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Algunos autores han medido la energia absoluta del borde de grano en hielo mediante el estudio del groove que se
forma en el mismo. Para ello emplearon métodos experimentales que atacan la superficie del hielo térmicamente y/o
quimicamente mediante el método de la réplica plastica, o bien contaminan la superficie del hielo colocando sobre la
misma peliculas metélicas delgadas. En este trabajo se presenta un método que permite estudiar cualitativamente el
groove de un borde de grano sin producir ningin cambio en la muestra de hielo y sin impedir continuar con la obser-
vacion de la misma. El método se basa en un analisis digital de las imagenes del groove del borde de grano obtenidas
por fotografias 6pticas en campo oscuro. Esta técnica experimental permite comparar cualitativamente la profundidad
del groove en distintas zonas de un mismo bicristal. Los resultados obtenidos pueden ser aplicados al estudio de la
posible influencia del groove en el movimiento de los limites de grano. ‘

Some authors have measured the absolute grain boundary energy in ice by studying the groove formed in the ice grain
boundary. To do this they used experimental methods that attack the ice surface chemically or thermally using the
plastic replica method, or else by contaminating the surface of the ice by placing thin metallic films on it. In this pa-
per we present a method that allows a qualitative analysis of the grain boundary groove without producing any
changes in the ice sample and without interfering a continued observation. This method is based on a digital analysis
of the grain boundary groove images obtained from optical microscope photography on a dark field. This experi-
mental technique allows a qualitative comparison of the groove deepness over different zones of the same bicrystal.

The results can be applied to the study of the groove’s influence on grain boundary limits movement.

I. INTRODUCCION

El cavamiento superficial que se forma en una muestra
cristalina en la region donde el borde de grano interseca a
la superficie libre de la muestra (“groove™), puede formar-
se por efecto de evaporacién-condensacién o por difusién
de los 4atomos superficiales en la muestra bicristalina. En
ambos casos la profundidad y ancho del “groove” depen-
den de Y. y de v;,. (donde v, es la energia superficial del
borde de grano, y., es la energia superficial entre el cris-
tal, 5, y el medio, 7) (Mullins W.W. 1957"). Muchos au-
tores midieron la energia del borde de grano para diferen-
tes condiciones fisicas en distintos materiales, estudiando
el “groove” formado en el mismo.

Ketchman W. M. y Hobbs P. (1969)° midieron la
energia del borde de grano en hielo para distintas orienta-
ciones cristalinas, estudiando el “groove” mediante un
microscopio interferométrico. Para ello realizaron réplicas
plasticas con Formvar de la superficie del hielo donde
estaba el borde de grano y luego aplicaron un plateado
sobre dicha réplica, a fin de convertirla en una superficie
reflectante. Las réplicas plasticas con Formvar tienen en
general irregularidades producidas por el ataque térmico y
quimico; dichas réplicas son plateadas y al ser estudiadas
por métodos interferométricos producen un patrén distor-
sionado de interferencia. Para evitar esta desventaja,
Suzuki S. y Kuroiwa D. (1972)° emplearon un nuevo
método que consistia en colocar una delgada pelicula de
bronce de 0,3um de espesor sobre el hielo y aplicar una
presién con un pafio limpio sobre la misma, quedando
replicada la superficie del hielo y el borde de grano. Esta
técnica permiti6é observar el groove por medio de micros-
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copia interferométrica sin distorsiones pero produciendo
contaminacion y deformacion sobre la muestra de hielo.

A diferencia de los trabajos previos, en este trabajo se
presenta un método experimental para determinar caracte-
risticas cualitativas del “groove” de borde de grano, que
no afecta—por ejemplo mediante contaminacioén o defor-
macién—a la muestra estudiada. Esta técnica se basa en
el andlisis de fotografias obtenidas con microscopio 6pti-
co en campo oscuro. El método experimental permite,
entre otras cosas, caracterizar el groove durante la migra-
cion del limite de grano y estudiar el efecto de frenado del
mismo. Ademaés al conocer las caracteristicas geométricas
del groove se puede individualizar la dependencia de la
energia del borde de grano con la desorientacion cristalina
y la inclinacién del borde de grano, y su relacién con la
movilidad de los mismos.

