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RESUMEN

Los monocristales de Fluoruro de 1.itio presentan caracleristicas muy diti-
les para llevar a cabo estudios de fendmenos eléctrscos en solidos, par ser posible
diferenciar en ellos, las dislocaciones recientemente producidas de aquellas qae
ya ban sufrido un tratamiento térmicol. Para aprovechar dicha propiedad, se tra-

bajo en el problema de crecimiento de monocristales de LiF diseiando y constru-
yendo un oscilador de Radio Frecuencia que suminisitra energia a una planta de cre-

cimsento de cristales con ntmisjera Lontrolada.

Se describen las condiciones vasicas de disesio de los dispositivos, el mé-

todo utilizado para crecer los monocristales y los resultados obtenidas.

INTRODUCCION
Al iniciar lo presente investigacion, los dispositivos con que se contaba

*Trabajo auspleiado por TaComisién Nacional de E-mrgi'; Nuclear.
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en el Grupode Estado Sélido del \Instituto de Fisica de la UNAM para crecer mono-
cristales de halogenuros alcalinos?, estaban limitados por la temper atura maxima
de sus calefactores que operan por pérdidas de Joule. Dicha temperatura mdxima
nos impide trabajar con moteriales cuyo punto de fusién exceda de 800° C. Ade-
mas sélo podemos fundir materiales que no se combinen con elementos presentes

en lo atmdsfera a altas temperaturas,
El punto de fusién del Fluoruro de Litio es de 870° C. ya alta temperatuwra

reacciona con e! vapor de agua presente en la atmésfera3, lo que obliga a crecer
los monocristales en atmésferas absolutamente anhidras,

El interas fundamental para producir monocristales de Fluoruro de Litio,
radico en que es posible distinguir por disolucion preferencial Jos dislocaciones
recientemente causadas por algin evento mecénico, eléctrico o térmico, de aque -
llas que se introducen en el cristal durante el crecimienroy el maquinado de las
muestras sobre las que se efectian las pruebas. Dando un tratamiento térmico
adecuado a los cristales?! se ha determinado la técnica y solventes para diferen -
ciar dislocaciones producidas antes y después de dicho fratamiento. Esta propie-
dad se intenta utilizar en la investigacién que se estd llevondo a cabo sobre las
propiedades eléctricas de cristales idnicos cibicos.

Se inicié el trabajo tomando en cuenta que se requieren plocas monocristo-
linas del orden de 2 x 2 x 0.2 ¢m con lae mayor pureza posible.: También se deci-
dié usar el método de crecimiento mas rdpido por ser necesario ceder una gran can-
tidad de energia a través de diversos elementos semicanductores y electrénicos de
vida limitada, ademéas los circuitos poseen cierta inestabilidad en el tiempo, lo que
dificulta procesos demasiodo largos.

Para tener liberrad de escoger [0 temperatura mdxima de trabajo, se decidié
usar e| método de calentamiento por induccion electro~magnética en el cual sélo
el equilibrio entre la energia cedida y lo energia disipada determinan lo temperc-
tura mixima alcanzable, sin tener el problema de temperaturas limite de los cale-
factores.

Por tener el grafito caracteristicas fisicas adecuadas para facilitar su ma-
quinado, por no ser mojado por el Fluoruro de Litio fundido® y por su resistividad
favorable para producir calentamiento por induccién, se decidié usar este material
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para contener la sal, e inducir en él corrientes suficientemente intensas que propor-
cionen el calor necesario para provocar la fusién. El campo electromagnético ge-
nerado debe ser de frecuencia y energia tales que produzca la mayor intensidad de
corriente en un crisol de grafito de dimensiones adecvadas para crecer cristales de

los cuales se obtengan las muestras mencionadas.

Por experiencia previa se sabe que los métodos mas répidos para crecer un
cristal son aguellos en los que. se puvede extraer calor de! mismo en cantidades a-
oreciables. E| crecimiento de cristales a partir del fundente introduciendo en el
mismo una semilla monocristalina del propio material, enfriada por agua a través de
un cambiador de calor ha sido bien estudiado? por e! Grupo de Estado Sélido y po-

see definitivas ventajas para resolver el presente problema.

METODO EXPERIMENTAL

El primer circuito con el que se logré generar un campo electromagneético
alterno con suficiente energia-fué un oscilador push=pull tipo Hartley* el cual tra-
bajé eficientemente pero debido a los mdximos de diferencia de potencial que apa-
recian en el condensador del circuito tanque, éste se arqueaba esporddicamente.
Por esta razén se cambié a un circuito Hartley paralelo (Fig. 1) con lo cual se re-
dujeron los voltajes maximos en el condensador aproximadamente a la mitad y las
corrientes aumentaron para suplir una potencia ligeramente menor, a igual voltaje
de alimentacién en las placas, pero considerablemente mayor al poder aumentar el
potencial.

En estos circuitos el problema es acoplar una carga con resistencio de unos
cuantos Ohms, a un circuito electrénico que trabaja eficientfemente con impedan -
cias de carga de varios Kilo-Ohms. E|l acoplamiento se hace por medio de frans-
formadores de radio frecuvencia, con los cuales se puede cambiar el valor de la im-
pedancia reflejada a los tubos del oscilador.

