l}:eij,(cpj( l~ .·J§a.#J1f~ • a· la 

t. emp.er. a. t. Úr. á'.r.;éi .. é~~.'6.Per a a.ió fi. ~.~- ••:.:··· ~:':'~ ~+ . ·,:• " '-''e~ ·>·;:: -·· c;f•~. ;-.;,,c,,.:•~ •. i{.;-'.'.~;~;~: · · 
, - . . - ' ;: , , ~'.·;. ;:'« .. -;.:i ,._ -: . . .. .e ' • 

el · ó\i~ ~l sopOrte de l~. semilla no sé!' oxide:! -f'á'bir~e'nte y sea 

buen c~nci'tict6~ térmico. 

Es importante mencionar que la semilla utilizada no 

necesariamente debe ser del mismo material a cristalizar, basta 

con que tenga la estructura del cristal deseado y unos · parámetros 

de red muy similares a los de la red que se quiere obtener. 

Tampoco es absolutamente necesario que la semilla sea 

monocristalina, siempre y cuando al iniciar el proceso se adelgase 

esta para obtener un solo tipo de cristal. 

Una de las ventajas de esta técnica de crecimiento de 

monocristales es el no tener al cristal en contacto con el crisol, 

ya que cuando esto suscede, se genera en el monocristal una serie 

de tensiones termicas que influyen en su perfección. 

Método de Czochralsky (191Y)[4,7]. 

El mecanismo de crecimiento de Czochralsky es muy parecido 

a los dos anteriores y tiene una gran aceptación en la industria, 

ya que con este método se producen grandes monocristales de 

silicio v germanio. En el caso del silicio se han logrado obtener 

monocristales de 10 cm. de diámetro por hasta 1.5 m. de longitud. 

Esto nos indica que, a diferencia del método de Kyropoulos, con 

este mecanismo se producen cristales de mayor longitud que 

diámetro. 
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FIGURA 11 Sistena de czochralsky. al calefactor eléctrico; bl crisol; c) varilla de 

tracción; d) termopar; e) metal fUndido y f) aonocristal. 

El dispositivo que utiliza este método se muestra en la 

Figura 11 y consta de: 

a) El horno de calentamiento y fundición del material a 

cristalizar, éste puede ser de resistencia o de radio frecuencia. 

b) Un control de la temperatura y por lo tanto del gradiente al 

cual ha de acrecerse el monocristal. 

c) El crisol que contenga el fundente. 

dJ El mecanismo que porta la semilla, la rota y la levanta 

cuando se comienza a crecer el monocristal. 

eJ En caso de ser necesario un sistema de control de la 

atmosfera. 
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se eleva la 

temperatura del horno hasta unos pocos grados· por enema del punto . . 

de fusión. Esto con el fin de eliminar toda·posible estructura 

cristalina. Una ves que se ha fundido el material, se baja la 

temperatura hasta tener un liquido sobre-enfriado (abajo de su 

punto de fusión}; entonces la semilla, que ha sido colocada en la 

varilla portadora, se hace descender hasta tocar la superficie del 

liquido. cuando la semilla ha alcanzado el liquido, la varilla 

comienza a rotar y a elevarse a la velocidad adecuada para lograr 

crecer un monocristal. Este mecanismo tiene la posibilidad de 

observar como va creciendo el monocristal y de esta forma poder 

aumentar o reducir la velocidad de levantamiento, según se quiera 

un diametro menor o mavor del monocristal. 

En pocos casos es necesario, con este método, disponer de 

un sistema de enf riamíento de la varilla para generar un gradiente 

de temperatura; ya que, al tener un líquido sobre-enfriado e ir 

"sacando" de éste el material, se produce de manera natural un 

gradiente de temperatura que ayuda a que el cristal crezca. 

El método también tiene la ventaja de no tener un crisol 

que contenga al monocristal, con lo que se evitan las tensiones 

internas. aunque por tener el material liquido en un crisol, éste 

puede llegar a contaminar al producto final. 

Método de Stober (1925)[4,7] 

Este mecanismo sirve para crecer monocristales de 

materiales que tengan un eje de mayor conductividad térmica. El 

dispositivo consta de un crisol de torma semiesférica o cónica, 

dos placas que se encuentran abajo y arriba del crisol y el 

sistema de control de temperatura de las placas (ver Figura 12). 

Para que este dispositivo funcione adecuadamente es necesario que 
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la ·conch.ictividad~terrnTca~del~ crisol sea prácticamente igual a la .. 

conductividad térmica·· i:lei material a acrecer. En este caso; 

durante el proc.e_s,o; .el horno (láminas) y el crisol permanecen 

fijos y lo que varia' éS el gradiente de temperatura. 

FIGURA 12 SisteBa de Stober. al crisol y bi sistema de calentamiento. 

El funcionamiento del dispositivo es el siguiente: Se funde 

el material elevando la temperatura de las láminas , la superior a 

mayor temperatura que la inferior. Cuando el material se ha 

fundido se comienzan a enfriar las placas de manera uniforme, para 

que en todo momento se tengan entre las placas isotermas 

horizontales y por lo tanto un flujo de calor perpendicular a las 

placas. Es importante que las isotermas sean horizontales para que 

en el fondo del crisol, cuando llegue la isoterma de 

cristalización, ésta solo afecte la parte inferior del crisol y en 

ese punto inicie la cristalización. Posteriormente dicha isoterma 

ira ascendiendo a la velocidad adecuada para generar el 

monocristal. 

Se debe tener cuidado con este método cuando el material a 

cristalizar tiene un punto de fusión cercano al de ebullición, ya 

que puede generar vapores en la parte superior del crisol. 

En este método es importante que las isotermas sean 

horizontales para evitar corrientes de convección y para que la 

cristalización se genere en un solo punto y se evite la formación 
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de un policristal. Si e~ material reacciona con la atmósfera es 

necesario tener una atmósfera arti~i'ci~l-adecuada o hacer vacío. 

Una vez que se tiene el monocristal se ponen ambas placas a 

la misma temperatura, para evitar tensiones al enfriarse el crisol 

de manera no uniforme. Antes de que se enfríe completamente el 

cristal es conveniente sacarlo del crisol para prevenir las 

posibles tensiones, debidas a diferencias en los coeficientes de 

contracción entre el cristal y el crisol. 

Método de fusión por zonas[7]. 

A grandes razgos este método consiste en generar una 

pequeña zona de material fundido en una barra sólida. Una vez que 

se tiene esta región fundida, dicha región se mueve a lo largo de 

la barra para provocar el crecimiento del cristal. Este método 

también es utilizado para purificar materiales, puesto que las 

impurezas tienden a concentrarse en la zona fundida y se mueven 

junto con ella. Algunos dispositivos se muestran en la Figura 13. 

Kapitza (1~28J fue el primero en usar esta técnica para 

crecer monocristales de bismuto. Esto lo hizo colocando un tubo 

sobre una capa cristalina de bismuto, despues llenó el tubo con el 

mismo material y fudió la parte inferior del bismuto contenido en 

el tubo usando la radiación de una espira de plata calentada 

electricamente, posteriormente hizó ascender la zona fundida para 

obtener el monocristal. 
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Fl~URA 13 Sistema de fusión por zonas, algunos metodos posibles. a) fusión de zona 
horizontal con crisol: b) fusión de zona vertical; el posible diagrama de fase para 
la fusion por zona representada en d) y e) fusiOn por zona usando campos magnéticos. 

este método se han crecido también alambres 

monocristalinos. Fueron Andrade v Roscoe (1937) los que los 

obtuvieron usando tubos capilares, un horno eléctrico que 

calentaba todo el alambre a una temperatura cercana a la de fusión 

y un horno móvil que creaba una zona fundida y la desplazaba para 

crecer el monocristal. 

En 1952, ~fann mejora la técnica de fusión por zonas y 

utiliza este método para purificar el material, crecer 

monocristales y otras aplicaciones. Bennett y Sawyer (1956) 

observaron que debido a un gradiente térmico muy grande se 
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. producían deformaciones plásticas y dislocaciones en el 

mbnóc:ds'Í:al; por lo que utilizaron un horno que permi tia controlar 

el gradiente entre la zona fundida y la no fundida. 

Las condiciones mas adecuadas para crecer cristales con 

este método son: a) Mínimo de fluctuaciones mecánicas y térmicas, 

b). velocidad de crecimiento pequeña, c) gradiente térmico pequefio 

y d) una interface plana o ligeramente convexa hacia el liquido. Y 

las. dificultades son: a) nucleación alrededor de partículas 

extrañas, b) alteraciones en la velocidad de crecimiento debido a 

fluctuaciones en la temperatura y c) deformaciones plásticas 

debido a esfuerzos térmicos e inhomogeneidad del fundente. 

Una variante importante de este método fue la eliminación 

del crisol. Esto fué desarrollado para los metales de alto punto 

de fusión o que eran muy reactivos con cualquier crisol que se 

utilizara. Los primeros en desarrollar esta técnica fuerón Keck y 

Golay (1953). Su dispositivo consistía en un horno fijo de tántalo 

que calentaba por radiación a una barra cilíndrica de material, 

sostenida por dos soportes, que se movia a lo largo del eje del 

horno (Figura 14). La zona fundida se sostiene por la tensión 

superficial; en el caso de Keck y Golay el material era silicio. 

FIGURA 14 Sistema de Keck y Golay. al barra de material; b) soportes de la barra y 
eJ zona fundida. 
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f-'a1·a crecer _ un monocristáL se coloca l:á semilla' en uno- de 
------- - ; ·-~:' --- __ ,--,::.-·. --;_,_---- - -- .. 

lC•S extremós _de: la barra y se comienza! a fundir eL material en ese 

e>:tremO, -- _para 'd~~sptiés de.§pi'a!zarú~- i:o~·tfU~dida- al; l~cio<opj~~to. a-
_,_,._''·' •'...Oc-· '"'··•';>· 

una \felócJ~dact.1:.á:l J~:e- pe~iil:i.~a la_ ~formación. :ciel, ino'i"\ocÚs;fGÍiJ La 

lorigitud dé \~ zb;na fúndida no debe ser mayor qll~ ~i diámetro de 

la barra y depende de_ la viscosidad del material, asi ébmct de la 

tensión superficial. Para sustancias en las que la tensión 

superficial no es suficiente para sostener la zona fundida, se han 

utilizado campos electromagnéticos para contrarrestar el efecto de 

la gravedad sobre la zona fundida. Cuando la fusión se realiza 

mediante induccion magnética o bombardeo de electrones, hay que 

tener cuidado de que el campo que sostenga la región fundida no 

interactue con. el sistema de calentamiento. 

La creacion de la zona fundida mediante bombardeo de 

electrones es una técnica simple y que no necesita de mucha 

energ1a. Su tuncionamiento consiste en establecer una diferencia 

de potencial muy grande entre el material a cristalizar y un 

catodo en forma anular, que también sirve como filamento emisor de 

electrones, de tal forma que una zona de la barra sea bombardeada 

por una densa nube de electrones. La ventaja de este método es que 

se tiene una region fundida bien localizada y la mayor parte del 

calor se disipa por radiación y no por conducción, por lo que se 

tiene un fuerte gradiente de temperatura que favorece la 

cristalización. Este método puede utilizarse para crecer cristales 

de alto punto de tusion v se han alcanzado temperaturas del orden 

de ~~uu·c. Pero en materiales cuya presión de vapor es grande no 

es recomendable, va que se puede formar un arco entre el material 

v el cátodo. 
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~ste ... 1nCoétodc· . 2o·r;:srs:i:e ·:e.en~ ~una.~r7/~r iaLrlar ;.~ristalizar· 
mediante \Jfl~ ·.t-.fa~~ .. ei' ;1:li~tci~T~i 1; i'<l~did6. • caiga .. 

rundir.< 

aisla·el 

Para 

procede de 

rr"cipiente 

~~:;:-'Zr:~;·;_;_;-:~'!'~!~-·;:-:..-'r> ·.?o:'.f: -~-~:0 ,··-t~\-' 

L .' -.< 
que-se ha de 

~~i ':recipiente que 
-~~ ._,,; 

-,,._. ~ ~ 

,~:_:_:¿·Qri"·:- :·e1- ~,_'.::·:di·s-Posi ti vo 
' ':-f~--: ,,.. : / \'· ,_ 

anterior se 

la sig'Jiénte • forma: 1) Se coloca el material en el 
'i~: 

corresp6ric::t)e;~·te \el material debe ser polvo muy fino y 

t1omogene:o. para qué ~~·f1mda . rápidamente al entrar en contacto con 

la flama. si el polvo no es homogeneo y un grano grande llega a la 

flama este puede no fundirse y ocacionar deformaciones en el 

cristal. 21 se coloca la semilla en la base correspondiente, 3) 

haciendo circular el oxigeno e hidrógeno se enciende la flama, 4) 

se hace descender la semilla a velocidad baja (menor o igual a la 

velocidad de cristalización). El material se mezcla con el 

oxigeno mediante un mecanismo que haga que la cantidad de material 

que llega a la flama sea graduada de la forma mas regular posible. 

El cristal que va creciendo de esta manera tiene forma de 

pera, cuya superficie permanece fundida por estar en contacto con 

la tlama. El diametro del cristal se puede regular haciendo rotar 

la varilla que tiene la semilla. 

