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Primera evidencia experimental mediante microscopia electronica
de transmision de la disociacion de dislocaciones en el sistema TeO,
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En este trabajo se pretende analizar la microestructura de monocristales de TeO, (paratelurita) deformados plésticamente
en compresion uniaxial a alta temperatura (~870 K) en distintas condiciones. Para ello, se han ensayado muestras con
orientacién cristalogréfica [110], y se han cortado laminas correspondientes a los planos de deslizamiento para ser observadas
con microscopia electrénica de transmisién. El estudio de la subestructura de dislocaciones en este material es complejo
debido a su alta anisotropia. La observacién de dicha microestructura ha puesto de manifiesto la presencia de disociacién
de dislocaciones. Es la primera vez que se encuentra este fendmeno en la paratelurita. De la distancia de equilibrio entre
dislocaciones parciales, se ha podido obtener una estimacién de la energia de falta de apilamiento en este sistema.
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A first experimental evidence by transmission electron microscopy of dislocation disociation in the TeO, system

This work intends to analyse the microstructure of paratellurite (TeO, single crystals) plastically deformed at high temperature
(~870 K) in uniaxial compression along [110]. Samples have been mechanically tested, and thin foils have been cut from
them, corresponding to the slip systems to be observed in transmission electron microscopy. The study of the dislocation
substructure in this material is rather complex due to its high anisotropy. Microstructural observation by TEM has put into
evidence the presence of dislocation dissociation. This is the first work reporting this fact. From the equilibrium distance

between partials, an estimation of the stacking fault energy has been carried out.
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1. INTRODUCCION

Los cristales de diéxido de teluro (TeO,) se emplean en
la fabricacién de dispositivos acusto-6pticos. La luz visible
(longitud de onda entre 0.33 y 4 um) puede ser difractada por
una onda ultrasonora, permitiendo asf fabricar moduladores,
deflectores, analizadores espectrales, filtros sintonizables,
etc. (1,2). Aunque el empleo de este material estd en
constante crecimiento, no existen datos suficientes sobre
imperfecciones cristalinas tales como las dislocaciones, que
afectan notablemente a la atenuacién de las ondas acdsticas
(3) y, por consiguiente, a la calidad de los dispositivos. Esta
influencia estd relacionada con las tensiones internas que
rodean a las dislocaciones. En este sentido, el TeO, es un caso
de estudio muy interesante. Un trabajo reciente sobre las
aplicaciones de este material en dispositivos acusto-6pticos se
encuentra en (4). Este material presenta una transicion de fase
ferroeldstica a temperatura ambiente y presién hidrostética de
900 MPa aproximadamente. El cilculo del campo de tensiones
alrededor de las dislocaciones podria predecir si se produce
alguna transicién de fase en las proximidades de las lineas
de dislocacién, ya que esto afectarfa a su movimiento. Posee
una estructura tetragonal (a=0.48 nm; c=0.76 nm), y puede
derivarse de la estructura rutilo si se superponen dos celdas
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unidad a lo largo de la direccién [001], pero es un cristal
fuertemente anisétropo desde el punto de vista eldstico.
Considerando todas las direcciones cristalogréficas, la razén
entre los médulos de Young méximo y minimo es de 11.3
(5,6), mientras que para otros cristales anisétropos, como
la calcita y el cuarzo, no sobrepasa los valores de 2.9 y 1.9
respectivamente (5). Esta situacién tan peculiar estimul6 un
estudio preliminar de dislocaciones, atendiendo a los aspectos
macroscépicos de la deformacién pldstica y a la determinacién
de sistemas de deslizamiento a partir de la energfa eldstica
de las dislocaciones (5), que no ha tenido continuidad. En
dicho trabajo, se deformaron pldsticamente monocristales de
TeO, para determinar los sistemas de deslizamiento activos
y compararlos con las predicciones tedricas. Los cristales
son fragiles a temperatura ambiente cuando se les somete a
compresion, y la ductilidad s6lo aparece a partir de los 670 K.
La deformacién tuvo lugar en compresién uniaxial a lo largo
de distintas direcciones cristalogréficas, y a una temperatura
lo suficientemente alta (T>0.7 T, donde T, es la temperatura
de fusién, 1010 K). Durante la deformacién plastica en
compresiéon se activan varios sistemas de deslizamiento.
Combinando los calculos de las energias de las dislocaciones
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y las observaciones macroscépicas de los cristales deformados
mediante topografia de rayos X Berg-Barret, se concluyé que
los planos de deslizamiento activados eran el {100}, (001), {110}
y {101}. También se sugiri6 la existencia de vectores de Burgers
<010>y <110>.

