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Se prepararon bicristales de hielo puro con desorientaciones cristalinas (l 120)/ 45°, <0001>/ 45°%y

<lOiO>/ 60°, cortadas con la configuracién de Sun y Bauer. Las muestras bicristalinas fueron recocidas a

* temperatura de —6°C, durante un periodo de tiempo de 1400hs aproximadamente. Se observé que los bordes de grano
migraban y se producia una cuiia en la interseccién del mismo con la superficie libre de la muestra. Se estuf:lnE) la
cinética de migracién de los bordes de grano teniendo en cuenta la formacién de dicha cufia. Se determiné la

movilidad de los bordes de grano y el coeficiente de difusién superficial para los planos cristalinos (1 120),

(000 1) y (1 010). Los resultados experimentales fueron comparados con otros anteriormente reportados y se los
relaciond con las caracteristicas de-la superficie del hielo a temperaturas cerca del punto de fusién.

The grain boundary migration was studied on pure ice bicrystalline samples. Bicrystals with crystalline
disorientations <1 lf())/ 45° (0001)/45° and <l 010)/ 60° were prepared with the Sun and Bauer configuration

and annealed at —6°C during approximately 1400hs. The grain boundary migration was influenced by the thermal
groove formed at the intercession of the free surface of the sample with the grain boundary. Samples were analyzed

taking into account this effect, and the grain boundary mobility, and the surface diffusion coefficient for (1 120),

(0001) and (1010) crystalline planes were determined. The experimental results were compared with those
obtained by other authors and were related with the ice surface properties near of the melting point.

1. INTRODUCCION

La influencia de la superficie libre de la muestra en la
migracién de bordes de Grano (BG) en muestra
bicristallinas ha sido estudiada por diversos autores [1-2].
En general, se muestra que el movimiento del BG es
espasmodico, es decir el BG es frenado hasta el
estancamiento por la cufia superficial en crecimiento, pero
posteriormente se libera de dicha cufia reiniciando su
movimiento.

En trabajos previos [3-5], mostramos que en
bicristales con la configuracién de Sun y Bauer [6] (ver
figura 1), cuando se considera que la cufia en el borde de
grano crece por difusién superficial y que la energia del
BG varia con la inclinacién, la coordenada del BG a(?),
en cada etapa viene dada por:

a’(t)=2My T F@)H(m) 1)

donde:
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area del plano superficial, Q wlumen atémico, &
constante de Boltzmann, 7 temperatura absoluta, Yy,
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energia de la superficie libre, M movilidad del BG y Yog
energia del BG.

YBG

Figura 1: Esquemas de diferentes partes del bicristal estudiado

Es facil demostrar que para m<</, la Ec (1) se
aproxima por:

a1y~ 20y T Flaye )

Es decir el BG se mueve libre de la influencia de Ia
superficie [7].

De la Ec. (1) se observa que el movimiento del borde
de grano depende tanto de las caracteristicas del borde de
grano, a través de los valores de vy y M, como de la
superficie libre de la muestra a través de D y ¥,. En hielo
muchas de sus propiedades son muy dependientes de
caras cristalinas involucradas. En efecto, por ejemplo,
Furukawa y col (1974) [8] estudiaron mediante técnica de
elipsometria la superficie del hielo. Entre los resultados
hallados se puede destacar que la superficie del hielo
presenta una capa cuasi-liquida cerca del punto de fusion.
El espesor de esta capa depende de la temperatura y del
plano cristalino superficial, siendo a una dada temperatura
mayor en los planos prisméticos que en los basales.
Ketchman y Hobbs (1972) {9] y Suzuki y Kuroiwa (1974)

159 - ANALES AFA Vol. 13

e
/

[10] estudiaron la energia de las superficies del hielo y la
de los bordes de grano. En general encontraron que los
planos basales. tienen aproximadamente la mitad de
energia que los prismaticos y que la energia de los bordes
de grano depende fuertemente de la desorientacién
cristalina. En consecuencia, de la Ec. (1) es de esperar la
evolucién temporal del borde de grano en hielo dependa
marcadamente de los planos cristalinos que forman el
bicristal.