Esce metodo tiene la ventaja de crecer materiales de alto 

punto de rusion o que reaccionen con el crisol que se usa. pero el 

material debe tener una actividad qu1mica muy baJa para evitar que 

reacciQne. 
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FIGURA 15 Siste~a de Verneuil a) entrada de oxígeno; bJ recipiente con filtro para 
el material; cJ entrada de hidrogeno ; dJ quemador con doble boquilla; e} monocristal; f) 

camara de combustión y g) mesa con movimiento vertical. 
Los monocristales obtenidos de esta forma son de baja 

calidad va que el fuerte gradiente térmico utilizado ocaciona 

muchos destectos en el monocr1stal. Se ha utilizado este método a 

nivel industrial para obtener cristales para la joveria v 
relc•Jer1a c•bteniendo por ejemplo rubi artificial l Al:zO:. y ero), 

cc•rundo 1.1-11•),:-J. espinel (MgAl20 ... ), zirconio y rutilo. 

Rl metodo usado actualmente ha tenido muy pocas variaciones 

respecto al original, sin embargo se han hecho algunas pruebas con 

n1odilicaciones importantes, sobre todo en el sistema de 

calentamiento usando en algunos casos calentamiento por radiación 

mediante radiofrecuencia v resistencia; en otros calentamiento por 

plasma o por arco imagen. Las temperaturas alcanzadas con este 

metodo van desde 2SUU'C hasta 17000'C. 
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Los métodos para ''ob~éf'ié'r' monoérfstaÍes· vistos hasta ahora, 
-~~'.:,-~~·':'o.-;;"':;'.';;-"'·-;-'-':,-,:'-';'.- -- ,- -,-- ~--:-

la caracteristii:a'.' 2oínÚn 'de? Ll"sar . el material en estado 
'i'.··) ··. ---~'~---'·· '·' - --·.:.-,:_;_' ,i :-:;. 

tienen. 

líquido V aJ..:s'Ji.Í.cÍÚ;f2;¡'Z:,~ ii~ •bb~fer1~.•.ei·• mo.nocristal deseado, pero 

q
euseta· .. no .•. n.···Uºs •. a;;.en······s ...•. :.;¿__·~l'.l .. ~·;··m~····a~~'e7.r5~i~;a\·1';····f·····.·.~.'."e·~·~~·· i;{ 'é't'66t~ri~~i'6k'~\ Existen otros metodos 

. ~ ~ .• ~¡~~~\'1rJffrd'Cí'.~ino en estado sólido; 

vapor o 'sóii.í~fg~;¡,~¿·¿·¿,~~·;tJ;,fr;i'es~~~-~~e'todos se tratara de hacer una 

descripc±~111~·¡Ji~~¡z\g~;ri;·;~1,!~~~~·~3~· ri'óS:.fEi~'' ·. u.ti1izan 

obtenci.:·~;:ci~· monoéristiúes••· ~~{~'iT2~~ :··· 
' !'_ ·" -.· ~;,':;~·-, ' __ :-~ ':, '>'. 

··f ~<;.:;'.:L-: 

MECANISMOS DECRECIMÍENTÜ A' PARTIR DE 

1.:stado 

demasiado en .la 

Progresiv'? ye) trAQs}f''Orfu~ci('.¡n'Cie:fase.<Estos procesos son útiles 

1:Uando los metales éi'eller) Ün puf'..i:o de fusión muv al to. o tienen 

una transt'~r~aci6n el~ f:'ase. antes de fundirse o simplemente por ser 

mas í acil l~ o~;'tel1cion :~el monocristal a partir del estado sólido. 

En particular •e usan cuando se quieren obtener léminas delgadas 

·jel material. 

Metocjo deformac ion-recoc.ido. [ "/, 8 J 

Se ha;ericp~~rado que cuando un metal es deformado, al ser 

calentado se .. ~f~ctua un proceso de recristalización mediante el 

cual se obti~ne un tamaño de grano mayor al del material 

deformado. Lo anterior sucede debido a que cuando el material se 
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detorma y calienta se forman nuevos_ centros de' nuc1eaci6n:- el'' 

numero de nucieos formados depende,d~ la cantidad de cie}~i~acióny 
del "t:amancCinicial del grano .. Ex:i,ste una cantiCfad. >~~': ·c:Je~:formacciÓn . 

optima lelongaciones del 1 al 3%)' por debajb. cie"·ia''cual :no~·se 
ob1:ienen ~~~vos/é:el1tros de nucleacion y por encima de la ·. C:uál el 

numero ci~:~J~l~os oJfe~ido es demasiado grande para que el tamáno 
·:~~-:._·. 

del gr~noccrezcélapreciablemente (debido a que la aparición de 

nuevos centros 'de nucleación crece en forma exponencial al rebazar 

la cantidad de deformación critica). Entonces el método consiste 

en deformar el material lo mínimo necesario para producir centros 

de nucleación v posteriormente calentar para lograr que los nuevos 

centros de nucleación crezcan a expensas del material que los 

rodea. Generalmente la capa mas exterior no alcanza a formar parte 

del monocristal por lo que se observa una capa superficial 

polocristalina. la cual puede ser eliminada mediante un ataque 

qui mico prolongad e•. También se ha encontrado que este método 

produce algunas veces pequenós granos en el interior del 

mc•nocristal: pero en algunas pruebas estos no ocacionan ningún 

prot0lema y en caso necesario, para poder eliminarlos, es 

suficiente un calentamiento prolongado a una temperatura muy 

elevada. 

El exito de este método depende en gran medida de lograr 

ootener un solo nucleo v hacerlo crecer, esto depende de la 

técnica que se use. Un método con el cual se puede lograr un buen 

resultado consiste en tener un gradiente de temperatura móvil, que 

logra nuclear en un solo punto, de alguno de los extremos y 

posteriormente desplazarlo para ir creciendo el monocristal de 

manera gradual, antes de que aparezcan nuevos centros de 

nucleacion. El equipo que se puede utilizar en este método es muy 

parecido al de Bridgman o Stobarger. 

Un mecanismo ingenioso para crecer monocristales por este 

metodo fue ideado por Andrade (ver Figura 161. Este consiste en 
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r1ac-:r pasar una <Co::ir-rient~ ·. atravez del~aTambre~ que~~Tn!gar~r~··a"~ser ·~ e 

monocristalino; pará .>elevar su tempe1~atura hasta que sea algo 

menor que la;. t-;=1n:r'7~·~:t~ra • de recristalizaCiÓn .rápida; una vez 

calentado. éL ·a:1'~mbfe\ sé da un c~i'eí\i:.amient¿ local ~~ra alcanzar 

la temperatura de· recristalizaciOn. El calentamiento extra lo 

proporcioria un pequeho horno eléctrico o~una cubierta radiante, 

que se hace avanzar atravez del alambre;comenzando en uno de los 

extremos y terminando en . el Ót~o. · Este mecanismo tiene 

dificultades serias en los extr~mos, dohde se producen grandes 

deformaciones. 

FJGUP.A I~ Sistena de Andrade. a) fuente de alimentación; bi horno secundario y e) 
soportes. 

Una forma también efectiva consiste en sumergir 

paulatinamente en un metal fundido el material a cristalizar 

ojespues de haberlo deformado. Este mecanismo es eficiente por el 

gran gradiente de temperatura existente. 

Igualmente es posible obtener un monocristal mediante el 

calentamiento gradual de un alambre al irlo sacando de un liquido 

conductor; en ia ~igura 1/ se muestra el dispositivo. El alambre 

se calienta mediante el paso de una corriente atravez de él y se 

aumenta la zona calentada extrayendo el alambre del liquido 
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C•::tn•jUcti:or. La corriente se puede mantener corú:itante conectando en 

serie una resistencia variable. 

fWURA 11- sisteiia-ae extracción de un liquido conductor. al fuente de potencia; bl 
material a cristalizá'r~ 'e¡ conexiones al vacio; d) entrada de aire y e) liquido conductor. 

Tecnida.cie:tránsformacii:on de fase. 

Cuando un ~~~~~i~l tiene mas de una fase en estado sólido 

puede llegar a -- obtener un monocristal mediante una 

transformacion de fase. Esto se logra haciendo pasar el alambre 6 

el material a cristalizar atravez de un rodillo, inmediatamente 

des pues de la transformación de fase. Este método parece muy 

simple, sin embargo es dificil llegar a obtener un monocristal, ya 

que al hacer pasar el material por el rodillo, este produce en 

general una serie de deformaciones que llegan a nuclear varios 

cristales. Lo anterior se puede solucionar si el material en la 

tase original es suficientemente suave como para evitar 

deformaciones en la fase siguiente. Esto sucede por ejemplo con el 

uranio al pasar _ de la fase __ gama __ é\_la beta. por lo que se han 

logrado obtener monocristales ·en la. fase beta de uranio. 

· se han he~ho·-algunos -intentos''para crecer monocristales de 

1 ierro, pero >i~~ > i1;~-~cletd~~¿-~í~~6ib~~s que se Uenen generan un 
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pc•licl:istal. sinemhar'go,. estámétodo se debe·• de fconS:ider-ar .como. 
. : pc}SibHi.ciad ····· • . · • > ' . ··• .. · .. •· ., '~.'.'. · :·1··· i/>:8 ·; [: \. . u 

~:: a~:::iór1~~-·/ ci.~ dtrd!7]~t~:~~r2~·md~i!'i~~-¡¡~~:·J'. :: •. ;::::n~ :s:· 

cc.mo,.··.···dJ• .. · <;~~J..~t~~t;~/;;:.\~~~$~~~~$·~{{r!i?~it'~~'#tó.'.;iN6','s'~.·· rcicomienda este 
mé.todo para, ~etale~•; de. p~ntó•'dey;fu jO,¡~;i~a: que es mas fácil 

o~ten~r. • m~noi;.i~~t~eJJ{'1i~~:;{~fig~.\.~fi&~~·- ~.'.~~~Jerife. 
,. -.- _:;.~,·\. ':.; <' 

. ·;()\'.~- .·--.~~.;:,_ 
>\:,y~··:- ::f.:;·· 

.·. i~EfÓÍ_Íb,:..,'So..:···~"-"'"-lli~=-u.~~~=-..w:~,-=.;~D~E~V:..!A2!P~O:!!R!.l 
fc_,'"·.'¡-.:·.~i;:~.--. ···.'°;,"}' ~ -¡}¿t~ :."~-V:_::~-;;;.. ~r,~~'.:,., '. '.;< .. :. " .e /~:.-'.-' ;;,-._; ~ T,' _-; ·. · •.-' 

~--"·:>.!~,.-,~):-~_;-~,;:. ~~:>{:· .. '.~\L~L-~ 4~,~;~··,~~~-{=---:i-· ~~~·;-> ·.-.";,.;.:<f;,f:\ - ,·•".'"';-o-~·~i-;·',.::·:,·'~.,º,-:. 

próducb'~611,l d~,m~ric.c~ist:1i'i':: ª ~ª;Gr de vapor ha venido La 
_._,. 

creciendo en imP'o:ftá.kc'ia·é!ebiJo a qGe.se obtienen superficies mas 

limpias y ul1ii fuel1or cantidad de impurezas y deformaciones' lo que 

satisface las exigencias de ia ciencia y tecnología actuales. 

Crecer monocristales a· partir de vapor .ofrec_e_ ciertas veta j as, 

como el tener un mejor control de la saturacion· critica para 

0::recer el monocristal (co.mparado con el control de la temperatura 

en la interface al crecer.a partir de fundente) y no tener una 

superficie extraña enc~ntacto con el moriocristal. Aún en cuanto a 

la velocidad de cI'eéi'ill{~rito,Jpresenta algunas ventajas, va que 
~1: ,_"f,":-- '; 

esta es intermeai?,c~fe~tre ~recer a partir de fundente y crecer a 

partir de sol~~'~.$.~,:~~:~.V~~.a'; Sin embargo. en algunos casos la 

•Jelc•ci'dad· 'ciE;;;j;i:c.re'c'ii;(G~~tO'.:,es tan pequeña, que se necesitan varios 

,jias para l·~if~r)IT{~ ,;~6Bocristal de dimensiones apreciables. Este 
, .~:,,~?K'- '.-~,~;,r _-.;· ··;~c .. · 

metodo ha; 'i,; sido¡. ~;'muy útil en la producción de peliculas 
;~»\:¡~·~-.,, 

monócristáÚnas.''sbbre sustratos monocristalinos , asi como en la 

produ~'gfaJ;/'6'~·: fibras cristalinas o barbas con propiedades 

mecanri:~i" magnéi_ticas y superficiales e>:cepcionales. 

J~ Ó~,~~gCic.n de monocristales a partir de 
··.·' :'.>;_·. ~· ·.:.:_-_ .... · 

términos · . gene1~alés. 

vapor es, en 

de dos tipos, dependiendo de las 

~ar~6ter{s~icas ~~l vapor. Estas formas son: 1) Por condensación 

del vapor v '..r! J l''or reacciones quimicas en el _vap9r (el monocristal 
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no es del mismo material -que: el vapor que le da origen). 
·;- :i\"/ .. ~. ~ 

~~':'.:o·:!_,';:· __ ; :··;;~-;---~e_:__ ~ ....;:__;~ •. ·7 --¡ 

))·: ·: "».:~~- ... ' 
~rec :i.mient:6 por -:¿~¡::;~eri'~~¿\~.71; d~; _e;; 

.-~-. "~<<::_:~11~_·.·;~_~;~·;'.;~~·.;~ :~)~_;';~:~ ~'~: .0:~~:} :,:,:::<~::.;~J¿/;::~%}- _ . 