Posteriormente, Yasutake et al (7) llevaron a cabo un
primer estudio de microscopia electrénica de transmisién
de muestras deformadas. Se confirmé la activacién de los
sistemas activacién de deslizamiento <100> (001), <1T0>{110}
y <100>{010}, <1 T 0> {110}en acuerdo con (5). Ademads,
propusieron la existencia del sistema <110>(001), excluido
por (5) de los sistemas activos. En este tltimo sistema, existe
una diferencia muy notable entre las energfas eldsticas de
las dislocaciones en arista y helicoidales, debido a la alta
anisotropia del TeO,. Estos autores concluyeron ademds que
es dificil predecir cudl es el sistema de deslizamiento mds
fécil a partir de estimaciones de la tensién de Peierls, debido
a la compleja estructura cristalina y a la anisotropia del
TeO,. Segtn (8) la tension de Peierls se obtiene mediante la
derivacién de la energia méxima de la dislocacién por unidad
de longitud, y puede escribirse como:

T = 2G - X
*Th-u o\ b .

donde G es el médulo de cizalladura, v es el médulo de
Poisson, w es la anchura de la dislocacién (que depende de
la naturaleza de las fuerzas interatémicas) y b el vector de
Burgers. Al estar relacionado con la anchura dela dislocacién, es
necesario estudiar la estructura del nticleo de las dislocaciones
de distintos tipos para una discusién mds profunda.

Este trabajo tiene por objetivo retomar ciertos aspectos
del trabajo precedente, y, sobre todo, proceder a un examen
detallado de las dislocaciones utilizando la microscopia
electrénica de transmisién mediante la condicién de dos
haces. En un futuro se espera utilizar la técnica de haz débil
para la observacién del niicleo de las dislocaciones.

2. PARTE EXPERIMENTAL

El 6xido de teluro monocristalino usado fue crecido por
el método de Czochralski (2,3) partiendo de material en
bruto de pureza 0,99999. El eje de crecimiento fue [110]. La
eleccién de esta orientacién no es simple: coincide con la
explorada de forma pionera en (7) por un lado, por lo que
la comparacién es posible. Pero sobre todo, estos autores
probaron que en esta orientacién, el criterio de extincién de
dislocaciones convencional puede ser usado, con lo que puede
determinarse la naturaleza de éstas sin recurrir al formalismo
mads general y mas complejo de la teoria eldstica de medios
anisétropos. Se cortaron paralelepipedos de dimensiones
aproximadas 3,5x4x8,5 mm, orientados previamente mediante
la técnica Laue de difraccién de rayos X. Las orientaciones
de las caras laterales, el eje de compresién y los sistemas
de deslizamiento activos durante la deformacién estdn
representados esquemdticamente en la figura 1. Se pulieron
las caras laterales con pasta de diamante hasta 0.3 ym. Las
muestras fueron sometidas a ensayos de compresiéon uniaxial
a velocidad constante, aplicindose la tension en el eje mayor.
Los ensayos se realizaron en una maquina Instron de tipo 1185.

Un ejemplo de ensayo de deformacién puede verse en la
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Fig. 1- Representacion esquemadtica de las muestras cortadas para los
ensayos mecanicos de compresion mostrando los sistemas de desliza-
miento activados.

figura 2, que corresponde a una muestra deformada a una
temperatura de 700 K a una velocidad de deformacién de
1.5x10° s'. Hemos deformado s6lo un 1%, para poder hacer
una buena observacion de la estructura de dislocaciones,
evitando que se produzca una excesiva interaccién entre
ellas.