li. METODO EXPERIMENTAL

Se obtuvieron bicristales de hielo siguiendo el método
descripto por Di Prinzio y col. (1992)* a partir de agua
ultrapura (conductividad eléctrica 0,33uS). Los bicristales
eran de tipo tilt obtenidos por una rotacion de 60° alrede-

dor del eje <10T0> (<10T0) /60°). Antes de preparar las

muestras, el bicristal fue fotografiado y se armé un mosai-
co del borde de grano y sus vecindades. Luego se cortaron
tres partes del mismo perfectamente individualizadas en el
mosaico anterior. De una de ellas se obtuvo una réplica
plastica (Nasello 1987°) que se ubicé correctamente en un
portaobjeto respetando la orientacién de dicha parte res-
pecto del bicristal. Con las otras partes se prepararon dos
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muestras bicristalinas, siguiendo el método descripto por
Di Prinzio y col. (1995)6, teniendo en cuenta en todo mo-
mento sus ubicaciones en el bicristal. De esta manera se
pudo determinar la ubicacién de los ejes cristalinos prin-
cipales en cada muestra y la ubicacion del borde de grano
respecto a los mismos.

Estos bicristales fueron puestos en aceite de siliconas
y recocidos 900 horas a una temperatura de -5°C. Du-
rante este lapso el borde de grano habia avanzado en la
forma que se ve en la figura 1 y el groove se formé en
todos ellos. Al final de la etapa de migracidn, sin retirar la
muestra del aceite de siliconas, se obtuvieron fotografias
del groove en las dos partes del borde de grano donde el
mismo se curva ¢ interseca la superficie libre de la mues-
tra bicristalina, utilizando un microscopio 6ptico con am-
pliaciéon 20x y mediante campo oscuro (luz no directa).
Una de estas fotografias se muestra en la figura 2a.

Cada una de estas fotografias fueron digitalizadas uti-
lizando un scaner Microtek y el programa PhotoShop. En
la figura 2b se muestra un ejemplo de las fotos digitaliza-
das. En estas imagenes se trazaron sobre el contorno del
borde de grano segmentos tangentes al mismo, como se
muestra en la figura 2c.

Definiendo como intensidad en un punto de la fotogra-
fia al porcentaje de negro que habia en ese punto en la
imagen digitalizada, se midieron una serie de perfiles de
intensidad en forma perpendicular a cada uno de los seg-
mentos tangentes al borde de grano. Para ello se tomaron
5 wvalores de intensidad espaciados una distancia de
0,05mm hacia cada lado del borde de grano, mas el valor
en el borde de grano mismo. La variable espacial perpen-
dicular al borde de grano se denominé “x™. Para cada bor-
de de grano se determinaron los angulos B que se forman
entre el eje ¢ del cristal que disminuye su volumen
(cristal 1 en la figura 1) y la tangente al mismo en las dis-

Posicién inicial del
Borde d\e Grano

. \ cristal C2 (oo\’
0)0‘?/(\7 cristal C| P )
Posicion del Borde de
Grano a las 900 horas

Figura I: Bicristal representativo con dos posiciones inicial y
final del borde de grano.

tintas zonas de la muestra. Estos dngulos fueron determi-
nados con un error de 5° aproximadamente, utilizando el
mosaico de cada bicristal y la réplica plastica correspon-

TABLA 1: VALORES DE INTENSIDAD O PORCENTAIE
DE NEGRO PARA EL LADO R CON 3 = 90°
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diente.