.-n•r•l~::te '~;::~i~:.~;~~~~f !tzf {~»~:4~!f clL:':::::::::n v.r::: 
dias de cresi~ierii:B':l3at~<t~r1et;G~!rr~-~~tfS~\i;dfe·~,t_·_;._--_ia· apb

0

.1

1

,e
5

• i· ~gseue considera 
q1Je el iprocesC.' : d-e;' cfeói'm:i:ént'd;a''?parúr. v. dos pasos 

pr inc iPale~::_•e~t:~~<:~n:.~~.{,~~~c{~;H~~~:}i;;J_-. -~?' ~recimiento de los 

nucle:c·s·" ~---~---- --:C"'' ;:- - •· -

.~'.· .. ~;~;~;~~~:~~: t!i~~f~~f~f i'J#i~r:.,::::t: d., 

~ > i.;~--~r~~i~n ·~ la cual s~'-e!1~4i-,?~.S~I~:~VéV~p§r. 
•Lo'--. que bu_sca- 'e'ste métsicicl_L'.,.~s ·:.-10grac un 

tempe1·a tt.fra entre la fu~~~e d~ Vapb~ ? y rxá pL a ca 

gradiente 

colectora; 

de 

de 

man"'°ra que, al condensarse ei: ·-·yápor sobre el monocristal, los 

atomos o moléculas tengan la movilidad sufic iente para lograr 

reacomodarse en la estr1Jctllra·cristalina del nu cleo <:::• semilla. Una 

e:·:plfcación micrc•scópica de lo q·\Je sucede es -que los átomos o 

mc•leculas al condensarse __ sobre la supert icie -colectora conservan 

e ierta ~mó~iÚd~d, - hastá ,. ,que obtienen más -enen;i a y logran 

evaporarse-~}' -~n,Cü~~-:tr:á.-n 'ún sitio energeticamente atractivo y 

ú boaran el re~tC. d~:;~¿¡.;gáio'f ·latente de condenssc ion. 

~n gen~;;~Í:i~1.:.ké~·~do/Consiste en introctuci r el material a 
,:;_ 

·:ri!;'.taÍ:i.::.iir .. ·en.; l.ln'·_:::tí.ít..ó · o· v producir de 
: ~ >: :_;; ~·, <'·: ,' ' ,:;~. 

tc•rma exterri'a;o_/intefaiá·'•ún:'gradiente de temperac:.urél, de tal forma 

que _la pa1·te ''mi~:'c-~li~rit~ séa donde está el rrta terial y la parte 

rnas tria ~16nci~ ~-s~~";·{,f.~ti~~;·{i~ie colee tora. 

partir 

Ur; 1-~;,rá'rrie'):!)~~:i~kci~~tarite · para lograr cr-e<:::er cristales a 

de ~af.,Or ~s - l'.¿ ·presión .de vapor, ya_ que ésta puede 
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controlar. por dispersión, de particulas incid~ntes en 
,,_ - - ---

·" 
la superficie éoléctora:, ~- "_ - ·· ~ ·: '"--"--' :5 iL~-: 

::::::::~;~"::.~J~tti:~=.~:~1;.~f ~l~;;~n:~, -':.;~~~!~~¡~~~=~ 
:p:,. t.":;"~ij~:·cf if~~;r:·. i~~4iii~f i0~~i~~;;i~t~I~\~l~ll~~~i~· 
i a temperatura· ·1·::·.,.UC)rn ... · ... me~cj.onó. ánteri~rment~; l~~;Jcondiciones .· 
para q1Je : ~X- Ui}gV~-i:Jc;á'}'.c-;;8:ff,~.~".:¡~h~~-;~:!f~~{%J1,;;~··~i-;.¿:;~;~}i~'i'~~f2i;;~e:Í.~~·.·· 

<·:~,··,':;:.1->> 'x:: ~'_, :'i·. >:-~>-'.···' ----:,..·."'i:F --r,-.z'YJ.-:..·i"_.~c, ... '.· .\ .. >' 

f~. -'~t1·:t:_·"'n-:1_ .. e:nn:ct:o:;~s-ie;: .•. ·._ nqi:l_J~'ec·~t,f ~~~-!~~~~l~-:-tiittf 1_:;k~-~-~ktt~-rjict:~e'.~ .. ~ .. ~-ia.~1".· .. d~2·s··~ ...• _ •. -.·1~~rt~~~~-~,~-~~-· 
_ ~ •-· • < < ¡;a:t~J~sát:l.IJ~f;~69~(~~ti~~-·xª~"' ··-~· , . ª · -~:~o\·s:·,·;s::· ·-

~·Ue·je obtener;· n~-c1le~~fon: .~~i~~,t~.~.-r .•. ·_:·~·;_ .. l .. ·_;,gh•.• •. ~_,a=.·.•.-_-_~.;.-'··-··-··;,'.~,-.•.'.•.:.: .. _'_ •. ·.·.-.·,d.·l·,,_.eo_,·• .. '_.'-~_·. :.·.··.···d·ª·."_ºd•._-·.-•.·-.o)c__ .. ·_,_~~~~;.~_.~n.:sU:-Ct_~l,~~e/a~d_:_r~rasa'< presentes en ;inatefi;;.).,{'! ~·~·¡i;·•- _ . _ . . .,,,. • 
s-:·bresaturac:iories m~s -ibaJas')á.'qG~ i'a':sóbr~satúraér6'n re'al es un 
P·:·-:b ménoi' que'i2Cespera.cl~. . .•... :.~.;;~: Li· :,···· 

• 
• 

FltiURA ¡~ Sistera3 de Stumanis. 31 elemento calefactor; bJ termopar; e) tubo pyrex 
seilado al va-:i0: di naterial y eJ nonocristales. 
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Las condiciones . para · cr.ec,er e·· lós. · .núcleos se dan a 

encontró que a ~emper~turas de condensación ligeramente inferiores 

a los puntos de fusión se obtenían monocristales, mientras que si 

la temperatura de condensación era menor se obtenían dendritas y 

agregados policristalinos. 

FIGURA 19 Sistema de Fritsch. Barra con extremos cónicos. 
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Otro mecanismo _(Fig~r,~~~~1~~-~f:;:i;:ici;~d~~~por Fritsch~ quien. 

crecio Znl) sot•re /una, · barra '. del misll\6~ mat~ri81 ·~~~ro·.· con una 

geometría tal qye :'\,1a,~. parfe ••· bent~~l {mai d~igadaj _ actuatoa como 
:.:..,:~;-. . ... -.' ·:_ ·,.:":_,-

emisor Y lo~ ext~E:mo~ •. c6n°:Í.cos L como •. sÚ~ttat~; j ... electrodos. El 

funcionami.into• de este dispositivo ~s 
0

s{mpl·~. pues se hace pasar 

una corríente atravez' de la barra, evaporandose la parte central 

oel material y mas tarde depositandose en los extremos cónicos. 

El crecimiento epitaxial es también un crecimiento a partir 

de vapor estatico. Este consiste en crecer películas 

monocristalinas sobre sustratos monocristalinos que pueden ser del 

mismo material que el vapor o de ·otro material con una red 

semeJante a la que se desea y có~unos parémetros muy similares a 

los de la estructura que se quiere obtener. Los factores mas 

importantes para controlar un crecimiento monocristalino epitaxial 

SC•n: 

ll La naturaleza del sustrato. Este debe ser muy plano para 

evitar detectes en la pelicula monocristalina. 

~J Temperatura del sustrato. cuando la temperatura es muy baja 

se tiene que la velocidad de crecimiento es muy grande y la 

cantidad de nacleos que crece es muy numerosa, por lo que se 

obtiene una pelicula policristalina. Si la temperatura es un poco 

mavor, la movilidad de los étomos aumenta y se puede obtener una 

pelicula monocristalina. Pero si la temperatura es muy alta se 

tiene que los nucleos no alcanzan a crecer sobre la superficie 

sino en barbas. sin llegar a formarse una película. 

3l ~apidez de deposito y atmósfera del medio. Cuanto mas répido 

sea el deposito mavor seré la imperfección de la pelicula. La 

atmósfera debe ser inerte al material o hacerse vacio. 

Un dispositivo para crecer películas monocristalinas fué 

ideado por Sproull et al \1955) para crecer Bao, Figura 20. En 

este caso solo se tiene un gradiente de 2üªC entre el substrato y 

la fuente emisora. 
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FIGURA 20 Sistema de Sproull. a) elemento calefactor; b) sustrato y el material 
solido. 

B'IGUHA 20 

ttetodc• dinámico 

En este método el crecimiento de los monocristales se lleva 

a cabo en una región separada de donde se produce el vapor y el 

transporte del mismo es mediante un gas. Un dispositivo típico es 

el que uso Kremheler (Figura 21) para obtener cristales de sulfuro 

de =inc. a partir de su vapor, que era transportado por un flujo 

ae helio atravez de un horno doble, para poder controlar mejor la 

presion de vapor y la cantidad de impurezas. Con este dispositivo 

obtuvo. para distintos gradientes de temperatura, barras 

!lU0~/mm). placas \4U~c;mmJ y monocristales gemelos 110-c/mm). 

35 

----------- ------



FlGUkA 21 Sistewa de Kremheller. al elementos calefactores; b) punta de 
cristaiización; el material y d) gas inerte como transporte de los vapores del material. 

Crecimiento DOr reaciOn guimica en el vapor 

Como el nombre lo indica, en este método se lleva a cabo 

una reacc.iC•n .química del vapor de dos componentes , depositándose 

uno de los pr6d12ios de ia reacción. En algunos casos es necesaria 

la existencia de un sustrato sobre el cual ha de crecer el 

monocristal. en otros es necesario que los vapores que han de 

reaccionar sean transportados por un gas a la zona donde se lleva 

a cabo la reacción. Dos ejemplos de este método son: 

Ubtencion de s1.ú furo de - -cacttriió (CdS) .-:-El cual se puede 
. ·- ;z_,_···-··· 

ot·tener mediante la condensación,: de. J16's vapores de cadmio 

transportados 

se me=clan con acido suit'hidrié't.'í FfH;sJ:;; • llevandose a cabo la 
-~ , .. ~,. ·-···, -_;;::_·;,· ·.' -·¡' 

re:.cci·::>n Cd + H,,S.--;-;2ccts ~,}Hi:/i'if~)L!a'.(í ,< ' 

•.lbtencic•n: L~~;~~:3~:~~~~~~~f;Jt~.~*~~i1tf~s'. p~~de obtener mediante el 
transporte de he:~~~7piru,~?:r9e'<.wolf~.~inio ,,, (W?,l.,.J por un flujo de 

hidrc•geno. ~ 11a~t~~ ~ una -r~~~~i;;d~~~~- _~~:·,.,encuentra un alambre 

monocristalirio, de '\.ioifr~mi.'6 calenté3"dc/~ei'éctricamente a 1000°C. La 
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parte 

cuyo 

solvente, 

común que el 

agua (en 

o cualquier otro 

Como.ya se ha mencionado, la velocidad de crecimiento a 

partir de soluciOn liquida es muy pequeña, por lo que esta solo es 

recomendable para propósitos de enseñanza o de investigación, por 

la facilidad con que se pueden obtener monocristales y por lo 

sencillo que es obtener el equipo necesario. El principio para 

obtener monocristales a partir de este método es el siguiente: se 

prepara una solucion saturada a una temperatura alta del material 

a cristalizar 

mc•noc r is ta les. 

la solución 

y se comienza a enfriar para obtener los 

En la mayoria de los casos, una vez que se tiene 

saturada, el solvente se comienza a evaporar 

lentamente. En el caso de que se quieran obtener monocristales 

grandes v ópticamente homogéneos, se debe tener mayor cuidado con 

el equipo utilizado y con los parametros de crecimiento, como son 

la temperatura. la solubilidad y el valor de ph óptimo. 

Crecimiento a partir de solución acuosa 

Como es bien sabido, la obtención de pequeños monocristales 

a partir de solución acuosa es muy sencilla para las sales. Un 

dispositivo para crecerlos se muestra en la Figura 22, donde se 

puede observar que existe un mecanismo calefactor para controlar 
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la temperatura, un motor agitador, un baño térmico de aceite 

aislante, un termómetro y-una •-estructura - _para -la obtención -de 

nacleos. Con el~ d¡;~osii{v~ ariterio~ _es posible crecer 

monocristales de hasta unos 10 _cm de diámetro en unas cuantas 

semanas. 

r-IGUP.A 22 Sistena para crecer monocristales a partir de solución acuosa. a) 
elemento calefactor: bi crisol: el solucion: d) equipo para decantación; el monocristal; 
f) mesa; gl material ceranico y hl termopares. 

No solo es posible obtener monocristales de sales con el 

metodo anterior. tambien se han logrado obtener monocristales de 

cuarzo a partir de solucion acuosa; el cual como sabemos no es 

soluble en agua a presion normal, pero es altamente soluble a 

presiones altas v a una temperatura del agua de :364ºC. Es 

entonces posible obtener monocristales por el método llamado 

hidrotermia de cuarzo disuelto en agua. También ha sido posible 

obtener con este metodo monocristales de rubi y esmeraldas. 
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CAPITULO :¿ 

SISTEMA IJE CHEC.IMlEN'l'O DE MONOCRISTALES 

En este capitu1c(se discute el diseño y~la:ccirstruccióndel 

sistema de crecimÍe~tJ de·monocristales y su. tul1'ció'~~m'iel1to, asi 

como las causas que-nos~levaron'a elegir tal si~te~~.~ 

En primer lugar quiero mencionar que el sistema elegido es 

similar al sistema de Stockbarger, donde se tienen dos hornos 

separados para producir un gradiente de temperatura variable a 

voluntad del operador. 

Una de las causas que motivaron la construcción del 

sistema, es el hecho de estarse desarrollando en el Instituto de 

investigación de Materiales lllMI, una serie de aleaciones con 

propiedades novedosas en los metales: las aleaciones con memoria 

de forma v las aleaciones superplasticas. Algunos aspectos del 

estudio de estas aleaciones necesitan de la preparación de 

monocristales. 