La tabla I resume los posibles sistemas de deslizamiento
conocidos en este material, en funcién de su orientacién
cristalografica. De las muestras deformadas se cortaron
ldminas que fueron adelgazadas mecdnicamente mediante
pulido hasta que su espesor era préximo a unas 30 pm.
Con posterioridad, la ldmina delgada fue pegada a una
anilla de cobre, y su proceso de adelgazamiento continué
mediante bombardeo i6nico en adelgazador iénico hasta su
transparencia electrénica. Su observacién se 1llevé a cabo en
un microscopio electrénico de transmisién Hitachi H-800 que
opera a 200 kV del Servicio de Microscopia de la Universidad
de Sevilla.

TABLAI SISTEMAS DE DESLIZAMIENTO ACTIVADOS EN ENSAYOS DE DEFORMACION
PARA VARIAS DIRECCIONES DE COMPRESION Y TENSION CRITICA RESUELTA,
SEGUN [5].

Eje de Planos de Direcciones de Tensién critica
i6 deslizamiento deslizamiento resuelta (MPa)
compresion oara 87010
[110] (100), (010) [010], [100] 17
[221] (001) [010], [100] 42
[100] (110), 1 T0) [nTo] 2
(Ton, (0T 1) [01], [011]
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PRIMERA EVIDENCIA EXPERIMENTAL MEDIANTE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION DE LA DISOCIACION DE DISLOCACIONES EN EL SISTEMA TEO,

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Las figuras 2a y 2b muestran micrograffas de transmisién
del plano de deslizamiento (100) de una muestra de TeOp
deformada a 870 K con el eje de compresion en la direccién
[110]. Las dislocaciones son largas, observdndose una fuerte
interaccién y anclaje de las mismas. Notese asimismo la
aparicién de algunos “escalones” sobre la linea de las
dislocaciones. Tales escalones o kinks corresponden a valles
del potencial de Peierls: en todo momento las lineas de las
dislocaciones tienden a situarse en los puntos de minima
energia del potencial de Peierls (Ver detalle en figura 2(a)).
La micrografia 2(b) muestra que la mayor parte de las
dislocaciones “post-mortem” son de tipo “en arista”, ya que
su vector de Burgers en este caso es perpendicular a la linea
de dislocaciones y paralelo al vector g de la red reciproca
considerado. Este hecho estd en buena concordancia con las
observaciones efectuadas por (7).

U‘ I I
0 0,5 1

Deformacion (%)

1,5

Fig. 2- Muestra deformada a 870 K a lo largo del eje de compresién
paralelo a la direccién [110] (a) y curva tensién-deformacién corres-
pondiente (b).

Estas caracteristicas son tipicas de un mecanismo de
Peierls, lo cual concuerda con la hipétesis propuesta por
(5), que apunta a éste como mecanismo de deformacién a
altas temperaturas, y correlacionado con el hecho de que no
puede hablarse de una energia de activacién caracteristica,
independiente de la tensién aplicada.

Un hecho destacado es la presencia de contrate doble,
que tiene su origen probablemente en la disociacién de las
dislocaciones; esto es, la apariciéon de dos parciales rectas
separadas entre si una distancia de alrededor de 1,5 nm
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Fig. 2- Micrografias de transmisién mostrando la subestructura de
dislocaciones de una muestra de TeO, deformada a lo largo de la direc-
cioén cristalogréfica [110]. En la micrografia (a) se sefialan evidencias de
kinks mediante flechas. Se muestra detalle de 3(c), en el que se aprecia
la disociacién de dislocaciones. El vector g utilizado era de tipo [020].

