CRECIMIENTO DE GRANO CONTROLADO POR TEXTURA:
OBSERVACIONES EN HIELO PURO
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En el presente trabajo se estudia la distribucién X de los bordes de grano de muestras de hielo policristalino
de alta pureza, donde X es la inversa de las densidades de sitios de coincidencia que caracteriza la desorien-
tacién relativa de los bordes de grano. Se comprueba experimentalmente que la existencia de una textura
preferencial de X bajos estd directamente relacionada con una baja velocidad media de crecimiento de grano.

I. INTRODUCCION

El fenémeno de crecimiento de grano en hielo
es de interés en fisica de nubes y en glaciologia.

Nasello et al.! estudiaron muestras obtenidas
por policristalinizacién de un monocristal sometido
a una transformacién de fase sélido-sélido y encon-
traron que éstas responden a dos regimenes de cre-
cimiento. En el primer régimen, hasta aproximada-
mente las 200 hs. de recocido, los bordes se mueven
por efecto de la fuerza de capilaridad. Después de
las 200 hs. de recocido, en el segundo régimen, la
velocidad de crecimiento de grano se reduce nota-
blemente por la presencia de burbujas. En la Fig. 1
se reproducen los resultados presentados por estos
autores. En esta figura se puede observar ademds
que, en el primer régimen de crecimiento, la velo-
cidad media de crecimiento de grano &, obtenida por
Nasello et al.!, es menor que la obtenida por otros
autores. Por otra parte, Nasello et al.> han observa-
do que la velocidad de migracién de bordes de gra-
no de desorientaciones especiales, impulsados tini-
camente por fuerzas de capilaridad, puede ser uno o
dos 6rdenes de magnitud menor que la de los bordes
ordinarios. El objetivo del presente trabajo es ana-
lizar si la baja velociadad de crecimiento de grano
observada en el primer régimen, por Nasello et al.!,
se debe a la presencia de bordes de grano especia-
les; ésto es, a la presencia de una textura especial.
Como los cambios de tamaiio de grano en muestras
recocidas 200 hs. a temperaturas menores que — 2 °C
son mucho menores que los observados en muestras
recocidas 27 hs. a 0 °C, se estudiard la textura de las
muestras en el estado inicial y después de un recocido
de 27 hs. a 0°C.
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II. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Los policristales se obtienen por el método
desarrollado por Nascllo et al.' que consiste en la
recristalizacién de un monocristal cilindrico de 1.6
cm de didmetro y 3 cm de longitud. El monocristal
es colocado dentro de una cdmara de compresién
cilindrica, mantenida a — 80 °C, y es comprimido
axialmente por debajo de la presion de equilibrio de
la transici6n de fase de hielo Ih a los hielos II, III
6 IX. Los monocristales se crecen a partir de agua
desgasificada y filtrada mediante el método de
Jaccard® y resultan con una concentracién de impu-
rezas menor que 0.04 ppm. Las muestras poli-cris-
talinas, una vez obtenidas, son sometidas a una eta-
pa de recuperado isotérmico de 48 hs. a - 10°C. A
partir de esta etapa de recuperacién se realiza el
recorrido isotérmico a 0 °C.

La orientacidn de los cristales de las muestras
en los estados inicial, a O hs., y final, 2 27 hs. de
recocido a 0 °C, es determinada por el método de
réplicas pldsticas desarrollado por Higuchi?. Mediante
este método se establecieron, para cada cristal, los
dngulos o y Y que forman los ejes cristalograficos
ay b de las figuras de ataque térmico con el plano
de la réplica (ver Fig. 2). Luego se determinaron
(indexa-ron) pares de cristales adyacentes que estu-
vieran rotados alrededor de los ejes [0001], [1010],
[1020] con la ayuda de un programa de computado-
ra.

III. RESULTADOS Y DISCUSION

En las muestras estudiadas, después de la eta-
pa de recuperado, se pudieron indexar cristales con
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" Fig. 1: Grdfico de Arrhenius de las velocidades de creci-

miento de grano k, para el primer y segundo régimen de
crecimiento, obtenidas por diferentes autores. Los simbolos
abiertos corresponden a los resultados de Nasello et al'.

la distribucién indicada en la Tabla 1. En todos los
casos, las rotaciones alrededor del eje [1020] co-
rrespondian a bordes de grano de bajo dngulo y el
error cometido en la determinacién del dngulo de
rotacién es del orden del 30 % por lo que en este
estudio serdn considerados como no indexados. En
consecuencia, en la Tabla I se observa que un 67 %
del total de los cristales estudiados puede ser index-
ado. En la Fig. 3 se muestran histogramas de la fre-
cuencia de aparicién de desorientaciones relativas de
los cristales para rotaciones alrededor de los ejes {0001]
y [1010] para los policristales estudiados en la etapa
inicial del crecimiento de grano.

muestra {00011 [10T0] [1020] no indexados

0 hs. 29 38 30 3

Tabla I. Porcentajes de bordes de grano indexados corres-
pondientes a cristales rotados alrededor de los ejes [0001],
[1010], [1020], para muestras en el estado inicial.