La eleccion del sistema de dos hornos se hizo despues de 

analizar las diferentes características de las aleaciones, así 

como. la posibilidad de tener un gradiente de temperatura variable, 

lo cual permite la obtención de monocristales de diferentes 

aleaciones y metales puros. Por otra parte, dado el tipo de 

sistema. su construcción resultaba accesible a los recursos con 

que cuenta el IlM. Este análisis nos llevó a la conclusión de que 

el mecanismo de Stockbarger sería el más apropiado. Dadas las 

temperaturas de fusión de las aleaciones, la temperatura de 

operacion del horno debería ser de aproximadamente 1100-c. lo cual 

resulta posible en el sistema de Stockbarger. La Fig. 23 muestra 

un esquema v fotografia del sistema construido. Sus partes 
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Fi'iURA 2J Componentes principales del sistema de crecimiento. al Hornos; b) variac: 
el controlador de temreratura: di sistema de tracción y e) soporte de muestras. 

principales son: 

-Los 11ornos 

-El control de temperatura 

-El sistema mecanice de ascenso 

-El soporte de las muestras 

Este ____ sistema permite la obtención de un gradiente de 
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tempera tUr a ·'i nihÍai'· ~~Úa_'ble···y Ll~a' t~,m~~~éi\:~r.i ·m~xj_·~~.• de.· .. · operación 

de i 1uu0 c. cada uno cíe ~'16K :h6rno~ ~ ~J cap~z d~.·~í6aÍ1z~r,. ~sfa 
i_;__,_· ,'.-.;.::>_·'~:~,_,'. ____ :,:_'._:¡'.;;''} > •,~,_;_.:=_:_:~ .•e, C -, -,,_ '. ',': 

:~::::~:~::t;;xi:~á~·i~t;:;·~~1s;:~-~t~~~gri;fc1~~~·:;·~::~::~1~~~~'.r·;te·Ir~~:e::. 
c..l-oonstradpo.es. soh.·o)rpneo.rsm,:.i.• .• :e.• ... ·····d~'ee) .. '.a;,.dm'eb .•.• ~o: .. QJ..·.ªc'.,zo;;a·'···mª,1u;en,n .... tdoe' J~rücal de c¿ai~ui~l:'~ de 

u "' .· , la muestra). La ~ei·o~{ci:ci de 
• · - - ' · • '"'-··' ·---· · ·" ~' '·-,'":.-.-r;-'".o.o- ·' • 

desplazamientbverÜCai ptled.e ·;.~eX::· variada mediante, el .,.uso 

poleas de diferent~ diám~'t~~·erie1 eje del motor. 

de 

El sistema c~en~a;co'ri·' d~s hornos concéntricos (Fig. 24 los 

cuales como ya se dijo·. tie~i~· la posibilidad de desplazarse a 

largo del eje vertical, 

e 

FIGURA 24 Componentes principales de los hornos. a) Ladrillo refractario .maquinado; 
b) resistencia electrica; e) tubo de alúmina; d) capa aislante de fiberfrax; e) caja 
metálica y fl alambre de acreo inoxidable, que va al ·sistema de tracción. 
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E .L cdgtro ]_ : .. aEi·• tempér aioUr a··· ~~';hace. enLr oFma/:iir{clependiente •. 
··,i.·· ···;-->~ .(• 

para cada tíornO(·i1 hbrno' irías exterhó:.·15e coíltrbla con un varÍac ·· y 

el interno· ! ¿¿~ ::(irij:'.,contrÓl¡~~r'·'1~ut~~111Aiido:':de~:.ie-1n~eratura. El 

sistema me'bá'~'.ico ···~~·· asó~*;¿. se aí·~~fi¿t~o~'üri cis11fJ~?¿> 'Cíe ''poleas, 

un alambre, .; un ~s>ntrapeso y un'· motor, Estos .. ~ateriales 
dispusi~r~n ~o~~ se muestra en la Figura 25. 

FIGURA 25 Detalle del siste~a de tracción. al Poleas de deslizamiento; bl motor de 
220 volts; cl soporte del motor; d) polea del motor; e) alambre de acero inoxidable Y f) 

contrapeso del horno que sube. 

se 

Discutimos a continuación cada una de las partes que 

componen al sistema, mencionando para algunas de ellas las 

diferentes posibilidades de materiales y técnicas comunmente 

utilizadas. 
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Los hornos de laboratorio mas comunes y versátiles, para 

temperaturas de hasta 1100°c, son los de resistencia eléctrica 

sostenida por un refractario adecuado. Estos hornos pueden ser de 

tubo, de olla (o crisol) y de caja (o mufla). De estos, cuando 

son pequenos, los de mas fácil construcción en laboratorio son los 

de crisol. 

Los componentes principales de los hornos construidos en 

laboratorios de experimentación son: 

lJ Hefractarios 

~l Hesistencia electrica y 

~) cubierta aislante 

Los hornos de tubo o de crisol se construyen generalmente 

enrollando una resistencia en forma de espiral alrededor de un 

nucleo o tubo central; aunque esta forma puede cambiarse, siempre 

y cuando se cuide que la distribución del calor sea uniforme. Para 

facilitar el espaciado de la resistencia alrededor del tubo, se 

puede construir una serie de canales sobre los que se coloca la 

resistencia. Una vez que se ha colocado la resistencia alrededor 

del nucleo puede ser necesario fijarla con cemento refractario, 

aunque esto no sera necesario si se tiene un buen soporte y se 

logra evitar el contacto de las espiras por otro medio 

! Refractarios 

Los materiales refractarios se pueden definir de manera 

general como aquellos materiales con baja conductividad térmica, 

que funden a temperaturas muy altas sin sufrir deformación 

excesiva (aunque en general son muy frágiles) y sin cambios en la 
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cornposicion. 

Es conveniente que, para escoger de entre las diferentes 

refractarios existentes, se conozcan algunas de sus propiedades. 

principalmente: al punto de fusión, bl conductividad terrnica, e¡ 

coeficiente de expansión térmica, d) conductividad eléctrica, e) 

capacidad de reaccionar químicamente y f) resistenci .a mecanica a 

temperaturas elevadas. En la Tabla 1 se muestran .algunas de las 

propiedades de algunos materiales cerámicos y a continuación se 

mencionan algunas características de los materiales refractarios 

usados en este trabajo. 

-Alúmina. Es el material refractario mas usado en el 

laboratorio por la alta pureza con que se obtiene, su punto de 

fusion elevado, su regular resistencia al choque termico, sus 

conductividades eléctrica y termica bajas a altas temperaturas y 

su baJa reactividad. Las propiedades antes mencionad.. as hacen que 

este material sea el mas usado en la fabricación de hornos para 

laboratorio. Debido a que la alúmina no es muy resLstente a lc•s 

óxidos de metales básicos, como el ó>:ido de fierro, en este caso 

no se recomienda su uso corno crisol. 

-Grafito. Este es un material muy útil en eL laboratorio, 

ya que su nivel de reacción es muy bajo, excepto con oxigeno a 

elevadas temperaturas; aunque tiene conducti vidade=s térmicas y 

electricas elevadas. Este material es facil de: maquinar con 

herramientas comunes. Su conductividad electrica ha hecho posible 

que sea utilizado como elemento calefactor en cie=tos hornos (en 

los eléctricos como resis:cencia y en los de inducc:!.ón como crisc•l 

y generador de calor) . 'Debido a ·que la mayoría de los metales no 

reaccionan· con; ef graf1to;'~ se ;h.an :~usado; frecuenteme:i;:-ite crisoles de 

este rnater:i'ai ·~ --~ .~:~nJes:~->~·~iO's.'.- ·_-,jn~~~.~les~ ~·na·:·, rño.J an el g~afi to y pueden 

vaciarse li~piamerite. Por su b;j~':. co~ficiente de e:>:pansi6n es muy 
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composicion. · 
- ~ · . 

. Es.'conyer\iént~. }~µ_e~~.Pá.ta ~s§§iej .~e·i entre · .. ~os.• dlfei•erites·· 

refractarios· · e~is~e~t~sc,. x:.secc6n6zcan;aÍgunás.~e\~~:~· ;~~¿~ie~a~es .·.· 
principalmente:· a).··punto de fusión, ,b)'·cc>[1dúct:i.\1idad térrn.i.ca, ..•. c) 

coeficiente de expansi'ó;i.té~lii:~·~;~~"aY: «:§n<l~~~Iv\da'd:· gJ:éc'~ri6·a ,':'e J. 

capacidad de reaccionar quim'i2an!e~fe,:·~:; fr'i:t~si'i5t.~ri6.ia,c"~%~6áhica; a. 

temperaturas elevadas: En . iél<,i~bc:····.·.·····el.· .•. •,•.·.:ar·.··· ... l .. ~·.•.'..m,t.· •.. ·i~ ..•. ·.·sc' ••. ·.:.:e
0

•·•· •. 's,,·;······m··.·.·.·.··· ... ~.·.•.· .. ·····.•.·~.: •. ·.·.·.e.· .. · ... ·.·.·.·.·.·.···.·.·.·.i-,~·~~•gc~~·f~~·~~:~,;'..'8~.··}a·~····. 
propiedades de algunos materia,l~~. . a . ·~. (a?;;·1~~;t"~Hü~1~:i~!"l;.;• s~ 
mencionan algunas caractedstí2~'s. yci€:h'8¿";'ffia'té;.t¡;¡ú!,~ :·~~ii{~d~'a'~'i.os 
usados en este trabajo. 

< ;·(:.>.~<:('' '.·::~.~··':'" 

-Alúmina. Es el material refractario mas usado en el 

laboratorio por la alta pureza con que se obtiene, su punto de 

fusion elevado, su regular resistencia al choque termico, sus 

conductividades eléctrica y térmica bajas a altas temperaturas y 

su baja reactividad. Las propiedades antes mencionadas hacen que 

este material sea el mas usado en la fabricación de hornos para 

laboratorio. Debido a que la alúmina no es muy resistente a los 

óxidos de metales basicos, como el óxido de fierro, en este caso 

no se recomienda su uso como crisol. 

-Grafito. Este es un material muy útil en el laboratorio, 

ya que su nivel de reacción es muy bajo, excepto con oxigeno a 

elevadas temperaturas; aunque tiene conductividades térmicas y 

eléctricas elevadas. Este material es fácil de maquinar con 

herramientas comunes. Su conductividad electrica ha hecho posible 

que sea utilizado como elemento calefactor en ciertos hornos (en 

los eléctricos como resistencia y en los de inducción como crisol 

y generador de calor) Uebido a que la mayoria de los metales no 

reaccionan con el grafito, se han usado frecuentemente crisoles de 

este material, pues los metales no mojan el grafito y pueden 

vaciarse limpiamente. Por su bajo coeficiente de expansión es muy 



TABLA l"'. Resumen de propiedades de materiales refractarios. 

Material 

Aluaina 

Hitrato ae aiuminio 

Oxido de berilio 

Hi truro de boro 

Fluoruro de calcio 

Indio 

Oxioo de magnesio 

na tino 

Pyre): 

Oxido de silicio 
lcuarzol 

Tetperatura HáxiAa Resistencia al 
ae trabaJo Choque Tér1ico 

( Kl 

2600 Huy buena 

2870 Regular 

1950 Muy buena 

77(1 Buena 

1530 Muy buena 

Conductividad 
Térmica 

(111- 1 K- 1 ) 

148 

4.19-8.38 

73 

1.13 

1.38-2.67 

. ''· ··.· 

Coeficiente de 
Expansión Lineal 

1 K-' ~106) 

8 

s. 7 

8.4 

- 0.2-3 -

6:8. 

25 

9.11 

3 '• .~ 

0.5-0.6 

Otras Observacionns 

Puede reaccionar con ele~ent:s 
metálicos a temperatur:s 
cer~anas a lóOfJ"C. 

Posible reacción cerca de 
1600~. 

Se. oxida en aire -. cerca je 
- los 970K. 

Posee una presión var-or de 
muy alta. 

Llega ser plani:( 
temperaturas elendas. 

Permeable- a los ccnstituyer.te~ 
del aire a altas te~r;;raturas. 

Permeable al =ire. 
Vitrifica~ion si •0 usa 
continuamente sobre lt 7(1 Y.. y 
si se contamina cc-n peh-:ubs 
organicas durante su man':).: .. 

------------------------------ ---------------------------------------------------------------------- ------- ---- ... -------------" ---.. " 
Nota: Los valores aquí limdc·s pueden usarse coflo una guia parapropositcs de diseño, El valor real derenje_de la temper::~r;. 
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resistente al choque >térmico .. 

-Cuarzo. Este material<- es utilizado _como crisol. Exis"te 

una gran variedad de diameti-6's có.¿~~~tb1'é'S 'en 'el. • mércadc• .. '. Tieme 

una temperatura de· operació[;~'.~íll~kliif~ff<l'é?fl:p~Ó'xi~¿dámerit~ i1Óo.;c. por -

lo que se puede usar como c~i~;-¡~,~;·r.~']
0

uhr gf~r1 ~1arieict~d d~ m~i:alés 
y sus aleaciones, asi co~ó',p'éir~; ot~ds -n1ateriales. El cuarzo es 

tambien usad•:i para fabricaf J.i61~~6~< tiari.~parente~ de · labo1~atoriq 
que operan hasta lüüüºC. 

Ademas de los materiales anteriores, existen otros 

utilizados tambien en la construccion de hornos para laboratorio~ 

Entre ellos se encuentran los ladrillos refractarfos, los _cuales 

se pueden conseguir en el mercado con una gran variedad de formas 

y con diversas propiedades. Estos ladrillos tienen en general una 

conductividad termica baja y se quiebran con facilidad: aunque, 

con un poco de cuidado, se pueden llegar a maquinar. 

