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.'1('" d('".<;(rih('" un horno dise,iado)' ((JfI,<;truido pora el crecimiento de cristalC"s

dC" punto dI' /14.,<;hin in/C"rior a 500°C. /: I calefltami(,"'Jto<;r /I('t'a Il rnho Por pérdidas

dI' j(Jll/(" o/ JUJa rr.si.stf!ncia y Sf! utiliza el m(:todo r/f.' enfriamiento zonal para el

/:'n la (Jhteflci(i'J de la<; cristal("s de lJismuto SC" utiliza un gradiente df! tf!m-

peratura de 2""C/cnl y tUJa t'elocidad máxima de o.ó mm/mino 5e probó que las

pieza,'i (J!Jt("lIitias ('rall monflCristalinos mt'diante C"I ataqut' químico pre/f!rellcial)

rayos X.

;\ lurnaCC" /or grOfl'ing singlC" u)stals trith a mf.'lting pOÚ¡t he lo.¡' ,OOCle ;s

d("scriht'd. jou/t' e//eer bC"otil¡g is u.'it'd /ur tbC" 1!IC"ltami RrrJlrth is brougbt abol4t
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b) zon(' c{j()hng.

¡:Uf grfAi';rlg b;smulJ, cr)slar~ a l('mp¡'rlllrlrl' f!,rlld;rrlt oj25°C/cm ;s 1/('('r/('r/:

th(' mll:dmum gru/l'th tale ;s O.tJ mm/mino '1'/'(' pú'ces o!Jt(J;nrd ll'f'r(' les led jor

m(n/ocryslalli,lit)' by prrj('rt'rlt;a! c1'('"zica! ('lcMn!!. ami X-ra)' sl/ulirs.

INTRODUCCION

Poro el estudio de los propiedades de los sólidos cristalinos, es necesario

utilizar cristales de tamaño, pureza y calidad controlados. Usualmente los crista-

les naturales no tienen los pr-opiedades requeridos lo cual ha sido causo del desa-

rrollo de diversos métodos paro obtenerlos o crecerlos artificialmente.

En nuestro coso particular noS interesaba estudior los propiedades de cris-

to les de bis muto, lo que nos llevó al diseño y construCC ¡ón de un horno poro cre-

cimiento de cristales de substancias con punto de fusión inferia- o 500"(; en el

que se utilizo para el crecimiento el método de enfriamiento zonal!. En lo cons-

trucción del horno se utilizaron moteriales de fácil obtención y bajo costo.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

E I bismuto químicamente puro se coloco en un tubo de ensaye de vidrio

Pyrex 01 que se le hoce vacío con uno bombo mecónico (lO-Jmm de Hg), y se se.

110 paro evitar que ei bismuto caliente se combine con el oxígeno del aire. Se

coloco el tubo de ensaye con su contenido en lo región caliente del horno que se

encuentra a uno temperatura mayor que lo de fusión del material. Uno vez estabi-

lizado lo temperatura en el material, se boja el tubo de ensaye o uno velocidad de

0.6 mm/mm. El gradiente de temperatura y lo velocidaddedescensoadecllJdos porO

obtener monocristoles fueron determinados experimentalmente.

Previamente se le hoce uno punto al tubo de ensaye de modo que solo un

pequeño volumen del líquido pase primero a lo región frío, lo que aumento lo proba.

bilidad de formación de un solo centro de nucleación que sirvo como *semillo"

poro lo solidificación en un solo cristal del rest,) del moterioi fundido. En los
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pruebas en las que se omitió dicho punto, no se obtuvieron monocristales.

El dispositivo de descenso del tubo de ensaye, Fig. 1, estó formado por un re-

sorte, del cual está suspendido un depósito NA" para agua del que cuelgo la pro-

beta. Si el depósito se llena con un flujo de agua uniforme se obtiene uno veloci-

dad constante de bajada, ya que el incremento en el peso es constante, siempre y

cuando se trabaje dentro de los límites elósticos del rescde.