En la Fig. 3 b) se observa que el 40 % de las
rotaciones alrededor del eje [1010] corresponden al
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intervalo (70° 80°). En la Fig. 3 a), se observa que
la distribucién de dngulos de rotaciones alrededor
del eje {0001] resulta uniforme. ,
De acuerdo con el modelo de red de sitios de
coincidencia, la densidad de sitios de coincidencia
correspondiente a una rotacién de 78,46°/{1010]5,
es baja con una inversa de la densidad de sitios de
coincidencia £ = 10% ademds, existen numerosas
evidencias experimentales que sugieren que la ener-
gia de estos bordes seria muy baja®. Segiin los estu-
dios realizados por Suzuki et al.”, las rotaciones
alrededor del eje [0001] poseen energias de borde

— Superficie
de ka replica-

Fig. 2: Fig. tipica de corrosién donde se identifican los
dngulos o y Y que forman los ejes cristalogrdficos @ y b
con el plano de la réplica. ’

de grano bajas y entre ellas no hay variaciones ener-
géticas importantes. Estas observaciones sumadas al
hecho de que el 67 % del total de las desorientaciones
relativas de los cristales pueden ser indexadas son
indicadores de que las muestras tienen una textura
especial.

En la Fig. 4 se muestra, en forma similar a la
Fig. 3, la distribucién de desorientaciones para las
muestras sometidas a un recocido de 27 hs. a 0 °C.
Comparando las Figs. 3 y 4 se observa que la tex-
tura de la muestra no cambia apreciablemente con el
tiempo. En consecuencia y de acuerdo con lo expre-
sado en la Introduccién, todo el proceso de creci-
miento de grano durante el primer régimen de las
muestras estudiadas por Nasello et al.! sc llevé a
cabo con la textura especial mostrada en las Figs. 3
y 4.

Con el fin de determinar si la textura especial
encontrada es la responsable de los valores bajos de
la velocidad de crecimiento, encontrados por (1) en
el primer régimen de crecimiento (ver Fig. 1), se
calcula, a continuacién, la velocidad media de cre-
cimiento de grano a partir de los valores de las di-
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Fig. 3: Frecuencia de aparicion de desorientaciones relativas de los cristales para rotaciones alrededor de los ejes
cristalogrdficos [0001] y [1010). Etapa inicial del crecimiento de grano: 0 hs. a 0 °C.

fusividades de bordes de grano medidas para dife-
rentes desorientaciones relativas de cristales adya-
centes. La difusividad del borde de grano estd defi-
nida como el producto de la movilidad M por la
energia superficial Y del borde de grano. Este cdlculo
puede realizarse mediante la relacién encontrada por
Nasello et al.? que permite relacionar la velocidad
media de crecimiento de grano k en policristales
puros, libres de tensiones y de granos equiaxiados,
. con la difusividad de un tnico borde de grano:

k=0,465 My eY]

A partir de los datos de My obtenidos por Di
Prinzio et ald, quienes estudian la migracién de
bordes de grano en bicristales de hielo de alta pu-
reza, se puede calcular un valor de My teniendo en
cuenta la distribucién de orientaciones de la Fig. 3,
y luego, empleando la ecuacién anterior se puede
calcular_un valor medio de la velocidad de creci-
miento k que tiene en cuenta la textura de la mues-
tra. En base a este procedimiento para cada tem-
peratura de recocido se obtienen los valores de My
y k dados en la Tabla II. En esta tabla se reprodu-
cen también los valores de las velocidades de creci-
miento medidos por (1) (1n kmedid())'
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T MY lnk In km«dida

°C [mm?2/s} [mm%/s] [mm%s)
F -2 68x 1077 -16,0 - 16,1
-6 Ix 1007 -168 -16,5
- 10 2x 108 - 183 -175

Tabla 1l. Valores de difusividad medios correspondientes a
la textura de las muestras analizadas y de velocidades de
crecimiento de grano calculadas y medidas, para diferentes

temperaturas de recocido.

_ En la Tabla II se observa que los valores de
Ink y In k, .. correspondientes a -2 y —6 °C
concuerdan casi exactamente, mientras que para— 10
°C la concordancia no es tan buena, siendo el valor
calculado menor que ¢l medido. Sc ve asi que, los
valores de k medidos, en el primer régimen de cre-
cimiento, por Nasello et al.' pueden ser satisfacto-
riamente explicados por la textura especial de [as
muestras policristalinizadas. Con respecto a los va-
lores de velocidad de crecimiento de grano, corres-
pondientes a las mediciones de otros autores que se
encuentran en la Fig. 1 dentro del primer régimen
de crecimiento (Ref. 11, 14, 15 ), debemos notar que
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estos autores no hacen ninguna referencia a que sus
muestras tengan una textura especial. Més ain, por
ejemplo Azuma e Higashi'® destacan que sus muestras
fueron preparadas de forma tal que la orientacién rela-
tiva de sus cristales fuera aleatoria. Si se tiene en cuen-
ta que de acuerdo a Nasello ef al.?, los bordes de grano
no especxales pueden tener a temperaturas de — 2,-6

- 10 °C difusividades de 1.5 x 106,4x 107 y 5

X 10 ~T mm¥/s respectlvamente, las que utilizando la Eq
(1) darian valores de Ink de — 14 -155y=15.2 se

puede concluir que los bajos valores de k medidos por
Nasello et al.! pueden ser una consecuencia directa dé
la textura especial de sus muestras. , -,
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8: Dl Prinzio, Nasello (comunicacién ‘interna).
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