Los cementos refractarios, igual que los ladrillos, existen 

de varios tipos y son utilizados para fabricar piezas. Tambien son 

usados como recubrimiento de resistencias, asi como para unir 

ladrillos refractarios. 

De entre los materiales refractarios, los que se usaron 

para construir el sistema de crecimiento de monocristales son los 

siguientes: 

ll tubo de alumina 

2) ladrillos refractarios 

3) fiverfra>:. 

Se opto por usar tubo de alúmina por sus caracteristicas de 

alta resistencia al choque térmico, baja actividad quimica baja 

conduccion electrica a temperaturas elevadas. - p\into- de fusion 

elevado y la facilidad para obtenerlo. El. tubo tiene las 
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dimensiones sigiJl.erites: 7~62 cm; de diámetró exterior·; 6:35 cm. -de 

di•metro interior y 25 cm; de longitud. Este· tubo se usó como 

soporte dela resistencia del horno externo. 

FIGURA 26 Corte del soporte de resistencia. a) Corte transversal bl corte 
longitudinal 

Tambien se utilizo ladrille• refractario por ser 

relativamente económico, de baja conductividad termica y 

relativamente sencillo maquinarlo. Este se uso en el sistema para 

crecimiento en dos de sus secciones. La primera es como soporte, 

junto con el tubo de alúmina, de la resistencia externa. Para esto 

fue necesario utilizar 4 ladrillos refractarios que se maquinaron 

y montaron como se muestra en la Figura 26. A los ladrillos se les 

hicieron tambien canales para que soportaran la resistencia. 

Igualmente se uso ladrillo refractario como nucleo del 

horno interno del sistema, para esto se construyó un tubo, con un 

ladrillo refractario, de las siguientes dimensiones; diémetro 

exterior de 4 cm. aproximadamente, diémetro interior de 3.2 cm. y 

22.5 cm. de longitud. A este tubo de ladrillo se le hicieron 
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cuatro perforaciones para poder sujetarfo, aí de 

tracción. 

2 Resistencia eléctrica 

Para la construcción de los hornos se debe: tener .en cuenta 

el límite superior de temperatura de operaCion y E!iJ1~1p,~·~·/de~Vida 
del horno. Para esto, hay que considerar q\JE!/sj_\5e i:eé:iúi..é~e ul1a 

~:::::::~ra q:~ev::a :l~:e~~:mp:a~::::t:: v~li:,~;~~~~~~~t~~tifüjt~: 
posible, cuidando que se tenga la fesist~ri6la;:'. º· ... e 

- '· - ~-;~-~ . .....:::~,:='-,'..'.> ··~· . 

obtener la temperatura requerida. 

De las diferentes aleaciones para resistencias, hav algunas 

que se vuelven sumamente frágiles a temperaturas elevadas; por lo 

que es necesario tener un buen soporte para la resistencia. Este 

último debe estar bien disehado, para evitar someter a esfuerzos 

al elemento calefactor. Con las resistencias disponibles en el 

mercado es usual que se logren construir hornos que operen a 

1100°C.; llegandose a construir hornos que operan a 250U°C con 

materiales especiales len algunos casos se usan resistencias de 

grafito). 

Entre las caracteristicas que tienen los hornos electricos 

para usarse en el laboratorio se encuentra la de ser muy limpios y 

de facil construccion. En la Tabla 2 se muestran algunos elementos 

calefactores y sus propiedades. 

De entre los diferentes elementos calefactores, se tuvo que 

elegir el que satisfaciera las condiciones de operación del 

sistema. Este requeria de dos etapas de calentamiento, que 

deberian lograr una temperatura de operación de 1100º por tiempos 

largos. Se eligió el Kanthal (223 Cr, 55%Al, 0.53Co y Fe) para el 
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' 

1 

' 

···1 

TABLA 2' 11 • Algunas -p_roptedades litilés de resistencias eléctricas comunes. Elementos calefactorEs. 
___ .., ____ .. __________ ,. ___ .. ________ .: ... ;..:.:.-_~,;.: ... -c.. ... -.:..;::,~--,;.;...;:.:.,;,,':_ ...... .:. .... :: .. :..:.. ... ..:~ .................. ~--.:~:. ..... ::.:..: ........ .;; ... .;;:~ ... ..:.------;.. .................................................... ..:. ... ;.. ........... .:. ......... ... 

Material y 
no1bre co1ercial 

Globar "varilla 
caliente" 
{Sic sinterizado) 

Grafito 
tCl 

Grafito 
piro lítico 

Iridio 

Kanthal A·l 
t 22~cr. ssm. 
o.51.Co +fe) 

Kanthal super 
(l1oS12l 

Molibdeno 

flicromel 
nicrothal 
(80~Ni 201.CrJ 

Platino 

Tugsteno 

carbón 
vi treo 

Temperaiuramafüa • .~edi~·ambienteoC. ResisÜvfoa~;: . c~§f_iCie~te de _-. )óporte Coeficiente· de Forma 
oe operaciorÍ (ªKl - pérm_isi~le •- m'i · resistTviifila-·-·¡.efmtario- expanción lineal cte .los_. 

:~>r d&eable <1C"" 1Xl06 · elementos 

1900 
1660 
1650 

2850 

2700 

--
:~{-;,-~~,.?;,;·· 

365Ó- ",co --- - 8. 7-10 

--

tfelÍtroy 6.1X10·2 -2450 
reductor_ 

1600 Oxidante y 
reductor 

mo Oxidante 
1650-1850 Reductora 
165U Neutral 
mo Vacio t l.33XlO"f'a) 

2650 0.21 

1400 Oxidante y 1.35 
·neutro 
reductor 

1850 Oxidante y 0.47 
neutro 

3250 Neutro y sx10·2 

reductor 

3250 Neutral y 10 
reductor 

49 

·· -- alüminii 

CÓbre enfriado • 
con agua y o'· 
tros materiales 
reífaétarios -a 
bajas temp. 

Cobre enfriado 
con agua. 

Ábase de oxi-
do de ztrconio 

A.base de óxi-
do de magnesio y 
alúmina. 

Alümina 60- 70X 
SiOz 30-40X 
Feil~ {max. )<1~ 

0:004 

0.0002 A base de alú-
mina y SiO. 

-0;004- -- A base de óxi-
do de zirconio 
y alümina. 

0.006 SiO, a bajas 
temperaturas. 

2-200 

. 2-200 

11-15 

13.2 

9. 56 

varillas 

varill:.s 

Tubos 
acánalados 

. Alambre 
clntá 

- Alimbré 
dnta 

Alacbre 
cinta 

Alambre 
cinta 

Alamore 
cinta 

Alambre 
cinta 

Tubos 
acanalados 



. . 

norno ···~ 'iritefrior~~·~~¡:ior=··~terter-oo~c.Unac~-='t-eml:ieratura~~de~·operación 

suficientemente elevaoa'-'~iri:· ríue'iH~oi --p~ópbsYtosy: C)fj30<>6r. Y 

para el horno exterfor' se ·uso. ~i~~C::Ím~ric8ó:{,:¡;¡'i;,;·2&3 :cr) por 
~ --'·": -:---. - -'-· ,..,,_ 

disponerse cte el en' ei llM y··· cumplir'' don .~~ha~'i-<Bis'f~ct'ei::ist:i.cas 

deseadas. 
·--. - - _.i:._ .. '.~ \':/:--.:.:~,;;f\;_;:o{~~:;0?i\'.,.~'~:~'-~~'-'/:-~~'--~;\ 

-· .. ;·, i'·«'· .. 

Para calcular el valor de la rdsi~t~ri~i'.~· ;_¡ªITe~~~by se 

consideraron las recomendaciones que se da~, · ac~~~~/ d~;• S Üso"; d:e 

elementos calefactores de alambre kanthal; ~~ un r~ií.~{6:~obre 
fabricación de hornos pequeños de cerámica. Donde se ~nd'gri{:r'ó' que 

la energía que necesita un horno pequeño depende Úiricipálmente 

del tamaño y la temperatura máxima de operación, p~r6 tambi~~. de 

la carga, forma, aislamiento, etc. En la T~bla ~;;~e. muestra la 

energía promedio requerida para hornos que. operan a 1200°c 

dependiendo del volumen de calentamiento. 

TABLA 3 Energía promedio del horno como funcion de su volumen. 

VOLUMEN (dm"') .l!:NEHGlA (KwJ· 

1 " ·"' 1 ') 

3.0 1. 7 

4.0 3.5 

6.5 4.0 

30.0 "J .o 
so.o 7.5 

85.0 10.0 

100.0 12.0 

150.0 18.0 

300.0 28.0 

Considerando las dimensiones del horno (10 cm de radio y 

so 



-=-===-===-~-=- '-"-c;-=----=-..:=cc--=-

25 c1Cde~-aJ:für-aT·fo~n§:füos~der~orden~de~3!° dm:;_o-;nt;;;-;;;, considerando· 
,._·-,.·--

la tabla anterior~ teníamos como energía necesaria aproximadamente 

1. 4 KW. Por lo que la cOrrieri;t:é nec~saria para ·obfe~er )ia>potencia 
. ,_/,: _ _.;.; 

.-, ·--- ~ 

IV si P 1400 w 
V 120 Volts 

11. 7: Ampers 

a 1200°C. En el sistema que nos ocupa se supuso que los hornos 

podrían llegar a funcionar de manera individual (para el caso en 

que uno de los hornos permaneciera apagado y lograr de esta forma 

el maximo gradiente de temperatura), por lo que se procuró que la 

resistencia de cada horno fuera de 10 ohms aproximadamente. 

Una vez determinados los valores de las resistencias 

requeridos, se procedió a calcular la longitud de alambre 

necesario para generar dichas resistencias. 

' \ 

Usando la relación: 

\ 

" 

1 : NA/pt. 

donde 

R es la resistencia 

A es el area de la sección 

transveral del alambre 

y Pt es la resistividad del alambre 
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Para el alambre Nicromel dei, 1 '.6 mm ae'd:iii.'metl"o'~e:enc~ntró 

que la longitud del mismo debia ser de 14~8~; Y ~ar~ ~l alambre 

Kanthal de l.5mm la longitud debia ser 14·\~.:.· 

Finalmente se procedió a embobinar el alambre para montarse 

en sus respectivos soportes. Para el horno externo (alambre de 

Nicromel) se construyeron dos resistencias de aproximadamente l.4m 

de largo len bobina) y un diémetro exterior de las espiras de Bmm. 

Estas dos resistencias se conectaron en serie. Para el horno 

interno (alambre de Kanthal) se construyó bobina de resistencia de 

3m de longitud y un diémetro exterior de las espiras de Gmm. 

3 Cubierta exterior. 

La cubierta aislante del horno externo la forman 

primeramente los ladrillos refractarios, que sirven tambien como 

soporte. A estos ladrillos se les rodeó con varias capas aislantes 

de fibra de vidrio (fiberfrax) de aproximadamente 1 cm. de 

espesor. 

Finalmente, la cubierta mas externa la forma una caja de 

lémina, cuyas dimensiones son 22.5 cm. X 22.5 cm. X 25 cm. y con 

perforacioes en las tapas superior e inferior, las perforaciones 

son de aproximadamente 7.5 cm. de diémetro. 

Con los elementos descritos anteriormente se procedió a 

construir los hornos como se muestra en la Figura 23. 

Control de temperatura 

Controlar la temperatura en un horno eléctrico significa 

controlar el suministro total de energia. Como se sabe, el horno 

tiene pérdidas por radiación y convección; por lo que para una 
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energi.a dada ·· debe ' eÚstir,; una ·tempera;tura 'de ... ·equilibrio: El 
,_ - '.: : '.~~ :~-

suministro de energía se ~puede'hacér>defdrma manliai o ·'aÚtomática 
",,·:.~ ---- ,!·___:~ . . - . <::::;'-~· ·i '· _·-_-_.:._:{;-.:!:-- '.,_·~--- _;._, -~' 

y por suministro contiiílléí - de -energía" a'!iiun.fr nii.íe1'i ac!ééGa~o~ o por ·•·· 
pulsos ál ternos de cor'top~·~iód6~' F'ir~f·eJ.:;~taFit~~G'i:ta~f·.·t'~m~~i~ctÜra 

temperatura automático. 
--

Algunos de los disposiÚvos ccfrrtrolacfore's·d~;·t~mreralur·a -se 

describen a continuación: 

FIGURA 27 Reostato en serie. a) Alimentacion bJ horno 

Reóstato en serie. Este es un aparato simple para controlar 

la temperatura y se muestra en la Figura 27~ El dispositivo 

proporciona una potencia continua en el nivel deseado, pero el 

control de la temperatura es muy burdo ya que la calibración del 

mismo se hace colocando el reostato en la posición deseada y 

esperando a que el horno llegue al equilibrio. Una forma adecuada 

de hacer lo anterior es llevar el horno a la temperatura máxima de 

operación, esperar a que llegue al equilibrio, marcar la posición 

del reostato y comenzar a bajar la temperatura del horno con el 
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··.A: 

., 

reostato¡-· para-=hacer-~~la~.cp);ij:)ra~sj._9J:l.~~Jl:~!~-<:IJ.~posi tivo._tiene el 

inconveniente·d;;- C!Ue!~.:~uÍ1qu'e,';se: háya .he.cho cuid~dQ-;:;ente la 

graduación del. '.~~Ó~1:~~C.;C-e_):istén' ~ariaciories ··en _la -linea de 

alimentaci<:•n•. qu~ ~.iteranti~~±;~e.1ú'es~c?'~-~-btasips_;_ .;¡--.; ~~'.-~ __ -- ',: :--~ ,-it 
- ·.'.-e -~-o_'.~ _··,:~:~'.l~;:~~-{~-~~i\~:4,~~.~~!:{~•;~~~~:~;_·:_~~~:~-~ __ e· :~~~~;: <;'.-:~,'._'. :~~~~ ':~¿~;¿ ·?~~L:.: -,,~~~\-~ .:: · · 

Autotrans f or~~&~~- Es't~·ec~!\~;f~ó:;.~1~~cj5iiiJéi· ¡j~;l:1f~~~~;o7:r-~ -

~;m,:::::r:~":;,p~:~~~r~.'~J~Jl1llJ~~{f §!~tt~tmiii;::• 
las variaciones de la liriea,.le•iafectáh ·mucho ~~r\'¿;'~·? ~-or 1'6~quei;5;¡_: 
se realiza una calibraci6ni81.1Í~~d8E<~e -~-~:'b'e llegar a ;'f~~~~ . un 

~'-' ; ~·: 

adecuado de la t¿;mp'~ra't'ü~~\ prinéipalmente si e(í-i(;I'no .es control 

pequeño. Este dispositivo\, '~i antdrior son manuales. 