Estos transformadores son en principio iguales a los comunes de baja fre-
cuencia, pero en sus partes constituyentes se evita el uso de materiales ferromag-
néticos, por los grandes pérdidas que se producen en ellos cuando estdr. sumergi-

dos en campos de alta frecuencia.
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La bobina de calentamiento dentro de la cual se coloca el crisol de 3.8 em
de didmetro ocupa un volumen muy grande comparado con el del crisol, ya que va
por la parte exterior de un tubo pyrex de 17 ¢cm de didmetro; de manera que gran par-
te del flujo magnetico producido por la bobina de calentamiento no pasa a traves
del crisol. Para mejorar la eficiencia se hace uso de un concentrador de campo el
cuval consiste de una espira grande y ancha de diametro igual al diametro interior
del tubo de vidrio y una espira chica y delgada con un didmetro ligeramente mayor
que el del crisol, conectadas de modo que las fuerzas electromotrices inducidas
en cada una se sumen con lo cual se logra concentrar el campo en la regidn del
crisol. El usar un concentrador de campo permite ademas la concentracién de la
energia en una zona angosta, en el sentido longitudinal del crisol, con lo que se
logran mayores temperaturas debido a que se calienta un volumen con un Grea me-
nor de disipocién térmica.

El circuito oscilador Hartley vutiliza dos tubos F=129 B en paralelo con un
circuito tanque entonado a una frecuencia de 450 kc/s, la operacion es en clase C
y se encontrd experimentalmente el punto de trabajo adecuado. Se alimenta por una
fuente de voltaje directo constitufda por un transformador de 7.400 kV y 15 kVA
acoplado a un circvito puente de rectificadores ‘metdlicos, filtrado por un circuito 77
con el cual se obtiene uno ondulacién del orden del 15%.

En condiciones de crecimiento de LiF el circuito consume aproximadamente
4.4 kW. Este consumo de energia es mayor en el periodo de fusién de la sal para
violentar el proceso.

Como se indica en la Fig. 2 el horno consiste de un tubo de vidrio pyrex
con dos tapas para poder controlar la atmésfera usada; en la tapa superior estdn
colocados los dispositivos necesarios para soportar la semille con movimiento ver-
tical y girotorio asi como la refrigeracion para ésta; en la tapa inferior estd apoya-
do el triple soporte del crisol, el cual es metdlico en su parte! inferior y de mate -
rial refractario de alto punto de fusién en su parte superior. A través de dicha ta-
pa pasan la salida de vacio y el soporte del concentrador de campo el cual tiene
los mecanismos necesarios para subir y bajar; lo que permite mover la zona calien-
te,

Con este horno se han logrado obtener monocristales de LiF de 1.8 cm de
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Fig. 2
I« Soporte de la semilla; 2. Concentrador de! campo;

3. Crisol; 4. Bobina de calentamiento.,
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didmetro y 2 em de largo. Las primeras pruebas se hicieron usando un crisol punti-
agudo en el fondo, en el cual se funde toda la sal, al subir lentamente la zona ca -
liente el crecimiento empieza en la punta del crisol y si las condiciones son ade -
cuadas en cuanto a velocidod de desplazamientoide la zona caliente, al gradiente
térmico producido y a la geometria del crisol se obtiene un monocristal, En las po-
cas pruebas efectuadas no se logré obtener un cristal Gnico con velocidades de cre-
cimiento tan léntas como 5 mm/h; sin embaorgo, se pudieron obtener pedazos mono-
cristalinos de tamafio adecuado para usarse como semillas en el método de
Kyropoulos2, Y es con este método como se obtuvieron los monocristales de tama-
no y pureza adecuados. Como ellos han sido crecidos subiendo el cristal semilla

manwa imente, solo se puede promediar a 1 cm/h la velocidad de crecimiento.

CONCLUSIONES

De los resultados obtenidos es posible concluir que el método de calenta-
miento en cuanto a temperatura y estabilidod es adecuado, la forma de crecer el
cristal permitié realizar el proceso en tiempos de tres horas usando velocidades de
crecimiento grandes comparodas con ofros métodos.

LLos monocristales obtenidos tienen las caracteristicas necesarias para ha-
cer de ellos las muestras que se requieren aunque en el proceso de enfriamiento se
producen rajaduras por esfuerzos de origen térmico lo que reduce el volumen Gtil de
cada cristal.

Para evitar dichas fracturas es necesario reducir la energia inducida mds
lentamente y en forma continua después de crecido el cristal; lo que hasta ahora
no ha sido posible, pues al disminuir el voltaje de placa, en cierto valor se sus-
pende la oscilacién totalmente. En el futuro se procurard empobrecer el acopla -
miento electromagnético del transformador de RF para reducir la energic en la cor-
ga. Por ofra parte teniendo una regién fundida muy restringida se corre el peligro
de que se unan el cristal y 1o .asa . sélida del propio material que exista en el fon-
do del crisol y que naturaimente es policristalino, Este riesgo solo podria ser evi-

tado aumentando la energia cedida al crisol y ensanchando la regién coliente.
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