(ver detalle de la fig. 3). No existe hasta ahora ninguna
referencia en la literatura sobre la existencia de disociacién de
dislocaciones en este material, pero si existen imdgenes con
idéntico contraste en 6xidos de estructura espinela; contraste
que fue explicado mediante disociaciéon de las dislocaciones
perfectas (9). El mecanismo de esta disociacién depende
esencialmente de la minimizacién de energia que se pone en
juego al escindir una dislocacién en dos parciales y aparecer
en su lugar una falta de apilamiento entre ambas.

Es posible hacer una estimacién de la energia de falta
de apilamiento puesta en juego en la disociacién de una
dislocacién en arista en dos parciales. En la situaciéon de
equilibrio, la repulsién entre las dos dislocaciones parciales se
compensa con la fuerza de atraccién debida a la tendencia del
sistema a reducir la falta de apilamiento. En estas condiciones,
se cumple que (8):

(1h*
4 5

(2]

donde d es la distancia de equilibrio entre parciales.

Los vectores de Burgers de las dislocaciones disociadas
no se conocen, pero las reacciones mds plausibles pueden ser
del tipo:

[010]—1/2[110]+1/2[ T 10] [3]
[010]—1/2[010]+1/2[010] [4]

La reaccién [3] mantiene invariable la energia eldstica en el
caso de un medio eldstico isétropo, mientras que la reaccién
[4] reduce la energia eldstica de la dislocacién original en
un 50%. Teniendo en cuenta que existe la energfa de falta de
apilamiento que debe sumarse a las parciales, la reaccién 3
parece que no es posible. En cualquier caso, la mantenemos
dada la fuerte anisotropfa en este sistema, que puede inducir
violaciones en la regla de Frank. Un estudio sistematico de
estas parciales exige el cdlculo numérico de la energfa eldstica
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de las dislocaciones en medios anisétropos, que es objeto de
andlisis en la actualidad por nuestro equipo.

Conocidos los valores numéricos para nuestro material
(G=2.6x10" Pa, b=4.8x10" m) (5,6), se obtiene un valor
para la energia de falta de apilamiento de y=80-160 mJm™>
dependiendo de cudl de las dos reacciones sea la que se da
de forma efectiva en este sistema. La determinacién de la
reaccion favorable en el sistema TeO, es objeto de estudio en la
actualidad. En cualquiera de los casos, una energia de falta de
apilamiento comprendida en dicho intervalo estarfa asociada
a una barrera de energfa yd?~1-2 eV. Esta barrera de energfa es
comparable con la medida en otros sistemas cerdmicos, como
la circona tetragonal (en el que el valor de vy se sitda entre
0.2 y 0.4 Jm?) (10), y en el que se ha invocado un mecanismo
tipo Peierls para la deformacién plastica a bajas temperaturas
e intermedias (5). Nuestro valor es consistente pues con la
existencia de un mecanismo tipo Peierls.

Un célculo tedrico més detallado exige el conocimiento de
la naturaleza cristalogréfica de dicha falta de apilamiento, la
cual serd objeto de estudio en posteriores trabajos mediante
Microscopia Electrénica de haz débil.

4. CONCLUSIONES

Este trabajo es un estudio preliminar de la microestructura
de las dislocaciones originadas en la deformacién pldstica
de monocristales de TeO,. El estudio ha permitido poner de
manifiesto que un mecanismo de Peierls es consistente con
los datos mecdnicos existentes en la literatura. Un hecho muy
relevante es la presencia de dislocaciones disociadas, dando
lugar al correspondiente par de parciales. La naturaleza
cristalogrédfica de la falta de apilamiento serd objeto de
estudio en trabajos posteriores, fundamentalmente mediante
microscopia de haz débil (weak beam). En un futuro, la
determinacién precisa de la energfa de falta de apilamiento
exigird el uso de la teorfa eldstica de medios anisétropos.
Esta teorfa es sumamente compleja, y exige la simulacién
por ordenador de la conformacién de las dislocaciones en
configuraciones de equilibrio precisas, tema éste que es
objetivo de la colaboracién hispanofrancesa que continda con
este trabajo.
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