~ 
b 

FlGUkA 28 Autotrans!ormador. al Alimentacion bi horno 

Control de encendido y apagado. Este dispositivo es·uno de 

los métodos de control de temperatura automáticos y su 

funcionamiento es simple, ya que consiste en cortar o suministrar 

la corriente dependiendo si la temperatura es superior o inferior 

a la requerida. Para medir la temperatura del horno en general es 

utilizado un termopar, que está conectado .a un sistema de control 

que actúa sobre un disyuntor. Este último abre el circuito de 

alimentacion cuando la temperatura, indicada por el termopar, esta 

arriba de la indicada por el punto de control v se cierra cuando 

se está por abajo. En este caso se tiene que la potencia 

suministrada es cero o máxima respectivamente. Si el aparato es 

lo suficientemente sensible y el temopar esta colocado de forma 
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--~ ------=--= 
=-=-==---~=-=--- -

adecu-ada {con un tiempo de resp~~sta ·.<::_or~g)/. s~ 

cont-;ro·1·.~~decUad~ de' -1'a ;~l-f3m·-pe~:~t:~r'a(; .. : . ..::,: 
En la mayoria ·. de· .los ca~bs; este dispositivo 'presenta 

problema de que. cuando el . horno llega'{~;J.·~~';i~fube~~~~i:a~}~~~~a'~h 
el .. • 

el 

controlador tarda un tiempo en ~e~:;orid~t;;~ifa¡)~f., •'1ó';qJe : la 

~::::::~~:::::::::::~::~::::r :::.~~::~~~~~i~i{l~if i~L~~· 
tiempos de respuesta del sistema Y:. 

suministra la energía. ':~}~ :·''.\~~:i;-~ ·.-. . :.•:- '.\:.:.:·:~!' ~;,;·;.. .. . ' -

,--- - - - - - - - - - - - - - - - - :--. -·--: ·{;-. '.'" ~ ·-'-D.-.i:::-;.·- '"::'':..;.· '- . .:::_\_:. - ;.. _ -, 
1 ;> ···.:/; .. :··;~···.· ;L<·/· ... ·c.; , .. 

.•. : •• :..-... : :\:.::,.. :;· 1 1 
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FIGURA 29 Diagrama del controlador. a) fuente de alimentación; b) Frente de entrada 
del termopar; c) fuente de voltaje y comparador; d) sección de potencia y e) voltimetro 
digital. 

Controlador de temperatura proporcional. Este dispositivo 

funciona de manera similar al anterior, con la diferencia de que 

la energía suministrada es proporcional a la diferencia entre la 
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temperatura del horno y la temperatura de control; ·Es decir, entre 
-, ' . ·,.- .' . 

mas alejada Seºesté~de~1.oºc.temp~ratt1I'a-~desea~_; ~ayor • .. es ia energía 

suministrada, sieln~r~ ~-~~'~"~~~~~~~~~,~~po~:--~~~~~~del ~~~.:!:t~";cte~fa __ _ 
temperatura elegida. Po~> :gc'·[~~;>fí~ fr~ih;;+cef:;; ~~~~~~~'fádoi; .no 

~·_;~,~~-~~- :--~-;;,-~:-:- --- "~~-~_;:~.o-~~ '' -::~·.,.-., .... ,, ,----·-, ;_'·.,:.~·;;·_ . -··.:,_-.- -

surninis:::een::::ª :~gu::~troia~~;~~~:tJJ~~,;~J~~bl~~~{~:cri~~·E:~~ ·para 

crecer monocristales y fue diseñado pór .. el. Úabora tprio de 

elec-r:rónica del departamento de material~s rneté:i\cos y .cerámicos 

del IIM. La construcción del controlador utilizado en este trabajo 

se llevó a cabo bajo la supervisión del personal de ese 

laboratorio. Sus principales partes se muestran en el diagrama de 

la F'igura 29. Como se puede ver en el diagrama, el controlador 

cuenta con cuatro secciones principales, estas son: a) la fuente 

de alimentacion, b) el frente de entrada del termopar, c) el 

controlador y fuente de voltaje de referencia y d) la 

potencia. 

a) La fuente de alimentación del controlador es ~'qd~iiá\·~(¡~ 
'--·,,.·;::.._::).' 

proporciona la alimentacion a todos los circuitos op~i~§'.iónaies .Y 

consta necesariamente de un transformador a co1'rient€l:'c~rÚ:iT\~~ de 

120 volts AC a 12 volts DC. 

b) El frente de entrada del termopar es la sección del 

controlador donde se recibe la señal del horno a traves del 

termopar. En esta sección, cada uno de los extremos del termopar 

va conectado a un amplificador operacional. Una vez que se 

amplifica la señal de ambos extremos, en igual proporción, la 

salida de los amplificadores va a dar a otro operacional, mediante 

el cual se obtiene la diferencia de potencial. Este voltaje entra 

a otro amplificador operacional que permite un factor de 

amplificación total de 25X aproximadamente. La señal que entrega 

este conjunto de operacionales se ha amplificado asi lo suficiente 

para que la lectura que se tenga en milivolts sea directamente la 
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lec t Ur a - de temp'erafora·· y~L-'que~'- e{r:;tei:ll\Ópár : utilÍ:Zaao, ·_de 

:::::~;:1":~1ú~'.,7"~!['.1%ü1~i~~pi~~:~t~~i.~.J~~~~i~l~k;.:~: 
di

. g1' ta· 1. ·.•e· ¡:;;;}~:;,~J\1~,¿c;;::;·J~~'.·:<1• :· , ... ' ,. . i~;, "; I;:T .· f 
- .. -. : .· ·, ·.-.:- .. , -,._.·,·,.,,: ... ,· .:,>.·.-.i~_,,-,·_;.'-:0:~-T -:,~;-;:---;-·, -'!f'.· . -.. -;.: ,:r=· -\_;~t ·-··:.----:----0·,"'7 

.: . : :,~- ... ' , . .· . : \'• ; ' :.: .: .: ' - ' " -l ~~; ~ ) ;: 

parte =~1 Fu::::r:::~:~::~f ;'"!i:t·;~~~~~~~'~J¡f ~¡S{~f~f~~~(·i~1*;~~~ ·. 
como un pequeño seg~idor·~~--~'.bitaj~ ~~ya sa1icia ;~:~rVáfi2~bie': "En ia 

entrada se encuentran dos potenciómetros para v~ri~/ elé;0ct~~;;¡ife ~~e 
entrada al operacional y este voltaje de entrada se. Varia a 

voluntad del usuario. La respuesta del operacional es-~el'orderi de . - . ' 

mili volts (igual que la señal proveniente del terrnop~r), -··por lo 

que este voltaje sirve como sehal de referencia y también se puede 

leer mediante un multímetro digital. Estas dos señales son 

comparadas por otro operacional que funciona corno comparador. Sí 

el voltaje de referencia es mayor que el del termopar, entonces el 

comparador manda una sehal positiva y la intensidad de ésta 

dependera de la diferencia entre las señales: entre menor sea la 

diferencia, menos intensa sera la señal del comparador. En caso de 

que el voltaje del comparador sea menor que la del termopar, la 

señal sera negativa v no accionaré la sección de potencia. 

d) Por último, la sección de potencia consta esencialmente 

de un diac y un triac, accionados mediante un optoacoplador que 

manda la senal proveniente del comparador para accionar o no la 

fuente de corriente (en este caso la linea). La respuesta del 

triac seré proporcional a la senal recibida del comparador y esto 

es lo que hace que el controlador sea de respuesta proporcional. 

Como ya se mencionó, el sistema usa un controlador de 

temperatura proporcional para el horno interno, mientras que para 

el horno externo se tiene un variac, con el que se fiJa el valor 

de la potencia suministrada y por lo tanto de su temperatura. Las 

razones por las cuales se escogen estos mecanismos de control de 

temperatura son: para el horno interno se requiere que siempre se 
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este cerca del punto·ae fusión-de la muestra·y por lo tanto el 

control debe ser mas ~pre6iso; mientras que el horno externo 

simplément"e pz:opord:i.;ri·i(~l gr~d:i.enté dé temperatura variable entre 

este y 'el'1nfa~~~i·~; ~~tonces 'no se> requiere un control muy preciso 
,:~-.r.0 ,;;: -:o.·~.:":~~~~-:;:~ _:·,'?;. ;-\ 

de la. telllper~~ura :(¡; 

Mecanismo de tracción. 

En nuestro caso, la parte móvil es el horno interno y esta 

es precisamente la diferencia con respecto al dipositivo de 

Stockbarger, ya que en su mecanismo la sección que se desplaza es 

el crisol con la muestra. El elegir al horno interno como la 

parte movil se debe a nuestra preocupación por evitar las posibles 

vibraciones en el crisol y evitar asi algunos defectos indeseables 

en el monocristal resultante. 

El levantamiento del horno interno se lleva a cabo mediante 

un juego de poleas y un motor que proporciona aproximadamente 0.3 

de revolución por h ora. A este motor se le acondicionó una polea 

pequena cuyo diámetro es de 0.95 cm., que permitia levantar el 

horno a razón de aproximadamente 1.0 cm./hr. ~n algunos casos esta 

polea fue cambiada por otra de diámetro 1.9 cm lo que permite una 

velocidad de avance de 1.8 cm/hr. La forma de levantar el horno 

se muestra en la Figura 25, en la cual dos poleas de 

aproximadamente lU.5 cm. de diámetro permiten que el alambre, que 

sostiene al horno v a su contrapeso se deslice facilmente. Este 

alambre tenia que ser flexible y no oxidarse ni deformarse a las 

temperaturas que por radiación y conducción era capaz de generar 

el horno l ·buO-c. J. Por lo anterior se pensó en un alambre de 

acero inoxidable de 0.25mm de diámetro. El contrapeso tiene como 

función evitar las torcas sobre el eje del motor y evitar asi que 

tuviera que realizar un gran esfuerzo, ya que podria dañarse. En 

caso de quererse variar la velocidad de ascenso, es posible 
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cambiar la polea pe§ueña del motor, por una de dimensiones 

diferentes. 

d 

FIGURA 30 Soporte de muestras. a) Soporte universal; bl tubo de acero inoxidable; 
e) tornillc· que pernite deslizar tubo; d) soporte de la tapa con tornillo para variar la 
altura: eJ patas de acero inoxidable para sostener muestra y f) muestra en tubo de cuarzo. 

Soporte de muestras 

El soporte de las muestras se diseñó de tal forma que 

permitiera al horno interno ascender y descender a voluntad. Para 

esto se tomó la decisión de sujetar la muestra por debajo del 

horno, mediante un soporte que tiene un tripie invertido en la 

~~nta v es donde se asienta la cápsula de cuarzo que contiene a la 

muestra. Este soporte tiene que ser tambien altamente resistente 

a temperaturas elevadas por lo que se fabricó con un tubo de acero 

inoxidable, al que se le soldarón los "dedos" del tripié en un 

ext1·emo. 
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Este ... tubo tiene la un 

soporte universal. a manera de poder variar,'.Jeri;rol"méi>c6ritiriua la 

posic.ión de la muestra dentro del. horno; Jun~o ;:con f·;el ·· tubo se 

desliza una placa circular que soporta,la't~pa ir1r~·r'r<:i~~ deÜ horno 

externo (Figura 30). 

Sistema general. 

Una vez que se contó con todos los componentes se procedio 

a disponerlos de la forma final de operación, para lo cual se 

diseño un soporte especial construido principalmente con solera 

(1/8 X 1/2 de pulgada) y ángulo (1/8 X 1/2 de pulgada) de fierro, 

las dimensiones de este se muestran en la Figura 31. 

F!GUHA 31 Soporte para el sistema en general. 
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del 

En dicho sopof.te ~se;c<:)Iocaú,ri ·105;aos~:hornos y el ··soporte 

motor, asi ·· .• ·.·~~·~~·· 'el •. c:li~~<:)s¡t.ivb qde al.lme~ta de energia al 
-.::-· 

c()riÚol~dhr'· .·de .. temperatura se 

e~toc6n~f .fin de evitar que el 

controlado~ ~~ b'ai~ntara demasiado y pudiera tener ineficiencia en 

horno int~fn~.:;",-~X·; ··~i~.i~,c :>1 <e1 
co16·~·a·r·a_ri~ ·~: __ ef{~:·µnL-~'.~i/O'r.te·~-1-~terai~-

su opéraói6rt: ~lo~ c~bles de alimentaciOn de corriente de los 

hornos·se eligieró~ de manera que fueran suficientemente flexibles 

para permitir el ascenso libre de ellos. 
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CAPITULO 3 

O:o = ·-- - " - _, ._ ·-=-'.,_~Je;_~--

PREPARAC l ON DE MUESTRAS Y CRECIMIENTO DE. MON.C.X::RISTALES 

En este capítulo se descríbírá el de 

las aleacíones metalicas utílizadas, así ,:,cóm}:l,c' .e F. procedimiento 

empleado para crecer los monocristales. · ' ''t:t .. ,~r-, 
Las aleaciones preparadas fueron ' a 8~~~~;;,cie •'cobre,.- zinc y 

aluminio, las cuales tienen un gran interés por sus 

características especiales; algunas de ellas presentan ef~cto 

memoria de forma y este efecto es objeto de estudio en el 

Departamento de Materiales Metálicos y Cerámicos del IIM. La 

elaboración de monocristales de estas aleaciones resulta entonces 

muy interesante para varios estudios en ese tema. A continuación 

describimos los diagramas de fase de las aleaciones que se usaron. 