A modo de ejemplo en la tabla 1 se presentan una se-
rie de estas mediciones de intensidad normales al borde de
grano correspondientes a = 90°. Como se puede obser-
var en esta tabla, hay una gran fluctuacion entre los valo-
res de intensidad correspondientes a una linea normal y a
otra. Este defecto, que es debido a un efecto fotografico,
fue corregido como se detalla a continuacion.
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Figura 2: a) Fotografia del extremo L de la muestra bicristalina con desorientacion cristalina (I OTO) / 60° . b) Imagen digitalizada

de la fotografia presentada en a). c)Imagen idéntica a b) donde ademds se ven las tangentes y los puntos donde se midieron los

perfiles.
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Agrupamos los datos correspondiente a cada B en una

matriz, de 11 columnas por n filas, N, (i=0

= -5,...,5) y calculamos el promedio de los datos en
cada fila,

N=xSnN. ¢
TN )

luego dividimos cada valor por el promedio de las medi-
ciones en esa linea normal,

AY
— i
", = @
finalmente promediamos estos valores ‘normalizados’
entre todas las mediciones,
~ 1< .
a =;Z u,. €]
=1

Posteriormente, por propagacion de errores, se calculo

el error en la determinacion de 77 , (AI7I j), considerando

que todas las mediciones tienen el mismo error AN,
I\ ] 4)
\M '

A fin de poder verificar la validez de los resultados en-
contrados para el “groove” en las muestras bicristalinas se
procedié a obtener fotografias de los mismos mediante un
microscopio electronico de barrido (MEB). Para ello, las
muestras fueron sacadas del aceite de siliconas, lavadas
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‘Figura 3: Perfiles del groove para cada valor de § medido. a)
lado R; b) lado L.
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Figura 4: Profundidad en funcién del dngulo o
con exano y replicadas siguiendo el método anteriormenté’
descripto. Las réplicas plasticas fueron metalizadas para
ser observadas con el MEB. !

En estas fotografias se observa el borde de grano con
el groove, un cierto patron de surcos y cavaduras produci:
dos por el ataque térmico y quimico que revela la orientalf
cion del eje cristalino ¢ y las dislocaciones presentes en
la muestra respectivamente. De esta manera se puede de-
terminar los valores de B, a fin de poder comparar estos
resultados con los obtenidos por medio del microscopio
optico. Los valores de B se determinaron con un error de
3° a 8° dependiendo de la distribucion de surcos. ?

Il. RESULTADOS Y DISCUSION |
Los valores de B medidos se encuentran entre l33°t5‘%

"y 156°+5° en el lado de la muestra que llamamos L. En el

otro lado, al que llamamos R, estos valores se encuentran
entre 86°+5° y 123°+5°. En las figuras 3 a y b se presentan

para los lados R y L, respectivamente, los valores a en
funcién de x que corresponden a todos los valores de [3
medidos. ]

Para visualizar mejor el groove, a partir de estos per-
files se calcul¢ la diferencia entre el méximo y el mlmmq

valor de . Los resultados obtenidos se muestran en
funcién del angulo B en la figura 4. |

En los graficos de la figura 3, se puede ver que para
angulos B entre 86° y 123° (ﬁgura 3a), los perfiles tlenen
un groove muy marcado. En la fig 35, sin embargo, ve-
mos que para los angulos 3 entre 133° y 156° el groove es
menos marcado. Esta diferencia se aprecia mejor en el
grafico 4. Por lo tanto podemos decir que en general,
dentro de los errores experimentales, el lado R tiene ma-
yor groove que el lado L.
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Algunas de las fotografias obtenidas con MEB se -

muestran en la figura 5. Las figuras 5a y b corresponden,
respectlvamente a regiones de la muestra con = 116°3°
(lado R) y con 8 =127°£8° (lado L). En estas fotograf as se

puede observar que el tamafio del groove correspondiente .

a B=116°t3 es mayor que para B=127°+8°, en concor-
dancia con lo observado enlas figuras 3 y 4.
Vemos asi que las caracteristicas del groove del borde

de grano obtenidas por el método Sptico desarrollado son .

corroboradas mediante las fotografias del microscopio
electrénico. Por lo tanto se puede concluir que el método

desarrollado permite caraterizar cualitativamente €l tama-

fio del groove a lo largo de todo-un borde de grano, y en

consecuencia estudiar su posible influencia en la migra- -

~+ ¢ion de las distintas partes del mismo bordé de grano.

%
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Figura 5: otografz'as con MEB de la muestra bicristalina.
“(a) f=116°43° y(b) B 6[121°i8°;127°i5°]
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