En general en la literatura existente sobre hielo no se
encuentran datos de valores de M y D correspondientes a
distintos planos cristalinos. Por lo cual, en este trabajo se
realizaron experiencias de recocido isotérmico empleando
tres bicristales de hielo puro con diferentes orientaciones
a fin de analizar, empleando las Ec 1-5, la variacion de
la movilidad del borde de grano con la desorientacion
cristalina y las diferencias en el coeficiente de difusion

superficial de los planos cristalinos (1 120), (0001) y
(10i0).

2. DISENO EXPERIMENTAL Y RESULTADOS
OBTENIDOS:

Se prepararon bicristales de hielo puro con diferentes
desorientaciones cristalinas cortadas con la configuracién
de Sun y Bauer y los mismos se denominaron A, B, C y
D. Las muestras A y B corresponden al bicristal

<0001>/45° y distinta inclinacién del BG, la muestra C

corresponde al bicristal con orientacién (l 150)/ 45° y la
muestra D corresponde al bicristal con orientacién
(1010)/60° .

Todas las muestras fueron recocidas a —6C y
colocada en un recipiente transparente con aceite de
siliconas. Las muestras A, B, y C fueron estudiadas
durante un periodo de tiempo de 1400hs y la muestra D
durante 800hs. En cada muestra a medida que transcutria
el tiempo se observaba y fotografiaba el movimiento y
cavamiento de los BG, en la parte de arriba y debajo de la
muestra (Up y Down respectivamente), a intervalos de
tiempo de 24 hs aproximadamente.

De las fotografias se obtuvieron valores de a(?) para
cada muestra y parte. En general, se noté que el
movimiento del BG era espasmddico.

Para cada etapa y parte del borde de grano, de las
curvas a*(f) vst, se calculé la pendiente inicial P; que,
de acuerdo a Ec. (5), es aproximadamente igual a

2(My);F(o). Posteriormente, usando este valor de
2(My) g F(@), se encontr el valor de ¢, que mejor

ajusta los valores experimentales de a?(¢) de acuerdo a
la expresion dada por la Ec. (1).

Conociendo ¢,y M , de la expresiones dadas en la
Ec (2), se puede encontrar el valor experimental del

coeficiente de difusién superficial D, ya que las demas
variables se pueden extraer de la bibliografia.
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En el  presente trabajo  para  calcular

M correspondiente a cada muestra se procedié de la
siguiente manera:

A partir de la pendiente inicial de las curvas a’(f) Vs
t se determind 2(My)j;F(@). F(@) se determind
experimentalmente usando su definicién dada en la Ec
(4). Elproducto (My), gz se aproximo6 por:

M)y =M v, (12)

donde v, es una energia efectiva media del borde de

grano. y ef s¢ CXPICS() coOmo:

Ygﬁ'qugb R 13)(

De acuerdo a Di Prinzio y col [5], ¢ es un parametro
que depende del tipo de borde de grano, de la inclinacién
y de la desorientacion de los cristales adyacentes. Sin
embargo, debido a que no se conocia su valor, en general,
se consideré q=1, es decir se consideré que los BG son
isétropos.

Para las muestra A y B, de acuerdo con Ketchaman y
Hobbs, se considerd vy, =33 102 J/m® , mientras que para
Ias muestras C y D se consideré yg, = 65 10™ J/m’.

En la Figura 2, se muestran los resultados
experimentales obtenidos en el presente trabajo para

(MY) g, M y D. (Es de notar que, para hacer los

calculos de D, en todos los casos la energia de los planos
superficiales del hielo en aceite de silicona y, fue
considerado como 86 107 J/m? Este valor fue
determinado previamente en nuestro laboratorio. Para los
demas datos se utilizaron los valores dados en el
Apéndice.

~ En la figura 2a se incluyeron ademas los valores de
(My),; obtenidos por Nasello y col.(1992)[11], Di

Prinzio (1995) [12] y Guzman y col (2000)[13].