Las Figuras (32, 33, 34 y 35) muestran cortes 

pseudo-binar íos del diagrama CuZnAl para aleaciones con 

composiciónes constantes de aluminio de 8%, 6%, 53 y 43, en peso. 

Se consideran en ellos la region de interes. que son las 

composiciones ricas en cobre. En tales diagramas se puede observar 

claramente la existencia de varias fases en diferentes intervalos 

de composiciones de cuzn. 

Las diferentes fases en los diagramas son las siguientes: la 

fase liquida y las fases en estado sólido alfa, beta y gama. 

Algunas propiedades de las fases sólidas alfa, beta y gama en los 

diagramas mencionados son: 

a) La fase sólida alfa tiene una estructura cristalografica 

cúbica centrada en las caras y como se puede ver en los diagramas, 

esta fase corresponde a la solución sólida de aluminio y zinc en 

cobre, y se presenta por tanto en aleaciones con altas 
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47.w.1. Al 

FIGURA 33 Diagrama al 5~ de Al. 

~. ¡ - - -
•.• - ,1 : .. \ .~.·.::: .. i.~ 

FIGURA 32 UiagraRa al 4% de Al. 

FIGURA 34 Diagrama al 6~ de Al. 

FIGURA 35 DiagraRa al 8~ de Al. 
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concentraciones de~cobre: 

b) 

el 

La .fase solida beta tiene Lina estructÜr~ •cúbica centrada 

en 
'-'~"·: :_:-

in ter i~~. Y~c es 

;.-·'; .~_ '".. • 1 •• • 

desordenada. Esta 'fase es estable a 

temperaturas altas, sin embargo se puede obtener a temperaturas 

bajas (en equilibrio metaestable) mediante un enfriamiento 

suficientemente rápido como para evitar la formación de las fases 

alfa y gama estables a baja temperatura, según se observa en los 

diagramas. La fase beta presenta dos transformaciones de orden 

qu1mico durante el enfriamiento rápido, a temperaturas que 

dependen de la concentración de los aleantes. Las estructuras 

ordenadas resultantes son de tipo 82 y 003. 

c) La fase intermetalica sólida gama presenta una estructura 

cristalográfica cúbica compleja, y se presenta en aleaciones con 

concentraciones mas ricas en zinc. 

Es de nuestro interés obtener monocristales en fase beta Y 

este interés se debe a que a muy bajas temperaturas esta fase 

sufre una nueva transformacion de tipo martensitica. En los 

diaGramas para 4% y ~3 de Al se muestran las rectas que indican la 

temperatura de transición martensitica (Ms) para las diferentes 

aleaciones. La estructura de la fase martensita es ortorrómbica 

del tipo YH v esta fase y la fase beta juegan un papel importante 

en el efecto memoria de forma de las aleaciones a base de cobre. 

Las aleaciones elegidas fueron la ~leaciones de CuZnAl con 43 y 83 

de Al, cuya temperatura de fusión es de aproximadamente !OOOºC. 

Pnmaración de muestras ( policristalinas). 

En la obtención de las aleaciones policristalinas se 

siguieron los pasos que se mencionan a continuación: 

al seleccion de las composiciones de las aleaciónes 
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b) limpieza del material 

e) fundición eri horno de inducción. 

a) Selección de las composiciones. 

Para la elaboración de las aleaciones se partió de cobre con 

una pureza del 99.99%, y de aluminio y zinc con 99.93 de pureza. 

La cantidad de material de cada uno de los componentes de la 

aleación fue tomada de manera a tener una transformación de fase 

martensitica cercana, pero menor a la temperatura ambiente 

(<=20ºC), por lo que se usaron varias composiciones que cumplian 

con la característica mencionada. Los porcentajes en peso para 

cada componente variaron entre: 653 y 753 para el cobre, 153 y 303 

para el zinc y 43 y 83 para el aluminio. 

Algunas de las aleaciones que se prepararon se muestran en 

la Tabala 4. 

TABLA 4 Porcentaje en peso de los componentes de las aleaciones. 

Aleación 

l 

2 

3 

3 de cobre 3 de zinc 3 de aluminio 

68.5 27.5 4.0 

68.0 28.0 4.0 

75.5 16.5 a.o 

Ms .. 

-40 

-72 

-35 

* Temperatura de transformación martensitica en grados centigrados 

En la Tabla 5 se presentan algunas propiedades 

termodinámicas del cobre, del zinc y del aluminio. Como se puede 

observar en dicha tabla, los puntos de fusión de los componentes 

son muy diferentes. Ya que a la temperatura de fusión del cobre 

(1083°C) el zinc ya sobrepasa su punto de ebullición (907°C), la 

pérdida de zinc durante la fusión de los componentes puede ser 

considerable, por lo que fue necesario agregar una cierta cantidad 

de zinc, 
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TABLA s. Algunas propiedades de los metales : cu, zn y. AL ( 9, 1 o l __________ ~-~-~E'~~L-;:r~----~~-,_- ________________________________________ _ 

Al 2700 

Zn 907 
. -·,. __ ,'.;.·.-~-_:-.· · .. :>·"«._:_· -----------------------------------------------------------------

b) Limpieza del material. 

Una vez que se tuvieron las proporciones adecuadas para 

preparar la aleación, se eliminó de cada uno de los componentes la 

capa de óxido, grasa o cualquier otra sustancia, haciendo una 

limpieza con acetona y efectuando un ataque quimico con ácido 

nitrico al 103 en agua. ~fectuada esta limpieza, se evitó tocar 

los metales para eliminar la posibilidad de contaminación con 

grasas. 

c) Fundición. 

Finalmente se realizó la fundición de los componentes en un 

horno de inducción. Las caracteristicas principales del horno 

mencionado son: 

- frecuencia óptima de operación 3.3KHz y máxima de SKHz 

- voltaje máximo de operación 300 Volts 

- potencia máxima 55 KW 

El horno cuenta con una cámara en la que se puede obtener un 

vacio del orden de 10-2 torr. El crisol es basculante, lo que 

permite hacer coladas dentro de la cámara de vacio. 

Las condiciones para obtener las aleaciones fueron: 

frecuencia de 3.3-3.SKHz y una potencia de 10-20KW. Se utilizó una 

atmósfera de argón; con una presión de 300-SOOtorr. 
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.Al momento de realizar la fundición de los componentes de la 

aleación se tuvo el problema de la evaporación del zinc, que 

resultó ser muy alta cuando se intentó fundir simultáneamente los 

componentes de la aleación. Por esta razón se decidió no colocar 

el zinc en el crisol desde el principio, sino agregar el zinc una 

vez que el aluminio y el cobre estuvieran fundidos. Aunque este 

método mejoró el resultado, la evaporación del zinc resultó 

también demasiado alta. El método que resultó mas ad~cuado para la 

preparación de la aleación fue fundir el cobre y el aluminio en el 

crisol, y colocar el zinc en una lingotera, de tal forma que al 

agregar el aluminio y cobre fundidos, éstos fundieran el zinc en 

la lingotera. La aleación obtenida de esta forma no era del todo 

homogénea por lo que fue necesario hacer un tratamiento térmico a 

alta temperatura (800~c durante 10 horas aproximadamente) y en 

algunos casos una refusión anterior para homogeneizar la muestra. 

FIGURA 3ó Forma de colocar la cclpsula de cuarzo con los componentes de la aleación. 
a¡ horno, b) capsula de cuarzo, c) cobre, di aluminio y e) zinc. 
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Con el método anterior se ob-a=uvieron las aleaciones 1 y 2 de 

la Tabla 4, y fue necesario obtene=i:- 1 Kgr de aleación debido a las 

caracteristicas de frecuencia y dimensiones del horno. Estas 

aleaciones se utilizarón en los pr .imeros intentos de 

de monocristales. Posteriormen--te fue necesario 

aleación y se pensó en un nuevo me-todo 

menores de aleacion. Este me-todo 

para preparar 

crecimiento 

obtener mas 

cantidades 

consiste en colocar 

hacer vacio 

los 

y componentes de la aleación en un t ~bo de cuarzo, 

sellar. En este caso se prepa :raron aleaciones 

aproximadamente 150 grs. Una vez encapsulado, el 

con masas de 

material se 

coloca en el horno del sistema d e crecimiento de monocristales y 

se eleva la temperatura hasta N 11 20ºC para asegurar que el cobre 

se encuentra fundido; es impor tante aclarar que el cobre y el 

aluminio se colocan en la parte do-nde la temperatura es mayor en 

el horno, ver Figura (poner h:.orno y muestra), para evitar al 

máximo la evaporación del zinc. Con este método, al fundirse el Al 

alcanza a formar una mezcla de li<:ii uidos con el Zn y al fundirse el 

cobre la aleación se combina relativamente bien. Para incrementar 

el grado de homogeneidad de la aleación en la cápsula, ésta se 

saca del horno y se le dá una vueL ta en estado liquido. Una vez 

que la aleación se ha consegL.:lido de la forma mencionada, en 

algunos casos se procede a mejorar-- la homogeneización refundiendo 

en un horno de inducción la muestra obtenida de la cápsula y 

colando en una lingotera de cobr~. El dispositivo experimental 

para esto ultimo se tuvo que coristruir y se muestra en la Figura 

t35). Las muestras obtenidas por ~ste método resultaron bastante 

homogéneas. 
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FIGURA 37 Dispositivo para realizar homogeneización de algunas de las aleaciones. 

a) tubo de desaloJo de argón, b) tapa de acero inoxidable, c) varilla de grafito con punta 
para tapar el fondo del crisol, d) tubo de cuarzo que contiene al crisol, e) bobina de 
inducción, f) crisol de grafito con orificio en el fondo para poder colar, g) soporte del 
crisol, hl lingotera de cobre, i) base de acero inoxidable y j) tubo de alimentación de 
argón. 

Obtención de monocristales 

El crecimiento de los monocristales se llevó a cabo 

utilizando el sistema que ya hemos descrito en el capitulo 2, sin 

embargo resulta conveniente hacer aqui algunas precisiones sobre 

el método. 
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Los diámetros fnt~rio~es;
0

delos. tub.os de cuarzo utilizados 

fueron de 0.9, 1.1, ·1.z:y){;4;6m.' 

El tubo se pr~pá~ójJB~~it;l~gÓl~ ,forma cónica en uno de los 

extremos con un ángulo no'2ma'y·6~}·50°; Posteriormente se colocó el 

material dentro del tu~o y se procedió a hacer vacio para después 

sellar la cápsula. 

La cápsula que se obtuvo de la forma anterior fue colocada 

en el interior del sistema de crecimiento y se procedió de la 

siguiente forma: Primero se elevó la temperatura hasta 1040ºC, que 

es una temperatura superior al punto de fusión de la muestra 

encapsulada; una vez que se llega a la temperatura anterior se 

deja estabilizar el horno unos 20 minutos, despues de lo cual se 

comienza a levantar el horno a una velocidad de aproximadamente 

1.0 cm/hr en unos casos y en otros a 1.8 cm/hr. 

Despues de algunas pruebas se observó que los granos que se 

obtenian eran más grandes conforme se aumentaba el gradiente, por 

lo que se decidió utilizar solo uno de los hornos, para obtener el 

maximo gradiente. 

El gradiente que se usó se encontró midiendo la temperatura 

a intervalos de 1 cm de distancia, los datos se muestran en la 

Tabla 6. En la figura (37) se muestra una gráfica del gradiente 

que se obtuvo. 

Pruebas con aleaciones a base de CuZnAl. 

Dadas sus dimensiones, las barras de material policristalino 

que se obtenían no siempre podían colocarse directamente dentro 

del tubo de cuarzo por lo que antes era necesario cortarlas y 

maquinarlas, dejando una holgura suficiente (0.25-0.Smm) entre la 

pared del tubo y la muestra, para evitar que al dilatarse la 

muestra rompiera la cápsula. 
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TABLA 6. Datos del· perr11-·Cie -tempera.¿~_f_á d.~.l h_.or1'o .. - LOs __ ter:mop&re_s. 
es tan colocados a una. dist_anc1a~~e<3 ·cm. e~_tr_e_.·;·--ellos ._., 1:-as- lect~ras_
se tomaron despues .de que· el-"horno· se· habia·:eStabilizado·durante una 
hora aproximadamente. _-.-,r.- - - -~>~·.- ____ ,,_ ---·. -

Tiempo - T' 
< 111inl l 2 

o 1179 Í.fB7 
5 1175 1186 

10 1179 1186 .: 
15 1181 -,- 1190,' 
20 1187 i195'' 
25 1177 1188 
30 1181 '1189 
35 1174 ,1183 
40 1181 1187 
45 1173 118& 
50 1180 1188 
55 1174 1184 
60 1180 1106 
65 1173 1163 
70 1176 1185 

Promediol 1178.0 1186. 9 

Datos dospues de subir el horno lcm 

Tiempo T E R M o p A 
(minl 1 2 -3 4 

R 

o 1177 1183 1186 1181 
5 1182 1189 1184 1180 

10 1177 1181 1183 1176 
15 1178 1106 1185 1180 
20 -1177 1182 1185 1180 
25 1178 1104 1182 1176 
30 1175 1179 1182 1176 
35 1179 1105 1183 1176 
40 1177 1102 1185 1177 
45 1178 1183 1182 1176 

Promedio2 1111. 0 1183. 4 1183. 7 1177 .a 1160.3 1130.3 1010.0 

Dat.os despues de subir el horno 2cm. 