E I horno, consiste de un tubo de cobre de 2.2 cm de diómetro interia y 10cm

de largo rcdeado por un elemento común de porrilla de 360 watts de disipación.

Rodeando o éste se coloca otro tubo de asbesto de 12 cm de diómetro exterior y

1.7cm de grueso de la pared comoaislamientotérmico. Finalmente un tuboexte-

dor metálico de 15 cm de diámetro externo y 18 cm de largo. En la parte inferior

del tubo de cobre se puso un disco de asbesto, con uno perforación central, para

separar la región caliente de la frío; o continuación de lo perforación se agregó un

tubo de aluminio de 2.5 cm de diómetro interior y 8 cm de largo, alrededor del

cual se enrolló un serpentín de cobre en estrecho contacto con el aluminio. Por

dicho serpentín circula el agua poro la refrigeración de lo región fría.

Se midió lo distribución de temperatura o lo largo del tubo central por medio

de un termopJr de cromel-alumel. Estas medidas se repitieron aplicando diferen-

tes corrientes al elemento calefactor por medio de un auto transformador variable.

Los resultados se muestran en la Fig. 3. En tooas las medidas se utiiizó un fluio

de agua de 70:t 10 cm3/min en el enfriador.

RESUL TADOS

Se encontró que bajando el tubo de ensaye a una velocidad máxima de

0.6mm/min se obtienen monocristales de 20mm de largo por 13 mm de diámetro,

Fig. 2. La temperatura óptima en la región caliente foé de 370"'(; si se calentaba

mós, el cristal salía pegadoal Fyrex del tubo de ensaye y se dificultaba su extrac-

ción. De la figuro 3 se ve que el gradiente de temperatura utilizado en el creci-

miento foé de 25°(/cm (medido en el punto de fusión). Paro disminuir lo cantidad

de impurezas, fué necesario fundir varios veces, eliminar todas las superficies y

volver o intentar el crecimiento, con 10 que se logro una purificación por segrega-
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ción2, con lo cual se obtiene lo pureza requerido poro lo obtención de monocristo-

les.

Poro probar que jo pieza obtenido ero monocristolino, se utiiizó el ataque

químico preferencial. En este método se mantiene lo pieza en ácido nítrico dilui-

doal30%, porespociode 10 minutos 01 cabo de los cuales se soco y se examino

visualmente. Si es un monocristal lo superficie aparecerá totalmente lisa, en el

coso contrario lo superficie presentará un aspecto mapeodo, Fig. <1. Esto se dere

o que lo disolución de lo superficie depende de la diverso a-ientación que tienen

los granos que forman la pieza analizada.

Poro comprobar el resultado, la pieza se analizó con un aparato de rayos X

General Elecrric Mod. XRD. Los diagramas de difracción de royos X obtenidos,

nos permitieron asegurar que se obtuvieron monocristales pueS estaban compues-

tos de puntos y no de círculos que son propios de los policristoles. Utilizando

estos diagramas pudimos también encontrar 10 orientación del cristal. El método

usado poro este fin fué el de LaueJ• Dicho método se basa en el necho de que la

posición de un cierto conjunto de puntos del diagrama de difracción, depende de

lo orientación del cristal.

Por último, de los mismos diagramas de difracción se puede obtener infor-

mación acerca de 10 mucho o poco esforzado que se encuentre el cristal, con solo

observar el grado de definición de los puntos de difracción.

Se encontró que los cristales que permanecieron en el horno menoS de una

hora, después de haber terminado el crecimiento, presentaban gran cantidad de es-

fuerzos.
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Fig. 1.- Diagrama esquemático del horno de crecimiento.
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Fig. 2 .... Monocristal de bismuto atacado químicamente.

Fig. 4.- Policristol de bismuto atacado químicamente.
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Fig. 3.- Temperatura a lo largo del horno para diferentes corrientes en el
calefactor.
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