3. ANALISIS Y DISCUSION:
3.1 Valores de (My).; caracteristicos:

En la figura 2a se observa que, para una misma
desorientacién cristalina, dentro de la  dispersion

experimental, los valores de (T—/[y)eﬂ obtenidos en el

presente trabajo concuerdan con los obtenidos
anteriormente. Sin embargo, debemos notar que los

valores de (My),, encontrados en este trabajo son en

general mas altos que los encontrados en trabajos
previos. Esta tendencia se puede explicar si se tiene en

cuenta que en este trabajo el valor de (My),, se obtuvo a
partir de la pendiente inicial P, muy cercana al origen de
tiempo en la curva a*(f)vs. t. En los trabajos previos,

exceptuando [13] , sin embargo, el valor de (My),y se

obtenia de la recta de ajuste de a’(f)vs. t, en donde se
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incorporaban todos los valores obtenidos, ain aquellos
donde el frenado ya podria haber comenzado a actuar.
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Figura 2: Valores experimentales obtenidos con bicristales de
hielo puro y desorientaciones cristalinas <1 120>/ 45°,
(0001)/45°y (1 0i0>/ 60°, de. a) difusividad efectiva media
de los BG (My) 5 , b) Movilidad de los BG M y ¢) Coeficiente

de difusion superficial D del los planos perpendiculares a las
direcciones indicada.La linea llena corresponde al valor del
coeficiente de difusion del agua sobreenfriada a~6-°C.

En la figura 2a se observa ademas que, para cada
orientacién, la variacion de los valores de (My ).y puede

ser de hasta un orden de magnitud. En efecto, para la
desorientacién cristalina (0001)/45° los valores de

(My) y varian entre 0.5 y 1.2 10® cm’s, para la

desorientacion (1010)/60" los valores de (My),, estan

comprendidos entre 4 y 1.5 10 cm’s y para la
desorientacién cristalina <I 15—20)/ 45° los valores de

(My );; estan entre 0.5 y 0.7 10® cm%s. Como se

* demuestra en trabajos {revios [4-5], si se tiene en cuenta

la dependencia de la ¢nergia del BG con la inclinacién

del mismo, Yeﬂ“ podria diferir notablemente de Y gb -
En consecuencia seria g #1 y los valores de  (My),y

podrian ser muy diferentes. Vemos asi que la dispersion
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en (My).y podria  explicarse teniendo en cuenta la

dependencia de Y gy con la inclinacién del borde de
grano.

Finalmente, en la Fig. 2a se observa que los valores
de (My), comespondientes a la muestra con

desorientacion <1 0i0>/ 60° son en general superiores a los

de las otras muestra.
3.2 Valores de movilidad de los bordes de grano:

La Fig. 2b muestra los valores de Movilidad de los
bordes de grano obtenidos. En ésta figura se observa que
valores de M de cada muestra difieren entre si, pero todos
se encuentran entre 4 y 50 102 m*/Js. Como en todos los
casos M se obtuvo a partir de las Ec. (12) y (13) usando

q=1, entonces la dispersidn observada en (My),, fue

traslada directamente a M. De conocerse la inclinacién
del BG y la dependencia de 1a energia del BG con este
parametro, los valores de q podrian haberse calculado y
en consecuencia la dispersién de los valores de M podria
haber sido menor. Vemos asi que, si bien los valores de

(My)yy pueden tener una dependencia con la inclinacién

y la desorientacién del BG, los presentes resultados
indican quee M no depende marcadamente de la
estructura del BG.

3.3 Coeficiente de difusién

En la figura 2c se presentan los valores obtenidos del
coeficiente de difusibn D. En esta figura, la recta
horizontal marca el valor del coeficiente de auto difusion
en agua sobre-enfriada a —6°C [15). En este grifico puede
notarse que existe para cada desorientacion cristalina una
gran dispersiéon en los valores experimentales de D.
Dentro de la dispersién encontrada los valores de D
obtenidos a partir de las muestras con desorientaciones

(1010}/ 60° y(1120)/45° son similares y cercanos al del

agua liquida. Sin embargo, atin con la dispersion obtenida
se observa que las muestras con desorientacion

(0001}/ 45° presentan un coeficiente de difusion inferior

a las anteriores, cercano al volumétrico. (1 10 m¥s)
Estos resultados nos muestran que sobre los planos

(1010) y (1 150) pueden considerarse que existe una capa

cuasi-liquida, ya que el coeficiente de difusion de los
mismos es cercano al del agua liquida. El plano (0001),
sin embargo, no presenta dicha capa debido a que su
coeficiente de difusion es cercano al coeficiente de
difusién  volumétrico. Estos resultados estan en
concordancia con los obtenidos por Furukawa (1989). En
efecto, este autor encontrd que a -6°C capa cuasi-liquida
en los planos prismaticos pero no en los basales.
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APENDICE:

Datos experimentales para hielo puro expresados en MKS
[14]:

0=3.6 10
v=3.3 10"
M=3.3 10°¢
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