Tiempo T E R M o p A R 
(111inl 1 2 3 4 5 6 o 1170 1173 1172 1165 1148 1105 

5 1185 1103 1179 1172 1149 1109 
10 1102 1185 1182 1173 1155 1113 
15 1184 1185 1181 1172 1151 1105 
20 1180 1103 1102 1172 1155 1111 
25 118~ 11tl1 1177 -1173_ __ H20_ 

--·-
1106 

30 1180 1182 1182 1175 1153 1111 
35 11tl4 1185 1182 1170 1150 1103 
40 1197 1181 1161 1173 1151 1109 
45 1185 1186 1172 1171 ll47 1104 

7 
925 
916 
923 
918 
924 
910 
922 
914 
920 
917 

Promedio3 1182.9 1102.4 1179.0 1171.6 1147.9 1107 .6 919,7 

Datos despues de subir el horno 3cm 

Tiempo T E R M o p A R 
(111inl 1 2 3 4 5 6 o 1171 1173 1167 1163 1135 1079 

5 1182 1182 1176 1163 1138 1081 
10 1178 1180 1177 1165 1138 1085 
15 1184 1182 1179 1168 1140 1084 
20 1179 1179 1179 1166 1141 1086 
25 1101 1180 1178 1169 1130 1000 
30 1100 lll:H 1178 1168 1142 1005 
35 1183 1182 1179 1165 1139 1081 
40 1178 1179 1176 1165 1140 1009 
45 1182 1182 1177 1169 1136 1081 

7 
763 
753 
755 
752 
754 
750 
754 
751 
754 
752 

Promedio4 1179. 0 1180. o 1176.6 1166 .1 1138. 7 1083.1 753.8 
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- a 
439-
436 
442 
430 
438 
434 
434 
433 
435 
433 

436.1 

8 
273 
239 
231 
224 
223 
220 
225 
221 
221 
220 

229.7 

a 
180 
165 
158 
159 
157 
153 
154 
152 
153 
153 

150,4 

-. 
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'PEPFIL DE TEMPERATURA 

1.00 

O PosiciOn inicial 

+ lea mas 

~ 2cm 1as 

4.!Hl 11.!HI 12..00 16.00 2!1.00 2.4.00 

DISf,b,H{;¡~ (cm) 
FJGURA 37. Gradiente de te1peratura. 
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Las pruebas que se realizaron en un principio fueron con las 

aleaciones 1 y 2. y se obtuvieron muestras que no resultaron ser 

totalmente monocristalinas; sin embargo generalmente se encontró 

que en ellos habia entre 3 y 5 granos, donde uno 6 dos de ellos 

median más de 3 cm de largo. 

Para revelar el grano de las muestras se utilizó una solución 

al 303 de ácido nitrico en agua, obteniendose buenos resultados. 

A continuacion se presentan fotografias ópticas de algunas de 

las muestras. 
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F!UURA 38. Fotografias de una muestra que en la punta presentó una frontera de grano 
clara. p:ro el resto no presentó fronteras de grano tan bien definidas sino una estructura 
que al parecer indica diferentes orientaciones del arreglo atómico y por tanto diferentes 
granos. Las dimensiones de la muestra son: 1.2 cm de diénetro por 8.1 cm de longitud. 
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FIGURA 39. Fotografías de una muestra que no presentó fronteras de grano, pero en 
la que se observaron plaquetas de fase nartensitica (se observa en el rayado de la 
muestra¡, obtenida debido a un incremento en la temperatura de transformación provocado 
por una ligera ¡:€rdida de zinc durante el proceso de crecimiento. En este caso se 
practico un corte transversal a la muestra y se le hizo pulido químico para revelar si la 
estructura martensi tica era solo superficial. Sin e~bargo, después del pulido se concluyó 
que la fase martensitica se habia desarrollado en toda la muestra. Las dimensiones de la 
muestra son: 1.2 cm de diAmetro por 7.4 en de longitud. 
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FIGURA 40. Fotograf las de una muestra con fronteras de grano claras y que presenta 
aas de 5 granos. En este caso tambien se hizo un corte transversal y ataque químico, 
revelandose las fronteras de grano como continuación de las fronteras de la superficie 
hacia el interior de la muestra. Las diEensiones de la nuestra son: 1.1 cm de diametro por 
5 cm de longitud. 
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FIGURA '•l. Fotografías de una muestra que reveló 3 granos unicamente, uno de ellos 
va desde la punta hasta el extremo opuesto. También se hizo un corte transversal y las 
fronteras de grano superficiales coincidieron con las del interior de la muestra. Las 
dimensiones son: 1.1 en de diámetro por 7 en de longitud. 
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FIGURA 1,2. Fotografias de una muestra que tiene tres granos y que presenta una 
microestructura de plaquetas con 3 orientaciones cristalinas bien definidas. De la 
mor[ología de estas plaquetas es probable que se trate de una estructura bainitica, aunque 
para dar una respuesta definitiva seria necesario efectuar experimentos de difracción de 
rayos X 6 microscopia electrónica de transmisión. Sin embargo, esto esta fuera del plan de 
trabajo de esta tesis y ·se deja por tanto como un posible estudio posterior. Las 
dimensiones son: 0.9 cm de diametro por 5.6 cm de longitud. 
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Los resultados obtenidos en las pruebas anteriores nos 

indicaron que se tenia qlle ~evisc¡(,el ml!!todo •, por lo que se volvió 

a analizar tanto el p~~~~~o'.6~~oi.:la~ 0 aleaciones que se usaron. Se 

llego a la conclusión de que, debido a las pérdidas de zinc, asi 

como la composición misma de l~ al~aci6ri, se tenia en el diagrama 

de fases un cambio de fase a una temperatura muy alta (700 a 

850ºC). En el diagrama de fase de la Figura ( diagrama de fase al 

4% de AlJ, podemos observar que las composiciones utilizadas 

tienen un cambio de fase entre los 600 y 700°C. Por ejemplo, si 

consideramos que durante la obtención de la aleación tuvimos una 

pérdida de zinc del 5% entonces el cambio de fase ocurre entre 700 

y 850°C. Ademas, durante el enfriamiento, se atravieza el dominio 

de estabilidad de la mezcla de fases alfa mas beta. Los granos de 

fase alfa a estas temperaturas son equivalentes a centros de 

nucleacion de nuevos granos de fase beta. 

otro factor que tambien se consideró importante fue la 

velocidad de avance del horno. En nuestro caso, debido al cambio 

de fase mencionado ó incluso a la transición de fase eutectoide de 

beta a alfa mas gama, entre más lento se hiciera el levantamiento 

del horno habría una mayor probabilidad de que se tuvieran nuevos 

centros de nucleación. En cambio, si el enfriamiento era mas 

rápido Ces decir el horno se levanta a una velocidad mayor) la 

probabilidad de generar nuevos centros de nucleación o segundas 

fases era menor. 

Por los resultados y análisis anteriores se decidió cambiar 

la composición de las aleaciones, para tener el cambio de fase a 

una temperatura inferior a los 650ºC, y de esta forma tratar de 

evitar la nucleación por el cambio de fase. Lo anterior era 

necesario ya que el gradiente medido nos indicaba que al salir la 

muestra del horno se tiene un cambio brusco de temperatura entre 

aproximadamente 700ºC y 400ºC en tan solo 1 cm. Con esto tambien 

~i ornf 
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se lograria "congelar" la fase beta del monocristal·, que es la 
,. -- ----· 

fáse que se'quería obtener. 
·-. 

La velocidad con que se levantó el horno tambíéri se cambió a 

1.8 cm/hr, para de esta forma tener una menor probabilidad de 

nucleación y formación de otras fases. 

La aleación que se preparó con las características 

mencionadas fue la número 3 y se obtuvo, con el método de 

encapsulado de los componentes a vacío, que ya se explicó 

anteriormente. Una vez que se obtuvo la aleación se procedió a 

encapsular y a crecer el monocristal. 

Una vez hechos todos estos cambios, se obtuvo una muestra de 

1.4 cm de diámetro por 11.1 cm de longitud, en la que se puede 

observar un grano cuyas dimensiones sobrepasan los 6 cm de 

longitud CFigura[43J) por lo que podemos decir que si se corta la 

mues~ra se obtiene un monocristal de dimensiones considerables. 

Hav que aclarar que durante el proceso de crecimiento la cápsula 

presentó en su parte superior una serie de cuarteaduras debidas 

probablemente a la dilatación de la muestra. Esto provocó la 

entrada de aire y por lo tanto una alteración en el proceso de 

crecimiento del monocristal que se tradujo en la aparición de 

varios granos en la región superior de la muestra, que era la zona 

fundida en ese momento. 

De los experimentos realizados podemos entonces concluir 

que: 

a) El sistema construido resulta adecuado para crecer 

monocristales de este tipo de aleaciones. 

b) Que la obtención de un monocristal de alguna aleación 

dependera principalmente del comportamiento de dicha aleación, es 

decir hay que realizar varias pruebas para saber las condiciones 

Optimas de crecimiento. 
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FIGURA 43 .cuatro vistas de la barra obtenida de la aleaciOn 3. 
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Obtención de un monocristal de cobre puro. 

También se realizaron pruebas en el horno con elementos 

puros para tratar de obtener monocristales. Las pruebas que se 

hicieron fueron con aluminio y cobre, ambos encapsulados en tubo 

de cuarzo. Sin embargo, el aluminio presentó una reacción qulmica 

con el cuarzo y esto provocó que la cápsula se rompiera y se 

derramara el aluminio. 

Para la obtención del monocristal de cobre se utilizó cobre 

con una pureza de 99.99%, se 

menores que los del tubo 

maquinó con dimensiones un poco 

de cuarzo (1.2 cm de diámetro) y se 

realizó un ataque quimico con una solución.de ácido nitrico al 303 

en agua, para eliminar las impurezas superficiales de la muestra. 

Una vez limpio, el material se encapsuló en tubo de cuarzo sellado 

al vacio. 

En este caso las condiciones de operación fueron: una 

temperatura del horno de 1120ºC y una velocidad de avance del 

horno de 1.9 cm/hr. Se obtubo una barra de aproximadamente 7 cm de 

largo por 1.2 cm de diámetro. La barra presentó varios granos 

pequehos en la punta y un grano de 1.Scm de largo por 2mm de ancho 

al inicio de la región de diámetro constante. Aparte de estas 

irregularidades, el resto era un solo cristal, por lo que cortando 

la muestra se puede obtener un monocristal de aproximadamente 6 cm 

de longitud, ver ~igura (44). 
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FIGURA 44 Cuatro fotografias de la muestra de cobre. 
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CONCLUSIONES Y PERSPEC'fIVAS. 

Del trabajo realiz.ado se puede concluir que: 

1) El sistema tiene las siguientes ventajas: 

a) el sistema funciona para obtener muestras monocristalinas de 

algunas aleaciones y elementos puros cuyo punto de fusión sea 

menor o igual a 108SºC y que presenten baja reacción quimica con 

el cuarzo; 

bl los materiales necesarios para construir el sistema son en 

general baratos v de fácil adquisición; 

c) el mecanismo construido es relativamente simple y 

d) es útil para la labor de investigación que se realiza en el 

instituto. 

2) En el caso de las aleaciones oonsideradas, es importante 

definir la velocidad óptima de avance del horno con base en el 

análisis cuidadoso de los diagramas de fase. Si la velocidad es 

muy alta, el enfriamiento es demasiado rápido y se pueden producir 

varios centros de nucleacion al pasar de liquido a sólido. Si la 

velocidad es demasiado baja el enfriamiento es tan lento que se 

pueden generar nuevos centros de nucleación debido a los cambios 

de fase. En ambos casos se obtendria un policristal. 

Las perspectivas para este trabajo pueden ser de dos tipos,· 

la primera consiste en tratar de encontrar otras aleaciones para 

las cuales sea posible obtener monocristales y la otra es hacer 

la caracterización de los monocristales obtenidos, realizando 

estudios de Rayos X y microscopia electrónica de transmisión. 

84 



BIBLIOGRÁ~'IA. 

1 8rian._ R. 

1'::17.S. 

3 

4 

5 Holden Alan y Singer Phylis 

Buenos Aires, ELIDE. 196~. 

Knigth Charles A.• - "Cristalización 

sobreenfriados", Mé>:ico, Reverte, 1969. 

growth and 

de 

de liquides 

"/ kamirez Sandoval Norberto et. al. "Producción de monocristales 

por el método de Czochralsky", México, tesi.s, 1977. 

8 Winegard W. C.,. ''Introducción a la solidificación de metales", 

9 Metals Handbo¿;g;;_· Sth edi tion, American Society for Metals. 

l9bl. 

10 Handbool~ of Chem~stry and Physics, . 66-Í:h edi tion, CRC.:.Press, 

Florida USA, 1985. 

85 . 


	Portada
	Índice
	Introducción 
	Capítulo 1. Algunos Métodos para Crecer Monocristales
	Capítulo 2. Sistema de Crecimiento de Monocristales
	Capítulo 3. Preparación de Muestras y Crecimiento de Monocristales
	Conclusiones y Perspectivas
	Bibliografía



